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Abstrakt

Tato diplomova prace se zabyva vlivem depozi¢nich podminek na elektrické vlastnosti
plazmovych nasttikd oxidu yttrit¢ého Y.0s. Klade si za cil prostudovat tuto nepftili§ probadanou
oblast, a tim rozsifit aplika¢ni mozZnosti plazmovych nastiika Y.O0s. V ramci teoretické ¢asti prace
se autor nejdiive zaméfuje na obecné sezndmeni s termickymi nasttiky, jako je zpisob
a technologie jejich ptfipravy, a déale obsahuje bibliografickou reSerSi na téma elektrickych
vlastnosti termickych nastfikt. V zavéru teoretické Césti je Ctenar seznamen s oxidem yttritym.
V praktické ¢asti prace autor popisuje vyrobu a pfipravu métenych vzorkl a postupy jednotlivych
méfeni. Jmenovité se jedna o méfeni relativni permitivity a ztratového Cinitele v zavislosti na
teplot¢ a frekvenci, rezistivity, Sifky zakdzaného pasu, porovitosti, tvrdosti, analyzu
mikrostruktury a analyzu rentgenovou difrakci. V zavéru jsou diskutovany souvislosti mezi

parametry depozice a elektrickymi a strukturnimi vlastnostmi nastiiki.
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Abstract

This master’s thesis looks into the influence of deposition conditions on electrical properties of
plasma sprayed yttria Y,Osz. It aims to investigate this not very explored field and thereby expand
application possibilities of plasma sprayed Y,0Os. Within the theoretical part of the thesis, the
author focuses on a general introduction to thermal spray coatings, such as methods and
technologies of its preparation. It also includes a bibliographic research on the topic of electrical
properties of thermal spray coatings. The reader is familiar with yttria in the end of the theoretical
part. Within the practical part of the thesis, the author describes production and preparation of
measured specimens and procedure of each measurement, namely relative permittivity and loss
factor temperature and frequency dependence, band gap energy, porosity, hardness, analysis of
microstructure and X-ray diffraction. Relations between deposition parameters and electrical and

structural properties of the coatings are discussed in the conclusion chapter.
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Uvod

Ve vsech odvétvich primyslu neustale rostou naroky na vyrobky. Jedna se zejména o funkcnost
vyrobku, ale také o spolehlivost, Zivotnost a v neposledni fad¢ cenu vyrobku. Vyrobci ve snaze
plnit tyto naroky vyvijeji nové slitiny a materialy. Nekdy jsou vSak pozadavky na vyrobek takove,
ze je nelze splnit pouzitim pouze jednoho materidlu. V tu chvili se uplatiiuji povlakové
technologie, kdy povlak vylepSuje a doplituje vlastnosti zakladniho materialu, napft. protikorozni

povlaky kovtl, izola¢ni povlaky aj. Povlaky lze zakladné d€lit na tenkovrstvé a tlustovrstve.

Tenkovrstvé povlaky jsou takové povlaky, jejichz tloustka je maximalné 5 pm. Tenkovrstvé
povlaky lze vytvaret chemickou depozici z plynné faze nebo fyzikalni depozici z plynné faze.
Nevyhoda vytvareni tenkych vrstev tkvi v potfebé snizeného tlaku pii nanaseni. To negativné
ovliviiuje cenu povlaku a z divodu omezené velikosti aparatury také limituje maximalni velikost

vyrobku.

Tlustovrstvé povlaky maji tloustku vétsi nez 5 pum. Existuje mnoho zpisobii vytvafeni
tlustovrstvych povlakll, napt. chemické nanaseni, elektrochemické nanaSeni, pajeni, termické

stiikani.

Tato prace se zabyva studiem vlastnosti keramického povlaku oxidu yttritého Y203. Oxid yttrity
vynika vybornou odolnosti viici plsobeni plazmatu a mohl by vykazovat zajimavé elektrické
vlastnosti. Oxid yttrity je nanesen na desti¢ce z uhlikové oceli praveé poslednim zminénym
zpusobem, tedy termickym stiikanim. Prace obsahuje struény popis pouzité metody vytvoreni
nastriku, resersi elektrickych vlastnosti termickych nasttiki, dale popis vSech postupii, at’ uz pti
pripravé vzorkll nebo samotného méfeni a studovani, a nakonec samoziejmé vysledky studia

a jejich vyhodnoceni.



1  Termické nastriky

Termické stiikani je soubor procest, pfi kterych jsou jemné namleté kovové nebo nekovové
materialy nanaSeny v roztavené nebo Castecné roztavené forme na substrat za ucelem vytvoreni
nastiiku. Material nastfiku mtze byt ve forme prasku, keramické tycky, dratu nebo roztaveného
materialu. Hlavni ¢ast systému tvofi hotak, ktery preménuje dodanou energii na proud horkého
plynu. Pro spalovaci systémy dodavame chemickou energii a pro plazmové systémy dodavame
energii elektrickou. Nasttikovy material je roztaveny a urychleny timto proudem plynu o vysoké
teplot€ a rychlosti smérem k substratu, kde se ¢éstice stiikaného materidlu deformuji vytvarejic

nasttik. Informace pro tuto kapitolu byly v¢etné obrazkia Cerpany z [1].

1.1 Déleni termickych nastrikt

Zakladni deleni termického stiikdni je podle zptisobu zprostfedkovani tepla pro roztaveni
materialu. Teplo mize byt zprostiedkovano spalovanim, disipaci elektrické energie vytvarejici
plazmat nebo v piipadé studeného stiikani vysokotlakym plynem. Dale se termické stiikani déli
podle toho, jak vstupuje do systému nastfikovy materidl. Ten mtze byt ve formé prasku, dratu
nebo tycky. Dalsi déleni je mozné podle prostiedi, v kterém stiikani probiha. Jednou moznosti je
stiikani do prostiedi s atmosférickym tlakem. Druhou moznosti je stiikani do fizené atmosféry se
snizenym tlakem, ptipadn¢€ do vakua. Posledni déleni je provadéno podle spotieby elektrické

energie a rychlosti nanaSeni.
Mezi spalovaci stfikaci procesy se fadi:

e Zarové stiikani pragka, dratd, tyek

e High-velocity oxy-fuel (vysokorychlostni stiikani s kyslikem jako palivem)
a high-velocity air fuel (vysokorychlostni stéikani, kde je palivo vzdu$na smés)

e Detonacni stiikaci procesy, kde je vybusna smés zazehnuta v horni Casti trysky, ¢imz

vytvoii detonaci s vysokym tlakem a teplotou pro zahtati a urychleni prasku

Ve stiikacich procesech zaloZenych na plazmatu je plyn ohfivan elektrickym vybojem, napf.
obloukovym vybojem nebo vysokofrekvenénim vybojem. Mezi stiikaci procesy zaloZené na

plazmatu se tadi:

e Plazmové stiikani
e  Obloukové stiikani

e Plasma transferred arc (PTA)

Plazmové stiikani je nejuniverzalngjsi stiikaci proces diky jen né€kolika malo omezenim
tykajicich se stiikaného materidlu a materidlu, tvaru a velikosti substratu. Kvalita nastfiku je

obecné vyssi nez u zarového stiikani. U vétSiny plazmového stiikani je proud plazmatu vyfukovan



do oteviené vzdusné atmosféry (atmospheric pressure plasma spraying APS). Kvalita nasttiku, tj.
hustota, homogenita, opakovatelnost aj., miize byt zlepSena fizenim okolni atmosféry (sniZeni
tlaku). Tyto procesy jsou low pressure plasma spraying (LPPS) a vakuum plasma spraying (VPS).
Pti plazmovém stiikani je také mozné misto stejnosmérného proudu pouzit vysokofrekvencni
proud, kde pak nevznika stejnosmérny oblouk ale vysokofrekvencni vyboj s frekvenci vyssi nez
400 kHz.

Pfi obloukovém stfikani probiha mezi dvéma draty elektricky oblouk, ktery tavi Spicky dratd.
Kapicky roztaveného materialu jsou pak undSeny proudem plynu o vysoké rychlosti smérem
Kk substratu. Vyhoda tohoto procesu je nizsi energeticka naro¢nost. Kvuli pouziti drat misto
prasku odpada provoz podavace a spotieba nosného plynu. Nevyhodou ovSem je, Ze material
dratl musi byt elektricky vodivy, a proto nelze vytvotit nastfik z nevodivych materialti touto

metodou.

PTA metoda je odlisna od ostatnich stfikacich metod tim, Ze zde substrat slouzi jako jedna
z elektrod, vétsinou jako anoda, oblouku, ktery ohfiva plyn a stfikany material. To se pozitivné
projevuje u hustoty nastfiku a vynikajici pfilnavosti nastiiku k substratu. Piehledné rozdéleni

stiikacich metod je na obr. 1.

termické strikani

|
|

| | |
detonacni obloukové| |plasmové PTA

prasek/drat prasek/drat prasek drat prasek
atmosferické vakuové | |vysokofrekvencni
prasek prasek prasek

Obr.1 Rozdéleni stitkacich metod

Zde studované vzorky jsou pfipraveny plazmovym stiikanim ve vzdusné atmosfére, tedy metodou
APS se stejnosmérnym napajenim. Proto se nasledujici podkapitola zamétfuje na tuto metodu

podrobnéji.



1.2 Plazmové strikani

Pfi této metode¢ stiikani elektricky oblouk vytvaii plazmat v plazmovém hotaku. Oblouk hoii mezi
katodou a valcovou tryskou, ktera slouzi jako anoda. Plyn je vhanén do prostoru katody, je
ohtivan obloukem a vystupuje z trysky jako vysokorychlostni vysokoteplotni proud ionizovaného
plynu. Schéma stiikaciho systému je na obr. 2. Maximalni teploty v usti trysky mohou dosahovat
hodnot 12 000 az 15 000 K a maximalni rychlosti dosahuji hodnot 500 az 2 500 m/s. Tyto hodnoty
zavisi na tvaru trysky, pouzitém plynu a nastavenych parametrech stiikani. Prasek nasttikového
materialu je vhanén kolmo do proudu plazmatu bud’ jeste v trysce, nebo tésné mimo ni. Prasek
materialu je ohfaty a urychleny plazmatem smérem K substratu, kde se formuje ve splat
(,,rozplacnuta“ castice) a nastiik. Pohyb hotaku vici substratu nebo substratu vici hotaku
umoziuje vytvaret jednolity nastfik na substratech riznych tvard. Nastiik je vétsSinou vytvaren
n¢kolikanasobnym nanasenim jednotlivych vrstev. Elektrody plazmového hotaku jsou chlazeny

vodou, aby se co nejvice snizilo jejich opotiebeni.

prasek

nastrik

voda

substrat

Katdda oblouk

voda

Obr. 2 Schéma plazmového stiikani se stejnosmérnym napdjenim [2]

vvvvvv

povrch ateplota, teplota a rychlost stiikanych ¢astic a jejich struktura a velikost. Rychlost a teplota
stiikanych ¢&astic jsou dany charakteristikami plamene plazmatu, napf. rozloZeni teploty
a rychlosti a stabilita plamene, tepelna vodivost a viskozita plynu plazmatu, velikost stfikaného
prasku a jeho struktura a také dynamika vstiikovani praSku do plamene. Charakteristiky plamene
plazmatu jsou fizeny navrhem hotaku, proudem oblouku, plynem plazmatu a prostfedim kolem

plamene plazmatu. Vliv prostfedi pfi metodé APS zahrnuje atmosféricky tlak a vlhkost vzduchu.

Plazmové stiikani je nejuniverzalngjsi proces pro vytvareni nastiiki a téméf jakykoli material

muze byt nanesen touto metodou, ackoli pro nékteré materialy to neni Gplné€ nejvhodnéjsi metoda



(napt. pro materialy, které maji blizké hodnoty teploty tani a vypatrovani). Plazmové stiikani je
preferovano hlavné pro nanaseni vysokoteplotnich keramik a kovii metodou APS. Ve zvlastnich
ptipadech, kdy se material nesmi dostat do kontaktu se vzdusnou atmosférou, se pouziva metoda
CPS (controlled atmosphere plasma spraying), tedy plazmové stiikani s fizenou atmosférou. Diky
vysokému poctu nastavitelnych parametrti lze proces upravit pro Sirokou Skalu materiall
a substratii. Na druhou stranu fizeni takto vysokého poc¢tu parametrti vyzaduje specialni vybaveni.
Také se pii plazmovém stiikani vyskytuji nestability oblouku a nestability proudéni plamene
plazmatu, coz komplikuje opakovatelnost procesu. Proto se neustale vyvijeji nové hotaky ve

snaze co nejvice eliminovat tyto nestability.

Na obr. 3 je nakres typického pracovisté pro APS stiikani. Hlavnim prvkem je plazmovy hotak.
Centralni fizeni umozniuje upravovat operaéni parametry, jako je proud obloukem, iniciace
bezpecnostni prvky, které zabranuji napf. iniciaci oblouku bez toku chladici vody a bez toku
primarniho plynu. Také zabranuje toku sekundarniho plynu bez zapaleného oblouku. Mezi
doplnujici systémy patii zasobovani plynem, napajeni vcetné vysokofrekvenéniho startéru

oblouku, vysokotlaky vodni chladici systém a podavac prasku nasttikového materialu.

Systém zasobovani plynem se sklad4d ze dvou nebo vice vysokotlakych plynovych nadob se
samostatnym Fizenim prutoku. Plyny jsou smichany a dopraveny do plazmového hotaku.
Primarni plyn by mél byt tézky a musi tlacit kofen oblouku smérem k usti trysky. Nejcastéji se
jako primarni plyn pouZziva argon, protoze ma malou energetickou hustotu, a diky tomu je nizsi
opottebeni hotaku. Sekundarni plyn mé za funkci zvysit hustotu energie, rychlost plynu a pfenos
tepla do prasku. Nejcast&ji se jako sekundarni plyn pouziva vodik nebo helium. Nékdy se vsak
jako sekundarni, nebo dokonce primarni plyn pouzivaji oxid dusicity nebo oxid uhli¢ity [1].

V aplikacich, kde jsou vyZzadovany vysoke rychlosti stiikani, se pouzivaji smési dusiku a vodiku.

Zdroj elektrického proudu je obvykle fizeny usmériiovac. Ackoli se stale vyskytuji usmérnovace
fizené tyristory, moderni usmériiovace vyuzivaji vysokofrekvencni spinani, coz snizuje naroky
na velikost vyhlazovaci induk¢énosti potiebné pro ziskani vyhlazeného stejnosmérného proudu.
Typické napéti naprazdno zdroji je 100 - 200 V [1]. K zapaleni oblouku se pouziva startovaci
obvod skladajici se z vysokonapétového transformatoru a kondenzatoru, ktery umoziuje priraz
na jiskiisti. Tento priraz indukuje velkou napétovou $picku v obvodu zdroje, coz vede k vzniku

oblouku mezi anodou a katodou.

Chladici systém se sklada z uzaviené smyc¢ky s deionizovanou nebo destilovanou vodou. Voda je
natlakovana na tlak vy$§i nez 1 MPa, idealné mezi 1,2 a 1,7 MPa [1]. Po prichodu hofdkem je
ochlazena v tepelném vyméniku. Vysoky tlak chladici vody je nutny kvuli vysokému lokalnimu

zahrati hofaku a je nutné predejit varu vody v tomto misté. Pritok chladici vody je vypocitavan



podle vykonu hotaku. Obvykle polovina energie dodana zdrojem do hotéku je odvedena chladici
vodou do tepelného vyméniku. Chladici voda je do hotaku vedena elektrickymi kabely, které

spojuji vysokofrekvencni startovaci jednotku s hotakem.

vysoko-
frekvencni
startér
v podavac
tepelny prasku
vymenik [
QOO
zdroj /1\
elektrické A y
energie A

ridici
jednotka

Obr. 3 Schéma pracoviste APS [1]

Systém pro dodavku stiikaného prasku se sklada z podavace prasku, ktery je vyhiivany a vibruje,
aby se odstranila vlhkost a piedeslo se hromadéni prasku. Tok prasku mtze byt fizen riznymi
zpisoby, napf. rotujicim kolem s otvorem, které je na dn¢ podavace. Prasek, ktery timto otvorem
propadne, je nasledné nesen plynem do hotéku. Je dulezité zvolit spravnou kombinaci pritoku
plynu a prasku, aby se dosahlo spravného proudéni prasku do hotdku bez jeho usazovani
v mistech, kde je tok plynu niz$i. Spravny tok prasku ma také velky vliv na vyslednou kvalitu

nastiiku.

Dulezitym prvkem je také robotické rameno, které automaticky pohybuje hofakem tak, aby byl
stale kolmo k substratu a aby nastiik byl rovnomérny. DalSim pfislusenstvim je napt. stikaci
kabina s ventilaci, ktera odstraiiuje nebezpeéné plyny. Kabina navic chrani operatory pied hlukem

a pred ultrafialovym zafenim, které vyzatuje plamen plazmatu.
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1.3 Uprava povrchu substratu

Uprava povrchu substratu je prvnim a velmi dileZitym krokem pii termickém stiikani. Bez
povrchové tUpravy substratu by byla snizena kvalita néstfiku, jelikoz kvalita adheze mezi
nastiikem a substratem je zavisla na ¢istoté, drsnosti a nékdy i na zptisobu obrabéni substratu [1].
Hlavnim faktorem, ktery urcuje zptisob povrchové upravy pied stiikanim, je material, z kterého

je substrat a nastiik.

1.3.1 Cisténi

Prvnim krokem povrchové upravy substratu je Cisténi. Pied stfikanim museji byt odstranény
necistoty, jako je olej, mastnota, barva nebo okuje. Po dokonalém vycisténi by se na substrat
nemélo sahat holou rukou, mél by byt chranén pted prachem a mél by byt skladovan s Cistymi
materialy. Existuje mnoho zptasobt ¢isténi substratu. Prvnim z nich je parni odmastovani. Je to
rychla, u¢inna a ekonomicky vyhodna metoda pro odstranéni organickych ne€istot [1]. Substrat

by mél byt vystaven param rozpoustédla alespon 15 az 30 minut, pokud je z porézniho materialu,

tak je$té déle. Nejcastéji pouzivanou latkou je aceton a methyl-ethyl-keton, MEK [1].

Dalsi proces pii Cisténi substratu je jeho suSeni v peci. To se vyuziva u substratl, které jsou
porézni a které byly vyrobeny odlévanim do pisku, ¢imz mohly absorbovat velké mnozstvi oleje.

Tyto substraty jsou v peci suseny 4 hodiny pii 315 °C, aby se vSechen olej odpafil [1].

Hojné pouzivanou metodou Cisténi je také ultrazvukové Cisténi. Pii ném je substrat ponofen do
rozpoustédla v ultrazvukové vané, kde ultrazvukové transducery rozkmitavaji molekuly

rozpoustédla, a tim urychluji ¢isténi substratu.

Casto se také pouziva mokré nebo suché tryskani pro odstranéni neéistot, piipadné predchozich
natért atd. Pfi mokrém tryskani se vzduchovou tryskou stiika na substrat zfedéna smés abraziva
a inhibitoru koroze. Pfi suchém tryskani se na substrat tryskou stfika smés vzduchu a abrazivnich
¢astic. Tryskanim se odstranuji zapeCené necistoty, okuje a oxidy. Moderni metodou je dnes také
tryskani suchym ledem. Substrat je otryskavan malymi peletkami suchého ledu, coz je tuha faze
oxidu uhli¢itého. Suchy led ma nékolik vyhod. Je relativné mékky, takze nezptisobuje vysokou
abrazi substratu, navic neptsobi korozivné. Diky teplotnimu Soku po dopadu peletky suchého

ledu se necistota snaze oddéli od substratu [1].

Posledni cistici metodou, kterou zde zminime, je leptani v kyselin€. Pfi této metodé se substrat
cely ponofti do zfedéné kyseliny na tak dlouho, jak je tfeba k odstranéni necistot. Pak se substrat

musi oplachnout teplou vodou a zasaditym roztokem.

1.3.2 Zdrsnéni

Druhy krok po ¢isténi substratu ma za cil upravit povrch substratu tak, aby k nému 1épe piilnul

nastiik. To se docili zdrsnénim povrchu. Nejcastéjsi zdrsnujici technikou je piskovani, kdy jsou
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suché abrazivni Castice stiikany proti substratu. V termickém stiikani se vyuzivaji dva zakladni
stroje pro piskovani. Bud’ se jedna o piskovaci kabinu se saci tryskou, nebo o tlakovy systém [1].
U prvni moznosti je abrazivum davkovano znasypky a vzduchem neseno k substratu. Tato
metoda je mén¢ ucinna, ale jednodussi. U druhé moznosti se vyuziva uzavieny zasobnik pro
abrazivum, nosny plyn a piskovaci tryska. Zasobnik je natlakovany, a tim prochazi abrazivum
skrz hadici a trysku na piskovany substrat. Zasobnik tedy musi byt pravidelné doplinovan
abrazivem, coz se déje automaticky, jakmile se uvolni tlak vzduchu na ventilu nasypky. Rychlost
abraziva je pfimo umérné tlaku v zésobniku. Tato metoda se pouziva pro vétsi plochy, kde je
potieba vyssi rychlost tryskani. Oproti metodé€ se saci tryskou je vice G€inna pravé diky vyssi
dosazitelné rychlosti ¢astic abraziva. Nejcastéji pouzivané abrazivni materialy pfi piskovani jsou
oxid hlinity, karbid kfemiku a ocelové piliny [1]. Tvar a velikost abraziva se vybira podle
konkrétniho piskovaného materidlu. Pii piskovani ovSem zlistavaji na substratu zbytky abraziva,
které se museji odstranit. Ci§téni substratu po piskovani se provadi vyfoukanim stladenym

vzduchem a naslednym ponofenim do acetonu v ultrazvukové vane.

Dals$i moznosti, jak zdrsnit povrch substratu, je zdrsnéni proudem vysokotlaké vody. Vyhoda této
metody oproti piskovani je absence zbytkli abraziva na substratu, mensi zdravotni nebezpeci
se pohybuje vici substratu nebo se substrat pohybuje pod proudem vody rychlosti mezi
5a 200 cm/min.

Drsnost povrchu mé vyznamny vliv na formovani nastfiku. S rostouci drsnosti klesa stupen
zplosténi dopadajici Castice. To znamena, Ze s rostouci drsnosti je vysledny splat tlustsi a ma
mensi povrch. S rostouci drsnosti také klesa doba zplosténi, tj. doba, za kterou se dopadena ¢astice
na substratu zplosti. Z diivodu mensi plochy splatu ov§em s rostouci drsnosti roste doba potiebna

pro zchladnuti dopadené ¢astice [3].

1.4 Prasky

Struktura a vlastnosti nastfiku vytvotfeného termickym stiikanim jsou siln€ zavislé na riznych
parametrech, mezi kterymi hraje kli¢ovou roli kvalita prasku. Nejvice vysledny nastiik ovliviiuje
struktura a velikost zrn tohoto prasku. To zavisi na zpusobu jeho vyroby. Prvnim zptisobem je
atomizace, ktera se hojné vyuziva pii vytvareni praska kovu a slitin [1]. Princip této metody
spociva v roztaveni prislusného materidlu a nasledné jeho rozpraseni tak, aby kapicky materialu
ztuhly dfive, nez dopadnou na dno nebo sténu vyrobni komory. Taveni materialu probiha
v indukéni, obloukové nebo jiné peci. Takto roztaveny material je shromazdén v zasobniku na
taveninu, odkud je dale veden do atomiza¢ni komory. Proud taveniny se pti opousténi zasobniku

stietava s vysokorychlostnim proudem atomiza¢niho média, ktery taveninu rozprasuje na jemné



kapicky, které pied dopadem ztuhnou. Atomiza¢ni médium muize byt voda (Struktura takto

ptipravené¢ho prasku je na obr. 4), vzduch nebo inertni plyn (obr. 5).

Obr. 4  Prdsek oceli piipraveny atomizaci ve vodé Obr.5 Prasek slitiny Diamalloy 1005 pripraveny
[1] atomizaci v plynu [1]

Dalsi zpisob vyroby prasku, ktery se vyuziva zejména u keramik, je spékani a drceni [1].
Keramiky maji vétsinou teploty tani nad 1 800 °C, a proto potfebuji specialni pece, nejcasteji
obloukové. V této peci se v tavném kelimku zahtiva 10 az 20 hodin smés materialu, dokud se
stied smési neroztavi. Po ochlazeni je vnéjsi slupka, kterd neni roztavena, ale ¢aste¢n¢ sintrovana,
odstranéna. Blok keramiky vznikly zroztaveného a ztuhlého materialu je nakonec rozdrcen

v klasickych mlynech, jako je kladivovy mlyn aj.

Dalsi pouzivanou metodou je mleti a sintrovani. Pfi mleti totiZ vznikd mnoho malych ¢astic, které
nejsou pouzitelné pro stiikani. Proto se tyto Castice stlacuji a sintruji, tedy zahfteji se v peci pod
teplotu tani, ¢imz se mezi ¢asticemi vytvoti vazby chemickou difuzi [1]. Takto vznikly sintrovany

blok se rozdrti jako v ptechozim piipadé na Castice, které se jiz pro stiikani pouzit daji.

Pti zpracovavani kiehkych ¢astic nékterych kovl nebo slitin a keramik se pouziva mleti. Existuje
n¢kolik zplisobl mleti, zejména mleti v kulovém mlynu. Tento zplisob zmensuje velikost ¢astic
keramiky a snizuje vyskyt nerozemletych kouskt. Kulovy mlyn je valec, ktery rotuje kolem své
osy. Valec je ¢aste¢né naplnén mlecim médiem (kuli¢ky, valecky). Rotaci valce se médium
pohybuje a tfe mezi sebou mlety material, ¢imz ho rozméliuje. Dal$i zptsoby mleti jsou v tfecim

mlynu nebo napt. kryogenni mleti.



2  Elektrické vlastnosti keramickych nastriku

Keramiky obecné patii mezi izolanty a dielektrika, proto i u keramickych termickych nastfikt
jsou z elektrickych vlastnosti nejvice zajimavé izola¢ni a dielektrické vlastnosti. Jedna se zejména
0 rezistivitu, elektrickou pevnost, relativni elektrickou permitivitu a ztratovy ¢initel. Podstatné
jsou také moznosti, jak vysledné vlastnosti nastiiku ovliviiovat, at’ uz pii samotném stiikani, nebo
po ném (napi. zihanim). Vlastnosti nastiiku se také méni podminkami okoli, jako jsou teplota
a vzdus$na vlhkost. V celosvétovém méftitku je stile nedostatek praci, které se vénuji elektrickym
vlastnostem termickych nastiiki. Nasledujici podkapitoly seznamuji s vybranymi pracemi, které

se vénuji této problematice.

2.1 Rezistivita

U tii ruznych nastiiki CaTiOsz byla studovana hodnota rezistivity [4]. Dva nasttiky byly
vytvofeny vodou stabilizovanym plazmovym hoidkem ze vzdalenosti 350 mm (WSP 350)
a 450 mm (WSP 450). V tfetim piipad¢ byl nastiik vytvotren plynem stabilizovanym hofdkem ze
vzdalenosti 100 mm (GSP 100). Bylo zjisténo, ze rezistivita u vzorku WSP 350 a GSP 100 se
pohybuje v fadu 10 Q'm, kdezto u vzorku WSP 450 v ¥adu 10® Q'm, tedy o tii fady nizsi. Také
bylo zjisténo, Ze u vzorkit WSP je rezistivita napétoveé zavisla, pficemz s rostoucim nap&tim
rezistivita klesd. U vzorku GSP tato zavislost nebyla pozorovana. Tato zavislost je pfi¢itana

amorfnim frakcim ve WSP vzorcich [4].

Pro vzorek WSP 350 byly také diskutovany vlivy zihani. Nezihany vzorek vykazoval rezistivitu
1,64-10" Q-m a po Zzihani pii teploté 1 250 °C se jeho rezistivita zvysila na 1,89-10* Q-m. Pro
srovnani sintrovany vzorek CaTiOs mél rezistivitu 1,41-102 Q-m [5]. Je zfejmé, Ze zihanim
nastiiku 1ze dosdhnout stejné rezistivity jako u sintrovaného materialu. Rozdil rezistivity mezi
nezihanym néstfikem a sintrovanym materidllem muze byt zplisoben adsorbovanou vodou

Vv porech nastiiku, ale pravdépodobné se jedna o vliv nestechiometrie nasttiku [6].

Stejny vliv zihani na rezistivitu byl pozorovan i u nastfiku BaTiOs vytvofeného plynem
stabilizovanym hotakem. Bez zihani nastfik mél rezistivitu 1,77-10° Q-m, po zihani pii 500 °C
7,82:101° Q-m a po zihani pti 750 °C dosahl rezistivity dokonce 2,91-101 Q-m. Tento nardst
rezistivity je zpisoben snizenim koncentrace vakanci po zZihani, coz se projevuje také zesvétlanim

pivodné tmavého nastiiku [7].

2.2 Elektricka pevnost

Elektricka pevnost byla méfena u nastiiki Al2O3, Y203, YSZ a BST [8]. Bylo zjisténo, ze u vSech
uvedenych nasttikid kromé BST s rostouci stfikaci vzdalenosti klesa elektricka pevnost. Nastfik
oxidu hlinitého pfi stiikaci vzdalenosti 100 mm vykazoval elektrickou pevnost 16,6 KV/mm,

zatimco pii stfikaci vzdalenosti 200 mm pouze 13,5 kV/mm. Stejné tak nastrik oxidu yttritého
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mél pfii stiikani ze vzdalenosti 100 mm elektrickou pevnost 17,3 kV/mm a pii vzdalenosti 200
mm jen 11,6 kV/mm. Nastiik YSZ vykazoval pokles z 11,1 kV/mm na 7,8 kV/mm pii zméné
stiikaci vzdalenosti ze 100 mm na 200 mm. U BST se takovy trend neobjevil, nastiik BST mél
elektrickou pevnost 5,1 kV/mm pro vzdalenost 100 mm, 7,8 kV/mm pro vzdalenost 150 mm
a 6,4 kV/mm pro vzdalenost 200 mm. D4 se tedy fici, Ze vyssi rychlost a teplota stiikaného prasku
zpusobuje vyssi elektrickou pevnost vysledného nastriku. Vyssi rychlost a teplota usnadiuje

zplosténi dopadajicich kapek na substrat a vytvofeni vrstvy [8].

U oxidu hlinitého byl studovan vliv pfimési na elektrickou pevnost. Ziskané hodnoty jsou

uvedeny v tab. 1.

nastiik zrnitost prasku [um]  tloustka [mm] elektricka pevnost
[kV/mm]
AlO3 15-60 0,550 18,0
0,260 25,4
5-25 0,485 19,6
0,220 36,4
Al;,03 + 3% TiO, 20 - 65 0,460 19,6
0,250 20,8
5-25 0,510 21,6
0,260 21,7
Al;,03 + 13% TiO, 10-40 0,530 8,1
0,230 17,4
Al>03 (30% SiO») 5-25 0,290 25,9
10-40 0,500 12,6
Al>O;3 (30% MgO) 10-40 0,380 27,3
Al;03 (20% ZrOy) 10 -40 0,700 18,6
Al;O3 (40% ZrOy) 10 - 40 0,840 15,5
Al>,O3 (70% Cr,03) 10 - 40 0,300 29,2

Tab. 1 Hodnoty elektrické pevnosti riiznych ndstrikii oxidu hlinitého [9]

2.3 Relativni permitivita a ztratovy cinitel

Tti rizné nastiiky CaTiOs byly podrobeny i méfeni relativni permitivity a ztratového Cinitele [10].
Stejné jako v ¢lanku [4] zde jsou studovany tfi typy nastiiki WSP 450, WSP 350 a GSP 100.
Bylo zjisténo, ze u WSP vzorkil je relativni permitivita frekvencné silné zavisla, pficemz
s rostouci frekvenci klesa (u vzorku WSP 450 je relativni permitivita pfi frekvenci 30 Hz cca 450
a pri zvyseni frekvence na 1 MHz relativni permitivita poklesne na cca 150, u vzorku WSP 350
klesne relativni permitivita z 380 na 180 pti zméné frekvence z 30 Hz na 1 MHz). U vzorku
GSP 100 tento trend zaznamenan nebyl, v tomto pfipad¢ je relativni permitivita témét konstantni
kolem hodnoty 150. Grafy frekvencni zavislosti relativni permitivity i ztratového Cinitele jsou na

obr.6aobr. 7.
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Obr. 6 Frekvencni zavislost relativni permitivity — Obr. 7 Frekvencni zavislost ztratového cinitele

nastrikit CaTiO3 [10] nastriki CaTiO3 [10]

Co se tyce ztratového Cinitele, nejvyssi ztratovy Cinitel byl naméten u vzorku WSP 450. O néco
niz§i a méné frekvencné zavisly ztratovy Cinitel byl zméfen u vzorku WSP 350. Nejméné
frekvencné zavisly a téméf 10 x mensi ztratovy Cinitel byl zméfen u vzorku GSP 100.
V kombinaci s charakterem poklesu relativni permitivity 1ze u vzorku GSP 100 pfedpokladat, ze

relaxaéni frekvence nebude mit hodnotu vyssi nez 5 MHz [4].

U téchto vzorkd byl také studovan vliv zihédni. S rostouci teplotou zihani relativni permitivita
vSech vzorki rostla a stavala se frekvencné méné zavisla. U vzorkt WSP 450 i WSP 350 se
zih&nim pfi teploté 1 170 °C vyrazné snizila hodnota ztratového Cinitele (napt. u vzorku WSP 450
byl pfti frekvencich 3 kHz — 3 MHz ztratovy Cinitel pod hodnotou 0,005, u nezihaného vzorku se
hodnota ztratového ¢initele ov§em pohybovala mezi 0,14 a 0,08) [10]. Vzorek GSP 100 vykazoval

lepsi dielektrické vlastnosti v nezihaném stavu [4].

U nastiik BaTiOs byla studovana teplotni zavislost relativni permitivity a ztratového Cinitele pii
frekvenci 1 kHz [11]. Zjisténé zavislosti jsou na obr. 8. Nejvyssi relativni permitivita byla
zméfena pii teploté 200 °C, coz byla nejvyssi méfena teplota. Hodnota relativni permitivity roste
s teplotou, pokud je teplota vyssi nez pokojova teplota. Ztratovy Cinitel vykazuje stejny trend. Pti
teploté nizsi nez pokojové ma hodnotu 0,3. Pii teploté vyssi nez pokojové s teplotou ztratovy

Cinitel roste az na hodnotu 0,9 pfi teploté 200 °C.

Frekvencnim zavislostem relativni permitivity a ztratového Cinitele u BaTiOs se vénuje Clanek
[7]. Tyto zavislosti jsou zobrazeny na obr. 9. Relativni permitivita s rostouci frekvenci klesa. Tato

zavislost je v ¢lanku vysvétlovana pritomnosti port, prasklin a jinych nedokonalosti na hranicich
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zrn a stiikanych vrstev. Na téchto nedokonalostech se kumuluje volné pohyblivy naboj. Takto
vzniklé dipdly jsou aktivni zejména pii nizSich frekvencich. Obecné u keramik s rostouci
frekvenci relativni permitivita klesa. Relativni permitivita keramik je spojovana se Ctyimi typy
polarizace: na rozhrani, dipélova, atomova a elektronova. Pfi nizkych frekvencich jsou pfitomny
vSechny uvedené typy polarizace, a proto jsou relativni permitivita a ztratovy Cinitel vysoké.
S rostouci frekvenci relativni permitivita i ztratovy cCinitel klesaji, protoze se projevuje pouze
atomova a elektronovéa polarizace. Zihanim se relativni permitivita i ztratovy &initel snizily,

nejspise vlivem zvySenim krystalinity a obnoveni stechiometrie [7].
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Obr. 8 Teplotni zavislosti relativni permitivity a ztratového Cinitele ndstiiku BaTiO3z [11]

Hodnota relativni permitivity u BaTiOs a Ba(Sr)TiOs silné zavisi na amorfinité nastiiku [9].
Prevazné amorfni HVOF nastiik vykazoval relativni permitivitu 20, zatimco prevazné krystalicky

HVOF nastiik mél relativni permitivitu s hodnotou vyssi nez 100. Dale bylo zjisténo, Ze s rostouci

tloustkou nésttiku roste relativni permitivita nastiiku.
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Obr. 9 Frekvencni zavislosti relativni permitivity (a) a ztratového cinitele (b) ndstiiku BaTiO3 [7]
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U spinelu MgO-3Al;03 byl pozorovan pokles relativni permitivity i ztratového Cinitele s rostouci
frekvenci [9]. U relativni permitivity se jednalo o pokles z 11 pii frekvenci 100 Hz na 8,5 pii
frekvenci 1 MHz. Ztratovy Cinitel klesl z hodnoty 0,2 na 0,02 pii zmén¢ frekvence ze 100 Hz na
1 MHz. Po zihani pii 1 200 °C po dobu 48 hodin se relativni permitivita v celém rozsahu frekvenci

snizila o cca 2. Na ztratovy Cinitel zZthdni nemélo valny vliv.

U termického nastiku AloOs byla zjisténa vysoka citlivost dielektrickych vlastnosti na vzdusné
vlhkosti [9]. Zavislosti relativni permitivity nastiiku AlO3 na relativni vzdusné vlhkosti pro rizné
frekvence jsou zobrazeny na obr. 10. Bylo zjisténo, ze s narustem vlhkosti roste relativni
permitivita, pficemZz tento jev je vratny. To znamend, Ze pii snizovani vlhkosti se relativni

permitivita snizuje po stejné kiivce.
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Obr. 10 Zavislost relativni permitivity ndstiiku Al,O3 na relativni vzdusné vihkosti pro rizné frekvence

[9]

U cordieritu 2MgO-2Al,03-5Si0; byla zméfena relativni permitivita s hodnotou 7, ktera byla
frekvencné nezavisld. Po zihani se stala frekvencné zavislou, kdy se menila ze 7,3 pfi frekvenci
100 Hz na 5,7 pti frekvenci 1 MHz. U forsteritu MgO-SiO; doslo k znaéné zméné relativni
permitivity a ztratového Cinitele po Zihani. Nezihany vzorek mél pfi 100 Hz relativni permitivitu
15 a ztratovy cCinitel 0,4, pti 1 MHz mél relativni permitivitu 13 a ztratovy cinitel 0,28. Po
48 hodinovém zihani pfi 1 200 °C mél pti 100 Hz relativni permitivitu 10,5 a ztratovy €initel 0,12,
pfi 1 MHz mél relativni permitivitu 6,5 a ztratovy ¢initel 0,08 [9].
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3  Oxid yttrity

Oxid yttrity Y203 je na vzduchu stabilni bila krystalicka latka (obr. 11). Patfi mezi
termodynamicky nejstabilnéjsi slouceniny. Je teplotné stala az do teploty cca 2 200 °C [12],
pticemz jeji teplota tani je 2 425 °C [13]. Diky tomu je keramika z oxidu yttritého povazovana
spolu s korundem za nejvyznamnéjsi zaruvzdornou keramiku [14]. Proto se pouZziva napf. jako
povlakovy material pro grafit v jadernych aplikacich. Kromé teplotni odolnosti vynika oxid yttrity

také odolnosti viici roztavenym reaktivnim materialim, jako je titan nebo uran, nebo vynikajici

odolnosti vici zasaditym taveninam.

Termické nastiiky oxidu yttritého vykazuji velmi dobrou odolnost vii¢i plisobeni plazmatu.
Takovymi termickymi nésttiky se pak chrani ¢asti, které jsou vystaveny ptisobeni plazmatu, napf.

vybaveni pii vyrobé polovodi¢i nebo LCD panelu [15].

Dale se oxid yttrity vyuziva pti vyrobé ¢erveného luminoforu pii vyrobé obrazovek, pti vyrobé

granatu yttrium-zelezo, coz je velmi ucinny mikrovinny filtr, nebo pfi vyrobé supravodivé
keramiky YBCO [12, 16].

Obr. 11 Oxid yttrity [12]

15



4  Priprava vzorki nastriku Y203

4.1 Strikani

Vsechny vzorky byly vyrobeny v Center for Thermal Spray Research (CTSR), Stony Brook
University, New York pomoci APS systému F4 MB-XL (Oerlikon Metco, USA) vybavenym
tryskou o priméru 8 mm a vstfikovacem prasku s primérem 1,8 mm, ktery vstfikoval prasek
kolmo do plazmatu. Parametry napajeni hotaku byly proud 550 A a napéti 64 V. Jako primarni
plyn byl pouzit argon s pritokem 50 slpm, jako sekundarni plyn byl pouzit vodik s prutokem
6 slpm a jako nosny plyn prasku byl pouzit argon. Prasek oxidu yttrittho mél oznaceni Norton
402 (Norton, USA) a jednalo se o prasek s velikosti ¢astic od 10 do 35 um. Prasek byl davkovan
konstantné 30 g/min. Pritok nosného plynu se ménil od 2 do 9 slpm s krokem 1 slpm. Rychlost
a teplota stiikanych ¢astic byla snimana senzorem Accuraspray-g3 (TECNAR Automation Ltd.,
St-Bruno, Qc, Kanada) pro kazdou hodnotu prutoku nosného plynu. Pro stiikani se pak pouzil
takovy prutok, pfi kterém bylo dosazeno nejvyssi teploty a rychlosti stfikanych ¢astic. Nejvyssich
hodnot teploty a rychlosti ¢astic bylo dosazeno pfi prutoku nosného plynu 4,5 slpm. Nastiiky byly
vytvareny na substratu z nizkouhlikové oceli (AISI 1008) o tloust’ce 2,3 mm. Pied stiikanim byl
substrat opiskovan korundovym piskem se zrnitosti 710 mikronti. Pied i po piskovani byl substrat
ultrazvukové vy¢istén v acetonové lazni. Nasttiky byly nanaSeny pii tfech riznych vzdalenostech

hotaku od substratu. Jednalo se o vzdalenosti 100 mm, 150 mm a 200 mm.

Rychlost a teplota stfikanych ¢astic pro jednotlivé vzdalenosti jsou uvedeny v tab. 2. Rychlost
dopadajicich ¢astic se se stfikaci vzdalenosti snizuje. Teplota dopadajicich Castic s rostouci
stiikaci vzdalenosti klesa témér linearné. Pii stiikaci vzdalenosti 200 mm maji dopadajici ¢astice
teplotu 2 440 °C, coz je pouze 15 °C nad teplotou tani oxidu yttritého. Stéikani z vétsi vzdalenosti

by tedy jiz mohlo byt problematické z diivodu nedostatecného roztaveni stfikaného prasku.

stiikaci vzdalenost v [m/s] t[°C]

100 mm 217 3050
150 mm 199 2740
200 mm 171 2440

Tab. 2 Rychlost a teplota castic pri stiitkani

Stiikanim byly tedy ziskany tii platy substratu s nastiikem o rozmérech 10 palci X 1 palec (pro

kazdou stiikaci vzdalenost jeden plat).
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4.2 Rezani a ¢isténi

Platy byly nafezany na jednotlivé vzorky o délce cca 2 cm. Vzorkid bylo zhotoveno z kazdého
platu pét. Dalsich 10 cm bylo pouZito na méfeni elektrické pevnosti. Zbytek platu je na obr. 12.
Za pozornost stoji vyrazné€ tmavsi odstin ndstfiku ze stiikaci vzdalenosti 100 mm. St¥ikany
material se v plazmatu redukuje a pfi letu ve vzdusné atmosféie se opétovné oxiduje. Mala sttikaci
vzdalenost spojend s nejvyssi rychlosti ¢astic znamend nejkratsi trvani letu. KratSi pobyt ve
vzdus$né atmosféte se projevuje mensi mirou opétovné oxidace. To ma za nasledek vétsi podil

nestechiometrického Y203 Vv nastiiku, coz zpusobuje pravé tmavsi odstin nastiiku [7].

Rezéani bylo provedeno na fezacim zatizeni Secotom-50 (Struers, Dansko), které bylo vybaveno
diamantovym feznym kotou¢em. Parametry fezani byly rychlost kotou¢e 4 000 ot./min a rychlost
fezani 0,1 mm/s. Po nafezani byly u vSech vzorkt pilnikem sraZzeny hrany. Nasledné se vzorky
opléachly vodou, vysusily nejdiive stlacenym vzduchem a pak teplym vzduchem z fénu. U takto
osetfenych vzorkl byla mikrometrem zmétena tloustka, u kazdého vzorku pétkrat. Také byla
desetkrat zméiena tloustka samotného substratu bez nasttiku. Z rozdilu tlousték byla pro kazdy
vzorek vypoétena tloustka nastfiku. Jednotlivé tlouStky jsou zaznamenany v tab. 3. Na
hodnotach tloustek nasttikil je vidét, ze stiikani je dokonale rovnomérné. A to nejen v rdmci
jednotlivych stiikacich vzdalenosti, ale i pii jejich vzdjemném porovnani. To znaci vybornou

fiditelnost a opakovatelnost procesu.

Po zméfeni byly vzorky gravirkou oznaceny a nakonec vyc€iStény a odmastény v ultrazvukové
lazni acetonem. Citéni prob&hlo celkem dvakrat, pokazdé po dobu ¥ minut a pfed druhym
¢isténim byl aceton vyménén za novy. Z acetonové lazné byly vzorky pfeneseny pod fén, kde
byly dokonale vysuseny. Po osuseni se vzorky ulozily do oznacenych sacka tak, aby byly
ochranény pred poskozenim, ne€istotami a mastnotou. Abychom ptedesli kontaminaci vzorkd, je

nutné po vyc¢isténi se vzorky manipulovat pouze pinzetou nebo s gumovymi rukavicemi.

Q O o

25 mm

Obr. 12 Vzorky nastrikit Y2Os, stiikaci vzdalenosti zleva: 100 mm, 150 mm a 200 mm
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Z kazdého péticentimetrového zbytku byl jesté ufiznut vzorek o délce 6 mm pro vytvoreni

vybrusu.

¢islo vzorku stfikaci vzdalenost

100 mm 150 mm 200 mm
tloustka [mm] tloustka [mm] tloustka [mm]
1 0,491 0,501 0,512
2 0,490 0,520 0,471
3 0,487 0,496 0,487
4 0,493 0,492 0,483
5 0,482 0,496 0,504

Tab. 3 Tloustky nastiiku jednotlivych vzorki

4.3 Zhotoveni vybrusu

Pfi zhotoveni vybrusu se nejdiive v§echny tii vzorky ulozily do kelimku pro vyrobu vybrust. Pak
se namichala smés pryskyfice a tvrdidla EpoFix (Struers, Dansko) v poméru 7 : 1. Touto smési
se zalily vzorky v kelimku a nakonec se do smési ponofil listek s popisem vzorku. Po zaliti se
kelimek umistil na n€kolik minut do vakuové komory, aby se z pryskyfice uvolnily vSechny
bublinky vzduchu. Takto se smés nechala vytvrdnout alespon 24 hodin. Po vytvrzeni se vybrus
vyjmul z kelimku a zbrousil a vylestil v automatické lestiéce vzorku Tegramin 25 (Struers,
Dansko). Lesticka je vybavena specialni podlozkou MD-Gekko, ktera umoziuje snadnou vyménu
brusného média. Nejdiive se vybrus brousil SiC f6lii o zrnitosti 220. Poté se brousil kompozitnim
diskem MD-Largo v kombinaci s 9 mikronovou diamantovou suspenzi. Nasledovalo brouseni
platnem MD-Dur v kombinaci s 3 mikronovou diamantovou suspenzi. Lesténi bylo provedeno
platnem MD-Nap a 1 mikronovou diamantovou suspenzi. Finalni le§téni prob&hlo platnem

MD-Chem se suspenzi koloidniho kifemiku s velikosti zrna 0,04 mikronu.
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5 Méreni na vzorcich

5.1 Meéreni kapacity, ztratového cinitele a urceni relativni
permitivity nastrika
Jelikoz méfeni kapacity a ztratového Cinitele vyzaduje zapojeni pomoci tiielektrodového systému

(viz obr. 13), bylo nutné na vzorky napatit hlinikovou vrstvu se zamaskovanym mezikruzim.

napajeci elektroda

vzorek

stinici elektroda

meérici elektroda

Obr. 13 Ndkres trielektrodového mériciho systému

Hlinikové elektrody byly napatfeny na vzorky s rozméry 2 cm X 2,54 cm. K tomu byly pouzity
masky s tvarem mezikruZzi s vnitinim pramérem 12 mm a vnéj$im praimérem 16 mm. Napafeni
probéhlo v klasické vakuové napatfovaci aparatuie, jejiz schéma je na obr. 14. Dovnitf recipientu
se umistily vzorky s maskami na drzak vzorku. Vyparnik byl realizovany ze dvou wolframovych
drati, na které se naskladaly hlinikové peletky. Po vyCerpani vzduchu z recipientu pomoci diftzni
olejové vyvévy a mechanickych rotac¢nich vyvév zacal vyparnikem prochazet proud, ¢imz se
wolframové draty rozzhavily a byl odpaten hlinik, ktery se napafil na vzorky. Po sejmuti masek
tak na vzorcich vznikly dvé hlinikové elektrody. Vnitiek mezikruzi slouzi jako méfici elektroda,
vnéjSek mezikruzi slouzi jako stinici elektroda a samotny substrat vystupuje jako elektroda
napajeci. Vzorky s napatenymi elektrodami jsou na obr. 15. Z jednoho napateného vzorku pro
stiikaci vzdalenost 100 mm byl odtiznut kousek, z kterého byl zhotoven vybrus. Tento vybrus byl
podroben studovani Vv elektronovém mikroskopu. Snimek z elektronového mikroskopu je na
obr. 16. Ac¢koli ma napatena vrstva proménnou tloustku (pramérné cca 0,5 um), je homogenni
apokryva cely povrch nastiiku. Tim je zajistén vyborny elektricky kontakt, ktery umoznuje
ptilozeni elektrického pole na celou poZzadovanou kruhovou plochu nastiiku. Na obr. 17 je snimek
z energiove disperzni spektroskopie, na kterém jsou zvyraznén¢ atomy hliniku (napatena vrstva),

yttria (nastiik Y203) a uhliku (epoxidova pryskytice).
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Obr. 14 Schéma vakuového naparovaciho zarizeni [17]

Tiielektrodovy systém eliminuje vliv povrchovych proudl, které by mohly téci po povrchu
vzorku. Napajeci elektroda je pripojena k napajeni, stinici elektroda je uzemnéna, a tim se na
na vzorek prikladano ve sméru kolmém k substratu. Diky tomu nam napatfena vrstva piesné

definuje rozméry métené oblasti, v naSem piipad¢ se jednd o kruh s primérem 12 mm.

25 mm

Obr. 15 Vzorky ndstiiku ze vzddlenosti 200 mm s napaienymi hlinikovymi elektrodami
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napareny hlinik

Obr. 16 Snimek z elektronového mikroskopu napaiené hlinikové vrstvy

.;?'¢ 4L L) ‘._‘:1" 342 o

o g -

Pl TS

Obr. 17 Snimek z energiové disperzni spektroskopie naparené hlinikové vrstvy

Kapacita a ztratovy Cinitel byly méfeny pro frekvence v rozsahu od 50 Hz do 1 MHz. Pro méfeni
pii frekvencich od 50 Hz do 100 kHz byl pouzit LCR metr 3522-50 (Hioki, Japonsko)
S parametry: prumérovani 8 X, pomala rychlost méteni (na pfistroji nastaveno slow) a nulova
prodleva mezi jednotlivymi méfenimi. Pro méfeni pfi frekvencich od 100 kHz vyse byl pouzit
LCR metr 4285A (Agilent Technologies, USA) s parametry: prumérovani 8 X, stfedni rychlost
méfeni (medium) a nulova prodleva mezi jednotlivymi méfenimi. Pii kazdé frekvenci byly

pfislusnym pfistrojem zaznamenany hodnoty kapacity a ztratového Cinitele.
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Po zméieni kapacity byla relativni permitivita vypoétena dle vztahu
c-d
& =—,
€S
kde C [F] je zmé&fena kapacita, d [m] je tloustka nastiiku z tab. 3, & je permitivita vakua
s hodnotou 8,854 187 818-:10"? F-m™ a S [m?] je plocha kruhové elektrody.

M)

Jelikoz bylo k dispozici celkem pét vzorki pro kazdou stiikaci vzdalenost, byla vzdy pétice

ptislusnych hodnot zprimérovana a byla vypoctena smérodatnd odchylka z téchto hodnot.

Zméteny ztratovy Cinitel tgd i vypoltena relativni permitivita & byly vyneseny do grafi.
Jednotlivé zavislosti relativni permitivity a ztratového Cinitele na frekvenci jsou zvlast pro kazdou
stiikaci vzdalenost vyneseny v grafech v ptiloze A. V grafech na obr. 18 a obr. 19 jsou pak
vyneseny zavislosti relativni permitivity i ztratového cinitele pro vSechny stiikaci vzdalenosti
spolecné pro posouzeni vlivu stfikaci vzdalenosti. Na prubézich relativni permitivity jsou patrné

vyrazné zmény hodnoty pii frekvenci 100 kHz, které jsou zpiisobeny zménou méticiho pfistroje.

Jak vyplyva z grafu na obr. 18, srostouci frekvenci u vSech vzorkll nepatrné klesa relativni
permitivita, a to u vSech vzorkd s témét shodnou strmosti. S rostouci stiikaci vzdalenosti se
relativni permitivita snizuje. To by mohlo byt zplisobeno tim, Ze s rostouci stiikaci vzdalenosti
roste porovitost nastiiku (viz podkapitola 5.5). Pory pak obsahuji vzduch, ktery ma relativni
permitivitu rovnu cca 1, coz snizZi celkovou relativni permitivitu nastiiku. Hodnoty smérodatnych
odchylek jsou pro nastriky ze vzdalenosti 100 mm a 200 mm témét shodné, ovSem u nésttiku ze

vzdalenosti 150 mm je smérodatna odchylka n¢kolikanasobné vyssi.

U nastiiku BaTiO3z byl vyrazny pokles relativni permitivity s rostouci frekvenci ptisuzovan
nedokonalostem na hranicich splata [11]. V ptipadé zde mé&feného Y203 Kk zadnému vyraznému
poklesu permitivity nedochazi, da se proto usuzovat, ze se zde nedokonalosti na hranicich splatl
neprojevuji. To znamena, Ze se zde neuplatiluje polarizace na rozhrani, respektive ze odezni jiz
pii niz§i frekvenci nez je 50 Hz. Uplatiovala by se zde tedy pouze dipolova, atomova
a elektronova polarizace, pti¢emz dipélova polarizace odezni také pti relativné nizkych

frekvencich [7].

V grafu na obr. 19 je naopak ziejma silna zavislost ztratového Cinitele na frekvenci. U vSech
vzorku se ztratovy Cinitel chova témét shodné. Vyrazny pokles ztratového Cinitele by mohl byt
zpusoben stejné jako pokles relativni permitivity odeznénim dipolové polarizace. U prib&hu pro
nastiik ze vzdalenosti 100 mm si lze v§imnout pfiblizn¢ dvojnasobnych smérodatnych odchylek

V porovnani se smerodatnymi odchylkami ostatnich pribéht, zejména v oblasti niz§ich frekvenci.
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Obr. 18 Frekvencni zavislosti relativni permitivity pro vSechny stitkaci vzdalenosti
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Obr. 19 Frekvencni zavislosti ztratového cinitele pro viechny stiikaci vzddlenosti
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5.2 Teplotni zavislost relativni permitivity a ztratového cinitele

Teplotni zavislosti relativni permitivity a ztratového Cinitele byly méfeny pii frekvenci 1 kHz
v rozsahu teplot 20 — 120 °C s krokem 3 °C. Z kazdé skupiny vzorkd byly zméfeny tii vzorky.
Mgéfeni bylo realizovano na stejnych vzorcich jako méfeni v podkapitole 5.1. Hodnoty se méfily
programovatelnym automatickym RLC metrem PM6306 (Fluke, Némecko). Temperovani
vzorkil bylo realizovdno v zafizeni pro kalibrovani termoclanktt Venus 2140 (Isotech, Velka
Britanie). Relativni permitivita byla ze zméfené kapacity vypoctena stejné jako pfi meéteni

v podkapitole 5.1.

V grafu na obr. 20 je vynesena teplotni zavislost relativni permitivity vSech vzorka. Jelikoz neni
podstatna absolutni hodnota zmény veli€iny, nybrz jeji chovani v zavislosti na teploté, do grafu
byly vyneseny misto absolutnich hodnot relativni permitivity procentualni zmény hodnoty vaci
hodnote pii 20 °C. U jednoho vzorku nastfiku ze vzdalenosti 150 mm se vyskytl pokles relativni
permitivity, ktery ale nema zadné fyzikalni opodstatnéni. Proto je v grafu vynesena jeste zavislost
s korekei, kdy tento vzorek nebyl zahrnut do praiméru. Teplotni zavislost ztratového Cinitele je
také jako procentualni zména vynesena do grafu na obr. 21. Smérodatné odchylky jsou nejvyssi
pro vzorky sttikané ze vzdalenosti 200 mm, a to jak u relativni permitivity, tak i u ztratového

Cinitele. Nejmensi smérodatné odchylky vykazuji vzorky stiikané ze vzdalenosti 100 mm.

Nedokonalostem na hranicich splatd u nastfiku BaTiOj3 bylo také pfisuzovano, ze zplsobuji vzrust
relativni permitivity a ztratového Cinitele nastiiku se zvySujici se teplotou [11]. U nastiiku Y203
se dle naméfenych hodnot nevyskytuje Zadna vyrazna teplotni zavislost relativni permitivity ¢i
ztratového Cinitele. To opé€t znaci, Ze se u té€chto nasttikti neprojevuji nedokonalosti na hranicich
splati. Vysoka teplotni stabilita relativni permitivity a ztratového Ccinitele je vybornym
predpokladem pro vyuziti tohoto dielektrika v obvodech. Pii zméné€ teploty se nebude menit

kapacita dielektrika a obvod bude stale stejné naladény.
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Obr. 20 Teplotni zavislosti relativni permitivity pro vSechny stiikaci vzddlenosti
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Obr. 21 Teplotni zavislosti ztratového cinitele pro vSechny strikaci vzddlenosti
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5.3 Méreni odporu nastiikl a urcovani jejich rezistivity
Meéfeni odporu nastiikti bylo realizovano pomoci elektrometru 6517B (Keithley Instruments,
USA). Jelikoz pro méfeni bylo opét vyzadovano tiielektrodové piipojeni (viz obr. 22), byly

pouzity stejné vzorky jako pro méteni kapacity, které jiz byly opatfeny hlinikovymi elektrodami.

napajeci elektroda

vzorek

stinici elektroda

meérici elektroda
6517B 1 6517B
Zdroj — , A Ampérmetr

I

Obr. 22 Princip méreni velkého odporu [18]

Pro méteni bylo pouzito napéti 100 V. Jelikoz prochazejici proud vzorkem s ¢asem klesa, jak
odeznivaji polariza¢ni a relaxacni procesy v dielektriku, roste méfeny odpor (obr. 23). Pro
vypocet rezistivity byla podstatna ustalena hodnota odporu. Proto bylo méfeni realizovano pres
pocitac, kde méfici program zaznamenaval v intervalu jedné vtefiny hodnotu odporu. Z tohoto

souboru hodnot se pak urcila konec¢na hodnota odporu.
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Obr. 23 Priibéh méieného odporu nastitku 4. vzorku pro stitkaci vzddlenost 150 mm
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Po urceni kone¢né hodnoty odporu se rezistivita vypocetla z jednoduchého vztahu

p=RS, @

kde R [Q] je hodnota zmé&teného odporu, S [m?] je obsah méfici kruhové elektrody a | [m] je
tloust’ka nastiiku z tab. 3. Pro kazdou stiikaci vzdalenost bylo opét ziskano 5 hodnot, které byly
zprumérovany, a byla vypoctena smérodatnd odchylka. Vypoctené hodnoty rezistivity
a smérodatné odchylky jsou vypsany v tab. 4. Pro nazorn&jsi srovnani jsou také vyneseny v grafu
na obr. 24. Smérodatné odchylky vSech hodnot jsou vi¢i praimérim hodnot fadové nizsi,

naméiené hodnoty se tedy jevi vérohodné.

stiikaci vzdalenost  p [Qm] o [Qm]

100 mm 1,16E+12 6,09E+11
150 mm 1,60E+12 5,27E+11
200 mm 2,76E+12 5,21E+11

Tab. 4 Hodnoty rezistivity a jeji smérodatné odchylky

Z hodnot je patrné, ze s rostouci stiikaci vzdalenosti rezistivita vzorku roste. Tento jev je
zpuisoben obsahem nestechiometrického Y03, ktery ma nizsi rezistivitu nez stechiometricky
Y203 [7]. Jak jiz bylo uvedeno v tivodu podkapitoly 4.2, srostouci vzdalenosti klesa podil

nestechiometrického Y203, a tim padem dochazi ke zvySeni rezistivity.

3,5E+12
3,0E+12
2,5E+12

—

€ 2,0E+12
C
— 1,5E+12
Qa

1,0E+12

5,0E+11

0,0E+00
100 mm 150 mm 200 mm

strikaci vzdalenost

Obr. 24 Grafické zobrazeni rezistivity ndstriku pro riizné stiikaci vzdailenosti
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5.4 Urceni Sirky zakazaného pasu pomoci UV-VIS
Pomoci ultrafialovo-viditelné spektroskopie je mozné urcit, do jaké miry material absorbuje

zateni zvolené vinové délky. Na zaklad¢ absorbance materidlu pak 1ze urcit Sitka zakazaného pasu

meéfeného materialu.

Pro méfeni byl pouzit spektrofotometr UV-3600 Plus (Shimadzu, Japonsko), ktery byl vybaven
boxem na vzorky MPC-3100 (Shimadzu, Japonsko). V boxu se vzorky umistily do kulového
integratoru. Spektrofotometr generuje zafeni, které prochazi pres dvojici monochromatort, aby
zafeni co nejpresnéji spliiovalo nastavenou vinovou délku. Paprsek tohoto zafeni v kulovém
integratoru dopada na vzorek a snima se, jaké mnozstvi zafeni se od vzorku odrazilo. Aby méfeni
bylo piesné a eliminovaly se chyby, je v kulovém integratoru referencni vzorek, ktery ma piesné
definovanou reflexivitu. Na zacatku metfeni se tak musi zméfit tzv. baseline, kdy se do drzaku
méteného vzorku umisti vzorek, ktery mé 100% reflexivitu. Podle tohoto vzorku se pak pfistroj
zkalibruje. Na obr. 25 je schéma s kulovym integratorem v¢etné znazornéni dvou vstupujicich

paprsku zafeni. Jeden pro méfeny vzorek a druhy pro referenéni vzorek.

Jak vyplyva z popisu principu tohoto méfeni, timto métenim byly ziskany hodnoty odrazivosti,
nikoli absorbance. VVzhledem Kk tloust'ce nastiiku lze pfedpokladat, Ze zafeni bylo absorbovano
diive, nez dorazilo k ocelovému substratu. Pfedpoklada se tedy, Ze transmitance vzorku byla
nulova. Z tohoto piedpokladu Ize pak absorbanci vyjadfit jako dopln€k reflektance do 100 %.
Hodnoty absorbance byly poté vyneseny do grafu na obr. 26, kde na ose X je hodnota energie

zéteni Epg a na ose Y je absorbance o ve tvaru (aEpg)Y2.

M3

\ drzak|vzorku
>

M1 pfi méreni

reflektance
M2 -
\ drzak vzorku
—— pfi méreni

transmitance

, cm—

paprsek referenéni
drzak reference ————— paprsek vzorku
—/ vzorek
detektor

M - zrcadlo

Obr. 25 Schéma kulového integratoru [19]
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=100 Mm =—150mm —200mm

Obr. 26 Urceni $irky zakdzaného pasu nastiiku Y.03 stitkaného z riznych vzdalenosti
Energie zateni byla vypoctena z vinové délky pomoci vztahu

h-c
By = = (3)
kde h je Planckova konstanta s hodnotou 6,626 070 040-1073* J-s, ¢ je rychlost svétla s hodnotou
299 792 458 m'st a 1 [m] je vlnova délka zafeni. Z grafu byly hodnoty §iiky zakazaného péasu

urceny pomoci te¢ny v misté poklesu absorbance.

U vSech vzorkt jsou vidét dveé tirovné Eng. Hlavni absorpéni hrana s energii vyssi z dvojice (obr.
27) odpovida nestechiometrickému Y203 (s deficitem kysliku). Vedlejsi absorpéni hrana, tedy ta
s mensi energii z dvojice (obr. 28), odpovida delokalizovanym elektronovym staviim s nizkou

excitacni energii [10]. Jednotlivé hodnoty Sitky zakdazaného pasu jsou uvedeny v tab. 5.

—100 MM —150mm —200 mm

E, [eV]

Obr. 27 Detail hlavnich absorpcnich hran
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=100 Mm =—150mm —200mm

E,, [eV]

Obr. 28 Detail vedlejsich absorpcnich hran

stiikaci vzdalenost Epgi [eV] Eng [eV]

100 mm 2,23 1,17
150 mm 2,50 1,74
200 mm 2,70 1,86

Tab.5 Hodnoty sirky zakdzaného pdsu

5.5 Urcovani porovitosti obrazovou metodou

Porovitost byla ur¢ovana na ptipravenych vybrusech.

Urcovani pérovitosti obrazovou metodou spoc¢iva v sejmuti fotografie z optického mikroskopu
a v nasledném vyhodnocenim této fotografie v grafickém programu. V tomto piipadé byl pouzit
opticky mikroskop Neophot 32 (Carl Zeiss, Némecko), ktery byl opatien digitalni zrcadlovkou
Canon EOS 500D pripojenou k pocitaci. Do mikroskopu byl vlozen vybrus a z kazdého vzorku
bylo zhotoveno 20 fotografii. Kazda fotografie byla vzdy sejmuta po zaostfeni a nastaveni co
nejlepsich svételnych podminek. Takto pofizené fotografie (obr. 29 a)) byly zpracovany
v programu Lucia G. Nejdtive byly pfevedeny do stupiiti Sedi a byl u nich upraven kontrast tak,
aby byl pokud mozno co nejvyssi barevny rozdil mezi pory (tmavé skvrny) a ostatni plochou
vzorku (obr. 29 b)). Proto bylo nutné, aby byla fotografie osvétlena rovnomérné a nedochazelo
pfi upravé kontrastu napiiklad k tmavnuti rohii fotografie, cemuz se ovSem nedalo vzdy
stoprocentné vyhnout. U takto upravené fotografie se poté nastavil barevny prah, ktery urc€il, jaké
odstiny Sedi byly povazovany za pory a jaké ne (obr. 29 c)). Program nasledné sam vypocetl
porovitost jakozto pomér celkové plochy porii ku celkové plose fotografie. Vyhodnoceni port je
na obr. 29 d). Kromé pérovitosti byly Kk dispozici dalsi udaje, jako je primérna velikost pord,
kruhovitost porti nebo pocet porti na fotografii. Kruhovitost je dana hodnotou v rozmezi 0 az 1,

pficemz 0 reprezentuje piimku a 1 reprezentuje kruh. Pro snizeni statistické chyby byly do
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vysledku zapoCteny pory lezici na levé a spodni hrané fotografie a pory lezici na horni a pravé

strané fotografie do vysledku zapocteny nebyly.

Obr. 29 a) fotografie porizend z optického mikroskopu, b) fotografie prrevedend do stupiiii Sedi s

optimalizovanym kontrastem, c) vyznaceni porii ¢ervenou barvou dle nastaveného barevného prahu; d)

vyhodnocovani fotografie

V grafu na obr. 30 jsou vyneseny hodnoty poérovitosti jednotlivych nastfikt. Je patrné, ze
s rostouci stfikaci vzdalenosti roste porovitost z ditvodu poklesu rychlosti a teploty dopadajicich
castic. Nastfik vytvofeny ze vzdalenosti 100 mm vykazuje porovitost cca 6%, nastiik ze
vzdalenosti 150 mm cca 9% a nastiik ze vzdalenosti 200 mm cca 11%. V grafech na obr. 31

a obr. 32 si Ize v§imnout, Ze kruhovitost i velikost pori je na stikaci vzdalenosti nezavisla.

tost [%]
RIS

porovis
O N & O

100 mm 150 mm 200 mm
strikaci vzdalenost

Obr. 30 Pdrovitost ndstiikii
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Obr. 32 Velikost porii

5.6 Pozorovaniradkovacim elektronovym mikroskopem

Pozorovani bylo provadéno na vybrusech fadkovacim elektronovym mikroskopem EVO MA 15
(Carl Zeiss SMT, Némecko). Princip fadkovaciho elektronového mikroskopu je nasledujici.
Paprsek elektronti s vysokou energii je zaostfen na bod na studovaném povrchu. Paprsek se
postupné pohybuje podél celého povrchu. Kdyz tyto elektrony dopadnou na vzorek, vstoupi do
povrchové atomové vrstvy a jsou bud’ pruzné, nebo nepruzné odrazeny. Nepruzné odrazené
elektrony ztrati béhem srazky zna¢né mnozstvi své energie, a proto maji nizkou energii, kdyz
opousteji povrch vzorku. Témto elektroniim se fika sekundarni elektrony. Pruzné odrazené
elektrony neztrati Zadnou nebo jen velmi malo energie béhem srazky. Povrch vzorku opoustéji
s velikou energii a je vysoka pravdépodobnost, Ze jejich trajektorie bude svirat s povrchem veliky
uhel (bude smétovat zpét k elektronovému délu, které je vyprodukovalo). Témto elektroniim se

tikd zpétné odrazené elektrony.
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Sekundarni elektrony maji nizkou energii, proto museji byt k detektoru ptitahovany kladnym
potencidlem. Tim mtZzou sekundarni elektrony letét po zakiivené trajektorii, coz umoznuje

zobrazovat diry a jiné topografické prvky na povrchu pozorovaného vzorku.

Zpétné odrazené elektrony s vysokou energii leti po pfimé trajektorii, proto neptfinaseji mnoho

v

informaci o topografii povrchu vzorku. Ov§em ¢im je vys$si atomové ¢islo pozorovaného povrchu,
tim je vyS$i Sance, ze vznikne zpétn¢ odrazeny elektron. Snimky pofizené pomoci detektoru
zpétné odrazenych elektronti tedy pfinasi informaci o rozdilnosti materidlu (oblasti s vySSim

atomovym Ccislem jsou zobrazovany jako svétlejsi a oblasti s niz§im atomovym cislem jsou

zobrazovany jako tmavsi).

Na obr. 33 - obr. 38 jsou snimky mikrostruktur ziskané ztadkovaciho elektronového

mikroskopu. Snimky vlevo byly potfizené pii zvétSeni 300 x a snimky vpravo byly pofizené se

zvétSenim 3000 X.
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Obr. 34 Snimky mikrostruktury nastriku SD 150 z detektoru zpétné odrazenych elektronil
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Obr. 37 Snimky mikrostruktury ndstiiku SD 150 z detektoru sekunddrnich elektronii
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Obr. 38 Snimky mikrostruktury ndstriku SD 200 z detektoru sekunddrnich elektronii

Na snimcich je patrné, ze s rostouci stiikaci vzdalenosti roste pocet pord a prasklin v nastiiku. Na
snimcich z detektoru sekundarnich elektrond je vidét, Ze s rostouci stiikaci vzdalenosti jsou
patrnéjsi hranice mezi splaty. U nastiiki ze vzdalenosti 150 mm a 200 mm jsou dokonce na

snimcich viditelné nerozpléclé Castice stitkaného prasku.

5.7 Meéreni tvrdosti nastriku

Mgéfeni tvrdosti bylo provadéno na tvrdoméru Nexus 4504 (Innovatest, Nizozemi). Tvrdost se
testovala na vybrusech. Byla pouzita metoda zkousky tvrdosti podle Vickerse. Pti této metodé
indentor, coz je ¢tyiboky diamantovy jehlan s vrcholovym thlem 136°, ptisobi zadanou silou na
vzorek po zadanou dobu. Poté se pomoci optického mikroskopu tvrdoméru zméfi obé uhlopficky
obrazce vtisknutého do materialu, viz obr. 39. Tvrdomér na zakladé zadané sily a zméfenych

uhlopricek vypocte tvrdost materialu dle vztahu

A
HV = 4
- @
kde A [mm?] je plocha vtisku a F [kgf] je sila ptsobici na vzorek. Plocha vtisku se da vyjadfit
jako
d 2
A= 136°) 5)
2-sin ( j
2
kde d [mm] je stfedni hodnota zméFenych thlopii¢ek. Po dosazeni a vy¢isleni ziskame vztah
1,8544- F
HY === ©)

HV je jednotka tvrdosti pii urCovani tvrdosti Vickersovou metodou. Ze vztahu vyse vyplyva, ze

ekvivalentni jednotkou je kgf/mm?.
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Obr. 39 Zndzornéni indentoru a vtisknutého obrazce [20]

Meéfeni bylo provedeno pro vSechny tfi typy nastfiku. Na kazdém nastiiku byla tvrdost métena
pro pét riznych zatiZeni a pro kazdé zatizeni bylo realizovano 15 vtiski. Doba ptlisobeni sily byla
ve vSech pripadech nastavena na 10 s. Ztéchto hodnot byl tvrdomérem spocten prumer
a smérodatna odchylka. Hodnoty tvrdosti pro jednotlivé nastiiky v zavislosti na ptisobici sile jsou

véetné smerodatnych odchylek vyneseny v grafu na obr. 40.
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Obr. 40 Tvrdost nastiikii pro riiznad zatizeni

U tvrdosti nastfiku byly zjistény dvé zavislosti. Jednak s rostoucim zatizenim klesa tvrdost

nastiiku a jednak s rostouci stiikaci vzdalenosti tvrdost nastfiku klesd. Pokud by material byl
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homogenni, tvrdost materidlu by byla pro vSechna zatiZeni stejna. U takto vytvarenych nastiiki
vsak zalezi na velikosti zatézované plochy. Pokud je zatézovana plocha mala, tedy na vzorek
pusobi mensi sila, zatizeni je pouze lokalni a tvrdost nastfiku vyssi. Pokud je vsak sila veétsi,
dochazi k zatizeni vétsi plochy, deformuje se vice vrstev nastfiku a tvrdost je naméfena nizsi. Pro
vy$8im zatizenim [21]. Proto je u nastiikid povazovano za vhodné zatizeni o velikosti 1 nebo
0,5 kgf. Druha zavislost, tedy pokles tvrdosti se zvySujici se stiikaci vzdalenosti, je zptisobena

slabsimi vazbami mezi splaty a také vyssi porovitosti [8].

5.8 Rentgenova difrakce

Rentgenova difrakce je analytickd metoda uzivana k urceni fdzového slozeni krystalického
materialu. S pouzitim Rietveldovy analyzy lze také urcit krystalickou strukturu materialu ¢&i

velikost krystalita.

Analyzovany material je umistén do drzaku, ktery je vloZzen do meéficiho zatizeni. Na vzorek
v drzaku dopada rentgenové koherentni zafeni generované rentgenovou lampou, které nasledné
prochazi pies monochromatické filtry. Je nutné pouzivat rentgenové zatreni, jelikoz jeho vinova
délka je srovnatelna se vzdalenosti mezi atomy v krystalové miiZzce hmoty. Rentgenové paprsky
se na vzorku ohybaji a interferuji. Intenzita difrakéniho zafeni je snimana detektorem. Pokud je

splnén Braggtiv zakon, tedy podminka

2dsinéd=nA, (7
dochazi k interferenénimu maximu. d [m] je vzdalenost meziatomovych rovin, 8 [°] je difrakéni
uhel, n [-] je fad interference a A [m] je vinova délka dopadajiciho zafeni. Vyznam veli¢in
vysvétluje také obr. 41, Métenim se tedy ziska zavislost intenzity difrakéniho zafeni na ahlu 6.

Dle poloh jednotlivych maxim se pak studovany material analyzuje.

Zde zminéné naméfené hodnoty pochéazeji z analyzy, ktera byla provedena difraktometrem
D8 Discover (Bruker, Némecko), s pouzitim zafeni CuKa (rentgenova lampa méla tedy anodu
z médi), 1D detektoru a clonou ,,knife-edge. Vyhodnoceni probihalo v programech Diffrac.Eva

a Xpert HighScore pro identifikaci fazi a v programu TOPAS 4.2 pro Rietveldovu analyzu.
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Obr. 41 Grafické zndzornéni Braggova zdkona pro n=1 [22]

Na obr. 42 jsou zaznamenany pribehy intenzity difrakéniho zéfeni z difraktometru pro vsechny
nastfiky 1 pro stfikany praSek. Jednotlivé pribéhy jsou posunuty o 10000 counts, aby se
nepiekryvaly.

=100 mm =150 mm =200 mm =——prasek

Counts

2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060

Obr. 42 Pribéhy intenzity difrakéniho zareni
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Na obr. 43 je detail (222) a (004) difrakénich profilti s vyraznym rozsifenim pro stiikany prasek.

=100 mm 150 mm =200 mm =——prasek

Counts

e e B e e e e e e e e
3 a2 33

2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060

Obr. 43 Detail (222) a (004) profili

Rentgenovou difrakci bylo zjisténo, ze stiikany prasek i nastiiky stfikané ze vSech stikacich
vzdalenosti obsahuji pouze kubickou formu Y:0s. Dale bylo pouzitim Rietveldovy analyzy
zjisténo, ze velikost krystalitd je nejmensi ve stiikaném prasku (40 nm). V nastiiku ze stiikaci
vzdalenosti 100 mm je velikost krystaliti 280 nm a s rostouci stiikaci vzdalenosti se velikost
krystaliti zvySuje linearn€. V nastiiku ze stfikaci vzdalenosti 150 mm jsou krystality o velikosti
320 nm a v nastiiku ze stiikaci vzdalenosti 200 mm jsou krystality o velikosti 360 nm. U vSech
nastiikti se vyskytuji preferované orientace (textury) zrn s mnohem intenzivnéj§im (004) profilem

nez u netexturovaného materialu.
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Zavér

Pfi vypracovani prace byly respektovany jednotlivé body zadani. Nejdiive byla zpracovana
reSerSe na téma problematiky termickych nastiikd. Nasledovala pfiprava vzorkd a jednotliva
meéteni, a to jak méfeni dielektrickych a optickych vlastnosti néstfiku oxidu yttritého, tak

studovani jeho mikrostruktury a tvrdosti.

Bylo zjisténo, ze relativni permitivita i ztratovy Cinitel nésttiku jsou teplotné velmi stabilni. Co
se ty¢e frekvencnich zavislosti, relativni permitivita s rostouci frekvenci klesa s nizkou strmosti,
zatimco ztratovy Cinitel klesa vyraznéji. Stiikaci vzdalenost nema valny vliv na hodnotu relativni

rrrrr

tak pomérné nizkou hodnotu relativni permitivity oxidu yttritého.

Co se tyce rezistivity nasttiku, bylo zjisténo, ze s rostouci stfikaci vzdalenosti rezistivita roste. To
je zpisobeno snizenim obsahu nestechiometrického oxidu yttrittho v nastiiku. Obsah
nestechiometrického oxidu yttritého se projevil také pritomnosti dvou absorpénich hran pfi
méteni Sitky zakazaného pasu. Dal§im projevem nestechiometrického oxidu yttritého je vyrazné

tmavsi odstin nastiiku ze vzdalenosti 100 mm.

Tvrdost nastfiku s rostouci stiikaci vzdalenosti klesa, zejména kvuli slabsim vazbam mezi splaty
a vySsi porovitosti. Nastiik ze vzdalenosti 100 mm vykazoval poérovitost cca 6%, kdezto ze
vzdalenosti 200 mm az 11%. Vzrust porovitosti, vys$si pocet prasklin v nastiiku a patrnéjsi hranice
mezi splaty s rostouci stiikaci vzdalenosti (a tedy poklesem rychlosti a teploty dopadajicich ¢astic

pti stfikani) byly pozorovany i na elektronovém mikroskopu.

Zjisténé elektrické a mechanické vlastnosti plazmovych nastiikd oxidu yttritého jsou piislibem
pro jejich $irsi uplatnéni v priimyslu, kde v soucasné dobé¢ slouzi primarné€ jako ochrana pred
agresivnim chemickym prostiedim. Na zdkladé této diplomové prace se oteviraji moznosti

uplatnéni téchto nastiiki jako funkénich vrstev pro elektrotechnické aplikace.
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Priloha A - Grafy
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A2 Frekvencni zavislost relativni permitivity pro stiikaci vzdalenost 150 mm
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A4 Frekvencni zavislost ztratového cinitele pro stiikaci vzdalenost 100 mm
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A6 Frekvencni zavislost ztratového cinitele pro stiitkaci vzdalenost 200 mm



