VYSOKE UCENI TECHNICKE V BRNE

BRNO UNIVERSITY OF TECHNOLOGY

FAKULTA STROJNIHO INZENYRSTVI

FACULTY OF MECHANICAL ENGINEERING

USTAV MATERIALOVYCH VED A INZENYRSTVI

INSTITUTE OF MATERIALS SCIENCE AND ENGINEERING

ANALYZA PARAMETRU PODAVANI PRASKOVYCH
MATERIALU V TECHNOLOGII RF-ICP

POWDER FEEDING ANALYSIS IN RF-ICP

BAKALARSKA PRACE
BACHELOR'S THESIS

AUTOR PRACE Rostislav Zlatnik
AUTHOR

VEDOUCI PRACE Ing. Jan Cizek, Ph.D.
SUPERVISOR

BRNO 2018






Zadani bakalarské prace

Ustav: Ustav materidlovych véd a inZzenyrstvi
Student: Rostislav Zlatnik

Studijni program: Strojirenstvi

Studijni obor: Zaklady strojniho inZenyrstvi

Vedouci prace: Ing. Jan Cizek, Ph.D.

Akademicky rok: 2017/18

Reditel Ustavu VAm v souladu se zakonem & 111/1998 o vysokych Skolach a se Studijnim
a zkusebnim fadem VUT v Brné uréuje nasledujici tema bakalafské prace:

Analyza parametru podavani praskovych materialt v technologii RF-ICP

Struéna charakteristika problematiky ukolu:

Technologie RF-ICP (radiofrekvenéni indukéné vézané plasma) je nova, v CR zcela ojedinéla
technologie, uréena k pripravé povrchovych vrstev na substratech. Diky svym specifikim (napf.
moznost kontrolované atmosféry) je jeji budouci vyuZiti planovano mj. na pfipravu vzorkl pro fazni

aplikace.

Podobné& jako technologie zarového nanaseni i RF-ICP vychazi z pouZiti materiall v podobé jemnych
praskl (napf. W, Hf, Ti, Y). Tyto - nejcastéji komeréné vyrabéne - vstupni materialy se liSi nékterymi
svymi vyznaénymi viastnostmi, jako napf. granulometrie (velikost ¢astic), tvar, vnitini porozita (a tudiz
hustota). Témto faktorim pfi pouZiti technologie RF-ICP museji byt pfizplsobeny i podminky, za jakych
je prasek do pfistroje dodavan.

Ukolem studenta v réamci bakalaiské prace bude analyza viivu vybranych parametri podavani praskd
(napf. celkovwy objem prasku v podavaci, frekvence vibraci podavate) na podavane mnozstvi a to
s ohledem na charakteristiky pouZitého prasku.

Cile bakalarské prace:

Vypracovat resersi o zakladnich charakteristikach technologie RF-ICP.

Z dostupnych zdrojt zvolit 2-3 prasky s dostateéné odlisnymi vlastnostmi.

Provést analyzu aktualné podavaného mnozZstvi prasku v zavislosti na pouZitych parametrech

podavace.
Korelovat ziskana data s viastnostmi pouzitych prasku.



Seznam doporucené literatury:

DAVIS, J. R. Handbook of Thermal Spray Technology. ASM International, 338p, 2004. ISBN:
978-1-61503-996-8.

KOVARIK, O., XUE, S., FAN, X., BOULOS, M. RF plasma deposition of refractory metals: Case study
for tungsten. Proceedings of the 2006 International Thermal Spray Conference, pp.215-218, 2003.

BOULOS, M. I. New frontiers in thermal plasmas from space to nanomaterials. Nuclear Engineering
and Technology, vol. 44(5), pp.1-8, 2012. DOI : 10.5516/NET.77.2012.001.
Tekna Systems. SY170 15kW induction plasma system original operating manual, 98p, 2017.

Termin odevzdani bakalaiské prace je stanoven ¢asovym planem akademického roku 2017/18.

V Brné, dne 26. 10. 2017

(_'-’lz 7

/ L/%—W‘

prof. Ing. Ivo Dlouhy, CSc. doc. Ing. Jaroslav Katolicky| Ph.D.
reditel ustavu dékan fakulty




Abstrakt
Préace je zaméfena na technologii radiofrekvenéniho indukéné vazaného plazmatu, ktera
se pouziva na depozici vrstev. V rdmci prace jsme se zamérili na dva cile.

Prvni se zaobiral problematikou praskového podavace pracujiciho na vibra¢nim prin-
cipu a pouzitého v pristroji vyuzivajici indukéné vazané plazma. Cilem je zjisténi jeho
vlastnosti, zavislosti na odlisnych vstupnich parametrech a pracovnich podminkéch a ove-
feni vhodnosti jeho pouziti pro tuto aplikaci. Predpokladem bylo zjisténi idedlni konfi-
gurace podavace pro podavani daného prasku, ale po celkovém zhodnoceni vlastnosti
podavace byl uznan jako nevhodny pro tuto aplikaci.

Druhym cilem prace je nastfik wolframovych vrstev ze tii odlisnych wolframovych
praskt. Nastiiky pomoci technologie indukéné vazané plasmy prinasi slibné vysledky, ale
je tieba se této problematice do budoucna intenzivné vénovat.

Summary
The work is focused on the problematics of inductively coupled plasma, which is used for
deposition of layers. We focused on two goals in the work.

The first one focused on powder feeder, which is working on the vibration principle
and is used in an apparatus that is using inductively coupled plasma. The aim is to deter-
mine its properties, dependence on different input parameters and working conditions. Is
important to verify the suitability of its use for this kind of application. The assumption
was to find the ideal configuration of the feeder for the given powder. After an overall
assessment of the feeder properties, it was recognized as inappropriate for this application.

The second goal is to spray tungsten layers with three different tungsten powders.
Layers made with an inductively coupled plasma technology delivers promising results,
but this issue needs to be intensively addressed in the future.

Klicova slova
jaderna fuze, praskovy podavac, ITER, RF-ICP, radiofrekvecné rizené indukéné vazané
plazma, wolfram, nastiiky, vakuova depozice vrstev
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1. Uvod

S rostoucimi naroky na mnozstvi elektrické energie, kterou jako lidé potrebujeme ke
kazdodennimu zivotu, je potieba hledat nové zdroje. Jednim z nejvétsich adeptti dnesni
doby, zplusob ktery vyuziva témeér nevycerpatelnych surovin, je jaderna flze. Zaklady
jaderné fize a indukéné vazané plazmy, kterd je neodmyslitelnou soucasti fize, budou
nastinény v resersni ¢asti této prace, kde se také zminime o hlavnich problémech, které
nam prozatim neumoznuji této metody vyuzit.

Vyznamnym z nich je hledani materiali, které jsou schopné odolat i¢inkim plazmatu.
Jednou z moznosti jak vyrazné ménit vlastnosti materialii jsou rtzné zptisoby povrcho-
vych tprav. Metodou povrchovych tiprav a moznym fesenim je vyuziti indukéné vazaného
plazmatu, které ndm umoznuje nanaset vrstvy materialu s vysokou teplotou tani jako je
wolfram.

Hlavnim cilem praktické ¢asti této prace je viceparametrické testovani a optimalizace
praskového podavace, kterym disponuje prvni pristroj radiofrekvenéné rizeného plazmatu
v Ceské republice. Ulohou bude zjisténi a ovéfeni chovani podavade za riznych podminek
a vstupnich parametrech a zhodnoceni jeho vhodnosti v této aplikaci v budoucnu.

Druha c¢ast se bude zabyvat pripravou nékolika reprezentativnich vzorki, kdy za po-
moci technologie indukéné vazaného plazmatu bude naneseno nékolik vrstev pfi pouziti
odlisnych wolframovych praski. Dale probéhne jejich analyza, porovnani a zhodnoceni.
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2. Reserse literatury

2.1. Jaderna fize

"Cesta od poznani zdroje energie hvézd véetné naseho Slunce poc¢atkem minulého stoleti,
k jejimu prvnimu fizenému uvolnéni na Zemi v devadesatych letech byla trnité obtizna.
O nic snazsi nebude ani prechod od experimentu ke komerénimu uplatnéni v energetice.
Snad i proto se budovany mezinarodni termojaderny projekt nazyva ITER, coz je latinsky
cesta.”[1]

Ftaze pohanéjici hvézdy by mohla v principu zabezpecit pro Zemi energii, ktera neni
témér nicim omezend a navic je Ssetrna k prostredi. Ovladnuti fize se ovSem ukéazalo

Primarnim palivem pro fizi by méla byt voda a lithium. Lithium z jedné baterie pro
notebook spolu s vodou z poloviny naplnéné vany by vyrobily 200 MWh elektrické energie
- stejné mnozstvi energie bychom ziskali ze 40 tun uhli.[]
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| D h@ T tritium
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4He  helium 4
*He | energie Fe  zelezo
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Obrazek 2.1: Energie ekvivalentni hmotnosti vztazena na nukleon prvku, tj. na castici
jadra jako funkce atomové hmotnosti. Mnozstvi energie uvolnéné pii preméné jednoho
atomu v jiny, at uz fuzi lehkych prvkd nebo stépenim prvki tézsich, je rovné rozdilu
jejich hmotnosti.[!]

Joint European Torus (JET) v anglickém Culhamu a Tokamak Fusion Test Reactor
(TFTR) v americkém Princetonu vyrobily vice nez 10 MW fizniho vykonu a ukézaly tak,
ze fuzi lze prakticky vyuzit. Dalsi krok spociva ve stavbé zafizeni o rozmérech elektrarny
nazvaného International Thermonuclear Experimental Reactor (ITER), aby se potvrdilo,
ze je mozné postavit fizni elektrarnu pro komeréni tcely.[!]

2.1.1. Princip jaderné ftze

Jaderna fize je proces, pti kterém se spoji dva lehké atomy, aby vytvorily atom tézsi, na
rozdil od jaderného Stépeni, ve kterém se velmi tézky atom rozdéli na dvé ¢i vice casti
(obr. 2.1).[1]
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Ftze by mohla zabezpecit ¢isty a nevycerpatelny zdroj energie. Nicméné, aby se uvol-
nila fizni energie, musi se palivo ohtat na velmi vysoké teploty v oblasti stovek miliént
stupnu Celsia. Zakladni problém je v ¢em horké palivo uchovat. Existuji dvé moznosti jak
tento problém fesit.[2]

Prvni pristup spociva ve velmi rychlém stlaceni paliva, takze se zapali a fiizni energie se
uvolni diive, nez ma palivo c¢as se rozpadnout. Tento zplisob se nazyva inercialni udrzeni.
Plazma pri tomto zptsobu dosahuje velmi vysoké hustoty (fadove 10%° ¢astic/m?) a za-
rovenl velmi kratké doby udrZeni (fddové 107'° sekund). Mal4 kapsle obsahujici nékolik
miligramt smési deuteria a tritia je ozarena vykonnymi svazky zareni. Povrchové vrstvy
kapsle se velmi silné ohfeji a vysoce ohfaté plazma v této vrstvé expanduje a zaroven silné
stlaci vnitini ¢ast kapsle. Vnitini ¢ast kapsle je timto tlakem zahrata na velmi vysokou
teplotu a dojde k zapaleni termojadernych reakci. Bohuzel se do této doby nepodarilo
timto zpusobem zapéaleni dosdhnout. Nejbliz k tomu mé NIF (National Ignition Facility),
nejvetsi a nejsilnéjsi laserové zatizeni, které bylo k dnesnimu datu vybudovéno.[!, 2]

Druhéa varianta se nazyva magnetické udrzeni a jeji princip spociva ve vytvoreni izo-
la¢ni vrstvy kolem horkého plazmatu a tim jeji udrzeni od stén reaktoru s vyuzitim mag-
netického pole. Plazma pii tomto zptsobu stabilizace dosahuje vysoké hustoty, radovée
10%° ¢astic/m?, a ¢as udrzeni se pohybuje v fddu sekund. Plazma je slozeno predevsim
z nabitych c¢éstic, které velice dobfe vedou elektricky proud a reaguji na vnéjsi magne-
ticka pole. K tomuto magnetickému udrzeni se v dnesni dobé pouzivaji dva typy mag-
netickych zafizeni. Jednim z nich jsou oteviena (linearni) magnetickd zafizeni a druhym
uzavrend.[l, 2]

Nejjednodussi zarizeni, na kterych byl princip magnetického udrzeni plazmatu zkou-
man, se nazyvaji magneticka zrcadla. Plazma m4 vyhrazeny objem ve tvaru valce a mag-
netické indukéni ¢ary probihaji timto valcem témér paralelné, aniz by tvorily uzaviené
krivky. Nejvétsim problémem této koncepce jsou koncové ztraty, které zpusobuji nesta-
bilitu plazmatu. S touto situaci lze sice bojovat, ale i tak jsou ztraty velmi vysoké. Dalsi
moznou alternativou pattici mezi linearni magneticka zarizeni jsou tzv. pince. Zafizeni ma
tvar dutého vélce, jimz prochéazi velmi silny elektricky vyboj. Diky vysoké energii procha-
zejiciho elektrického vyboje se vytvori a ohfeje plazma. Magnetické pole, které vznika po
obvodu plazmatického vélce, plazma zaroven stlaci a chvili drzi pohromadé. Toto zarizeni
je ale velmi nestabilni a ma ohromné naroky na energii.|?, 3]

7 divodu odstranéni koncovych ztrat vzeslo Teseni zatocit osu do kruznice a z valce
tim vytvorit torus (kruhovy prifez) nebo toroid (nekruhovy prutez). Zde ale nastavaji
jiné problémy. Jednak zvysSend technicka slozitost a hlavné nehomogenita magnetického

pole.[3]

Tokamak

V soucasnosti jsou nejperspektivnéjsimi zafizenimi systémy s toroidnim usporadanim.
V tokamaku' je plazma ohifvano v nddobé toroidniho tvaru. Cisté toroidalni pole nemiize
udrzet plazma v uzaviené konfiguraci. Proto je potieba pole dalsi a to pole poloidalni.
Tokamak ma tedy kromé civek generujici toroidalni pole také civky generujici pole poloi-
dalni. Pole poloidalni je také vnitiné produkovano proudem v samotném plazmatu. Tedy
v pripadé tokamaku vytvari potiebné magnetické pole kromé vnéjsich elektromagnett

Ltoroidalnaja kamera s magnitnymi katuskami
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z velké casti i samotny elektricky proud, ktery v plazmatu vznika. Vysledné magnetické
pole dané slozenim vSech poli mé tvar Sroubovice ve sméru toru (obr. 2.2).[1, 2, 3]

civky toroidalniho pole

stabilizujici proud

vysledné pole toroidalni proud

Obrazek 2.2: Toroidéalni pole|[1]

Pro dosazeni rizené termojaderné reakce musime splnit dvé podminky. Jednou z nich
je dosazeni dostatecné vysoké teploty, kterd se musi pohybovat v oblasti mezi 100 a 200
milionti stupnu Celsia. Druhou podminkou je splnéni tzv. Lawsonova kriteria, kdy pro
udrzeni termojaderné retézové reakce musi mit plazma urc¢itou minimalni hodnotu teploty
a soucinu r - t, kde r je hustota vysokoteplotni plazmy a t je doba jeji existence.[!]

Pri velké nestabilité soucasné dojde k ochlazeni plazmatu a zastaveni fuzni reakce.
Z4dna nestabilita plazmatu nemtze vést k nekontrolované jaderné reakei nebo jaderné
havarii.[1]

Nejslibnéjsi reakei je reakce mezi dvéma vzacné se vyskytujicimi formami vodiku na-
zyvanymi deuterium a tritium. Deuterium obsahuje béznéa voda, je tudiz ihned k dispo-
zici. Tritium se v prirodé nevyskytuje, a proto se musi vyrabét v elektrarné béhem tzv.
plodiciho cyklu pomoci produkti fizni reakce, které interaguji s lehkym kovem lithiem
umisténém v obalu reakéni naddoby. Tzn.: pro fizni reakei jsou zakladnimi palivy lithium
a voda, oboje snadno dostupné. Na obrazku 2.3 lze pozorovat schématicky nakres podoby
fazni elektrarny za vyuziti pravé téchto paliv.[l]
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Obrazek 2.3: Schematicky nakres navrhu termojaderné elektrarny. Deuterium a tritium
hori za vysokych teplot v centralni reakéni komore. Energie je uvolnéna ve formé pohybu
nabitych c¢astic, neutronti a zareni plazmatu a jeji Cast - energie neutronu a zareni - je
absorbovana v lithiovém obalu obklopujicim reakéni komoru. Neutrony méni lithium na
tritionvé palivo. Nabité castice jsou zachyceny magnetickym polem a ohfivaji plazma.
Konvecni parogeneratorova cast elektrarny meéni tepelnou energii ziskanou z energie ja-
derné na elektfinu. Odpadem jaderné reakce je helium.[!]

ITER

ITER (latinsky "Cesta”) je jeden z nejambiciéznéjsich energetickych projekti svéta dnes.[!]

V jizni Francii, Saint Paul-lez-Durance, spolupracuje 35 zemi na vybudovani svétové
nejvetsiho tokamaku. Uskutecnéni projektu ITER je stézejni pro védecky pokrok v oblasti
jaderné fuze a také pro budoucnost komercnich fiznich elektraren. ITER je konstruovan
tak, aby produkoval desetindsobek vstupni energie (500 MW fazni energie z 50 MW
vstupni energie). I presto, ze vyrobena energie nebude zachycovana jako elekttina, bude
ITER prvni fazni zafizeni, které vyprodukuje vice energie, nez kolik ji spotfebuje a pri-
pravi tak cestu pro zafizeni, které to dokaze.[l, 1]

2.1.2. Pouzivané materialy

Velké tusili se musi vénovat vyvoji materiala i jejich dalsich komponent, které budou pro
vystavbu spolehlivé.[]]
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Konstrukce stén tokamaku i dalsi jeho komponenty musi pocitat s vysokym tepelnym
zatizenim. Vysoky tepelny tok a piimé interakce s horkym plazmatem vyzaduji pouziti
materiali s vysokou tepelnou odolnosti a vysokou tepelnou vodivosti. Musi tak byt vy-
feseno jak chlazeni, tak i efektivni odvod tepla z mista vzniku do mista, kde se bude
produkovat elektrickd energie. Za vhodné materidly stén se povazuji tézko tavitelné (gra-
fit, uhlikové kompozity (CFC), berylium nebo wolfram).[5]

Doposud byly komponenty vystavené plazmatu vyrabény predevsim z uhlikového kom-
pozitu CFC (Carbon Fibre Composite). Pii rozsdhlém testovani na fiznim reaktoru JET
se vSak vyrazné projevila silna erozivita CFC (obr. 2.4) a také vysokd retence vodiku
v CFC, ktera se stala hlavnim divodem, pro¢ v reaktoru ITER nebude CFC pouzito.[5, 0]

Obrazek 2.4: Eroze na povrchu Carbon Fibre Composite[7]

Jako vhodny materidl byl namisto CFC zvolen wolfram. Wolfram se ve fznich reakto-
rech prilis nepouzival, protoze diky vysokému atomovému ¢islu se jeho atomy v plazmatu
stavaji pri ionizaci intenzivnim zdrojem rentgenového zareni a zpusobuji vysoké energe-
tické ztraty. Divertorové feseni s uzavienym evakuovanym divertorem ale brani zpétnému
pruniku atomt z povrchu divertorovych teréti do plazmatu, a proto je mozné wolfram
jako povrchovy material ter¢t pouzit a je dnes povazovan za nejvhodnéjsi material pro
komponenty vystavené plazmatu. "]

Poprvé se wolfram jako material stén testoval na tokamaku ASDEX (obr. 2.5). Pro-
blémem ale je, Ze jeho pracovni pasmo je pouze 800-1200 °C. Materidlovy vyzkum a vyvoj
se proto soustiedi na FeSeni, které by odstranilo nedostatky ¢istého wolframu. "]

e, .ul"l
Obréazek 2.5: Stény tokamaku ASDEX[?]
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Wolfram

Wolfram (chemicka znacka W, latinsky Wolframium, anglicky Tungsten) je Sedy az stii-
brité bily kov s nejvyssi teplotou tani ze vSech ¢istych kovu (po uhliku druhd nejvyssi
ze vsech prvki). Wolfram je odolnéjsi vuéi nukleaci trhlin nez diamant a mnohem tvrdsi
nez ocel. Z tohoto duvodu nachézi vysoké uplatnéni ve velmi odolnych slitindch (napf.
v letectvi, raketové motory). Wolfram je kov vysoké hustoty. Prevysuje jej pouze platina,
iridium, osmium a rhenium. Dalsi jeho zasadni vlastnosti je nejvyssi modul pruznosti
v tahu (411 GPa) a soucasné je jeho stlacitelnost nejmensi ze vSech kovi. Pii zvyse-
nych teplotach mechanické vlastnosti wolframu rychle klesaji, i pfesto je jeho pevnost za
zvysenych teplot nejlepsi ze vsech kovi.[3, 9, 10]
Vlastnosti:

e Znacka prvku: W

o Atomové cislo: 74

» Kategorie prvku: Pfechodné kovy
 Hustota: 19.24 g/cm?

» Teplota taveni: 3422 °C

« Teplota varu: 5555 °C

o Mohsova stupnice tvrdosti: 7.5

Mezi nevyhody wolframu patii Spatnd obrobitelnost a obtizna vyroba (napf. vyroba
plechtt omezenych rozméru). Vysoka teplota tani wolframu zpusobuje, Ze se jeho vyroba
viceméné omezuje na cestu praskové metalurgie.|10]

Na suchém vzduchu je wolfram za normalni teploty staly, ale ve vlhkém vzduchu nebo
vlhkém kysliku wolfram oxiduje. Sice nereaguje s kyselinami, ale rozrusuji jej oxidacéni
¢inidla. Dalsi velice dulezitou vlastnosti wolframu je jeho vyborna elektrickd vodivost.|[!1,

]

Prisada wolframu do slitin se projevuje zvysenim tvrdosti a mechanické i tepelné odol-
nosti. Wolframové slitiny také disponuji vysokou odolnosti viici teceni. Ve spojeni s grafi-
tem tvori kiehké, ale velice tvrdé karbidy, které se vyuzivaji jako soucasti brusiv a reznych
nastroju.[11, 9]

Wolfram ve spojeni s niklem, médi, kobaltem a zZelezem tvori specidlni pseudoslitiny
obsahujici 90 - 97 % wolframu, ostatni jmenované kovy slouzi jako pojivo k udrzeni slitiny
pohromadé. Tyto slitiny se velmi ¢asto pouzivaji jako vyvazovaci soucastky, ke stinéni
zéTeni, rotacni soucastky (rotace za extrémnich rychlosti), projektily.[11, 9]

Diky modernim technologiim lze wolfram nanaset na jemné opracované, tepelné upra-
vované soucasti bez vyraznych zmén ptivodniho materidlu soucasti. Wolfram je casto na-
nasen ve formeé karbidii, které pomérné dobte odolavaji otéru. Wolfram a karbidy wolframu
1ze nanaset pomoci CVD (chemickd metoda nandseni povlaki), PVD (fyzikalni depozice
z plynné faze), plazmového nandseni, které bylo pouzito v experimentalni ¢asti této prace,
popripadé Cold Spray (vice v kapitole 2.2.2). Dal$i moznosti je spojitelnost s ostatnimi
kovy pomoci pajeni.[13]
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Kombinace uvedenych vlastnosti predurcila wolfram pro vyuziti v mnoha aplikacich.
Nachazi uplatnéni jako zaruvzdorny a zaropevny kov a jako dilezita prisada v tako-
vych slitindch. Wolfram se pouziva také v jeho ¢isté formé a to naptiklad jako zhavici
vlakno v zarovkach, anoda v rentgenovych lampach, zatavny material, svarovaci elek-
trody, atd.[10, 11]

2.2. Metody povrchového zpracovani materialu

Materialy (vyrobky) je potfeba povrchové upravovat hned z nékolika duvodi. Jednim
z nich mohou byt nedostateéné mechanické vlastnosti nebo nedostatecna chemické odol-
nost vuci danému prostiedi, ve kterém se béhem svého zivota nachazeji.[14]

Povaha povrchu ma vyrazny vyznam a dopad na provoz soucasti. Zména povrchu
muze zahrnovat mechanické, metalurgické, chemické nebo jiné modifikace. Tyto zmény,
upravujici malou povrchovou vrstvu, mohou ovlivnit jakost soucasti a v nékterych pri-
padech zpiuisobit budouci zlepseni vyrobku. Povrchové tipravy samotného materialu a po-
vlakovani umoznuje zlepseni vlastnosti, zvysSeni zivotnosti, zménu vzhledu, snizeni ceny a

dalsi.[14, 15]

2.2.1. Uprava materialu samotného

Prvni moznosti zlepSeni vlastnosti komponenty je ipravou samotného materialu kompo-
nenty, aniz by byl piivodni povrch materidlu prekryt materidlem zcela jinym. Takovych
Uprav existuje mnoho a budou uvedeny pouze ty nejvyznamnéjsi.

Deformacni zpevinovani

U deformacniho zpeviovani jsou materialy vystaveny plastické deformaci bud pred samot-
nou aplikaci materidlu (valcovani, narazové zatézovani, kulickovani, kovani, tazeni, ohy-
bani, protlacovani), nebo jsou vystaveny plastické deformaci v provozu. Zpevnéni takto
ovlivnéného materialu je zptsobeno nahromadénim a omezenim pohybu dislokaci a k je-
jich dalsimu pohybu je potieba zvySené napéti.[1(]

Povrchové tvrzeni

Casto chceme na povrchu ziskat dobrou odolnost proti opotiebeni a v jade soucasti velkou
odolnost proti razim. Jedna z metod, kterd ndm toto umoznuje je povrchové tvrzeni.
Mezi povrchové tvrzeni se fadi povrchové kaleni. K povrchovému kaleni jsou nejvhodnéjsi
uhlikové a nékteré slitinové oceli s obsahem uhliku mezi 0,45 % az 0,60 %, které je mozné
kalit na znac¢nou tvrdost a pritom tyto oceli se jesté vyznacuji houzevnatosti a pevnosti
jadra.[15, 17]

U povrchového kaleni jsou povrchové vrstvy velmi rychle ohfaté na austenitizacni tep-
lotu. Vydrz na teploté je velmi kratka, aby nedoslo ke zvétseni zrn. Po ohfevu povrchovych
vrstev nasleduje prudké ochlazeni. Rychlost ochlazovani musi byt vyssi nez kriticka rych-
lost ochlazovani. Tim se povrch zakali a vznikd v ném martenziticka struktura. Hloubka
zakaleni zavisi na hloubce prohfatého povrchu.[17]

Zpusobii ohfevl existuje celd fada: ohfev plamenem, indukéni ohfev, ohfev vysoko-
frekvenénim odporem, plazmou, laserem, elektronovym paprskem.[15, 10]
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Chemicko-tepelné zpracovani

Pod pojem chemicko-tepelné zpracovani jsou obvykle zarazeny zpusoby, pti nichz je po-
vrch sycen riznymi prvky, aby bylo dosazeno pozadovanych vlastnosti. Toto syceni pro-
biha vétsinou za zvysené teploty. Do této kategorie patii napt.: cementovani, nitridovani,
nitrocementovani. Vysledkem téchto metod je ziskani tvrdého povrchu vzdorujiciho opo-
tfebeni. Mimo uhlik a dusik se pouziva také niob, vanad nebo borid, kdy po jejich difuzi
v oceli vznikaji velmi tvrdé vrstvy.[15, 10]

2.2.2. Povlaky

Povlakovani umoznuje vylepseni specifickych schopnosti komponenty specificky zvolenymi
povlaky bez kompromist na tikor vyhodnych vlastnosti substratu komponenty. Jejich vy-
uziti je hlavné snizeni opotiebeni, zvyseni odolnosti vuci korozi ¢i poskozeni, zachovani
elektrickych, optickych a teplotnich vlastnosti po dlouhou dobu. Povlaky ale dnes na-
implantati (biokompatibilita), protéz, elektrické izolace/vodivosti a dalsi. Role povlaki
stale roste na vyznamnosti.|[15, 10]

Povlakovani lze provést napi.: elektro-chemicky, chemicky, CVD, PVD, ¢ pomoci
technologii zarového nanaseni (Thermal Spray).[10]

Elektrochemické povlakovani

Povlaky jsou deponovany na soucést za vyuziti elektrochemickych déji. Obecné je sou-
¢ast, kterd ma byt povlakovana, zapojena jako katoda. Anoda je vyrobend z kovu, ktery
ma byt nanasen na soucast. Obé elektrody jsou ponoreny v elektrolytu, ktery umoznuje
pruchod elektrického proudu, a pripojeny ke zdroji stejnosmérného proudu. Anoda oxiduje
a vzniklé ionty prechdzi na katodu, kde jsou redukovany a vytvari vrstvu.[15]

Chemické povlakovani

U chemického povlakovani neni na rozdil od predchoziho zplisobu povlakovani potiebny
elektricky proud k naneseni vrstvy. Je to proces, kdy jsou ionty deponovaného materialu
v roztoku redukovany za tGc¢inku chemického redukéniho ¢inidla.[15]

CVD

CVD nebo-li chemicka depozice z plynné faze. Pro depozici touto metodou se vyuziva
smés chemicky reaktivnich plynt zahiata na pomérné vysokou teplotu. Plyny podporo-
vany vysokou teplotou vzajemné reaguji na povrchu substratu za vzniku pozadovaného
povlaku.[10]

Pouzité vyssi teploty limituji volbu substratu. Avsak za predpokladu podpoteni reakce
ionizaci prostredi (vyuzitim plazmatu) lze teplotu snizit. V piipadé vyuziti plazmatu se
jedna o PECVD?, poptipadé PACVD?.[10]

Tento proces je ekonomicky vyhodny pro tvorbu silnych vrstev, 1ze povlakovat i ne-
piistupna mista a povlaky disponuji vysokou adhezi.[15]

2Plasma-enhanced chemical vapor deposition
3Plasma-assisted chemical vapor deposition
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PVD

Physical Vapor Deposition, ¢esky fyzikalni depozice z plynné faze, oznacuje metody vaku-
ové (poptipadé v kontrolované atmosfére) depozice, kdy zdkladnim principem je odpafeni
nebo odpraseni nanaseného materialu a jeho nasledna kondenzace na povlakovaném sub-
stratu. Na rozdil od CVD se zpravidla vychéazi z pevného substratu.[1D, 16, 18]

Cely proces depozice lze obecné rozdélit do tfech na sebe navazujicich kroki: preve-
deni deponovaného materialu z pevné faze do plynné, nasledny transport par k substratu
a vznik vrstvy na povrchu substratu. PVD zahrnuje nédsledujici metody: napafovani (eva-
poration), naprasovani (sputtering), iontové platovani (ion plating).[16, 19)]

Pri vyuziti této technologie 1ze teoreticky jakykoli pevny material, s vyjimkou urc¢itych
polymerti, nanaset na pevny povrch. Nevyhodou PVD technologii je schopnost nanéset
pouze na viditelné oblasti povlakované soucasti. Pouziti nizkych tlakt je predpokladem
pro tenké povlaky a nizkou rychlost povlakovani. Na druhou stranu nizky tlak a nizka
teplota umoznuji povlakovat i velice tenké soucasti (félie) a zaroven nedochazi k tepelné
degradaci a k tepelnému ovlivnéni mikrostruktury substratu.[15, 10]

Thermal Spray

Thermal Spray je souhrny nazev pro skupinu povlakovacich procest, kdy je povlak nané-
sen na pripraveny substrat ve formé proudu natavenych, v pripadé Cold Spray nenatave-
nych, ¢astic kovovych nebo nekovovych materialt. Proud ¢astic je pohanén plynem proti
povrchu substratu, kde v disledku narazu jsou ¢astice plastickou deformaci pretvoreny na
"placky”(anglicky oznaceno jako splats) a prichyceny na povrchu substratu. Vznika tedy
mechanické spojeni deponovaného materialu a substratu. Surovinou je material ve formeé
prasku, pripadné dratu.[10]

Tyto technologie umoznuji vytvaret povlaky od cca 20 pm az po povlaky s tloustkou
nékolik mm s vysokou rychlosti depozice. Volba materialii pouzivanych k tvorbé povlakt
je témeér neomezena. Lze nanaset kovy, slitiny, keramiky s velmi vysokou teplotou tani
i polymery. Nevyhodou této technologie je stejné jako u PVD moznost nandseni pouze na
viditelné plochy.[15, 10]

Technologie Thermal Spray se déli na kinetické, elektrické a s vyuzitim plamene. Mezi
metody s plamenem patii: Detonation Spray, Flame Spray, HVOF Spray (High Velocity
Oxygen Fuel), HVAF Spray (High Velocity Air Fuel). Kinetickou metodou je technologie
Cold Spray a mezi elektrické se fadi: Arc Wire (elektrickym obloukem) a Plasma Spray
(depozice za vyuziti plazmatu), které se budeme vénovat v praci podrobné&ji.[20)]

2.3. Technologie induk¢né vazaného plazmatu

Plazma je smés elektronti, iontl, neutralnich atomt a molekul. Lze ji také definovat
jako ionizovany, makroskopicky neutralni plyn, v némz volné elektrony a ionty vyka-
zuji kolektivni chovani. Plazma vznika ionizaci plynu vysokou teplotou nebo elektrickym
vybojem.[21, 22, 23]

Vyboj indukéné vazaného plazmatu (ICP - Inductively Coupled Plasma) je tvoren
obvykle v proudu argonu pri atmosférickém tlaku. Vyboj vznika po iniciaci plynu, ktery
protéka keramickou plazmovou hlavici. Plazmova hlavice je umisténa v indukéni civce
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chlazené vodou, kde voda koluje uvnitt zavita této civky. Vysokofrekvencéni proud proté-
kajici indukéni civkou generuje oscilujici elektromagnetické pole a silocary tohoto pole jsou
orientovany podél osy plazmové hlavice. V proudicim plynu se po zapaleni vytvori volné
elektrony, které ionizuji dalsi atomy plynu. Pro udrZeni plazmového vyboje je potieba
dodavat volnym elektrontim energii. U indukéné vazaného plazmatu je energie dodavana
interakci téchto cCastic s indukovanym elektromagnetickym polem, kdy vznikaji nabité
castice a dochazi k indukénimu ohtevu, ktery probiha tak, ze vzniklé volné elektrony jsou
urychlovany elektromagnetickym polem. Urychlené elektrony majici dostatecnou kinetic-
kou energii vyvolavaji lavinovitou ionizaci plynu a vznika vyboj, kterému je dodavana
energie virivymi proudy indukovanymi v povrchové vrstvé plazmatu. Plazmovy vyboj
dosahuje teplot 5000 K az 10000 K, a tim padem je plazma schopno ionizovat vétsinu
prvki. Pro zajisténi stability vyboje je potteba, aby vnéjsi plazmovy plyn dosahoval pri
daném prikonu do plazmatu alespon urcité kritické rychlosti proudéni.|[23, 2]

Obecné je indukéni plazmova hlavice médéna civka obalujici trubici, uvnitt které je
generovano plazma. Trubice je na jedné strané oteviend a plazma je udrzovano pomoci
prichodu plynti. Funkei plazmové hlavice, také oznacovana jako plazmovy horék, je izolace
plazmatu od indukéni civky a usmérnovani toku vnéjsiho plazmového plynu. Hlavice je
také schopna ovlivnit polohu vyboje v axialnim sméru prostfednictvim stredniho plazmo-
vého plynu.[24]

Mimo plazmovou hlavici je velice dulezity vysokofrekvencni generator, ktery dodava
onu zminénou potfebnou energii k vyboji indukéné vazaného plazmatu do plazmové
hlavice.[25]

Fyzikalni vlastnosti ICP

Nejlepsi vyuziti pro vytvoreni plazmatu maji monoatomické vzacné plyny. Jsou vyznamné
tim, Ze vznikaji jednoduché spektra, nedochéazi ke tvorbé stabilnich sloucenin, maji vy-
sokou ionizac¢ni energii a dochazi k ¢inné ionizaci. Nejcastéji se pouzivaji Ar a He. He
odlisnost téchto dvou plynti se fadi tepelna vodivost (Ar 16,2 mW -m~! - K~1; He 140,5
mW -m~t- K=1). U Ar dochdzi k omezeni t¢innosti atomizacnich procesi, ale tento
problém lze Tesit pridavkem H nebo N. Mezi dalsi rozhodujici faktory se fadi provozni
naklady, kdy pouziti Ar je dostupnéjsi.[23, 21]

Vyboj indukéné vazaného plazmatu je tvoren ze dvou oblasti. Tyto oblasti se nazyvaji
oblast indukéni a oblast centralni. V indukéni oblasti dochézi k prenosu energie z elektro-
magnetického zareni civky do plazmatu. Absorpce zareni zahfivanym vzorkem (latkou,
praskem) je minimalni. V centrdlni oblasti je materidl transportovdn pomoci nosného
plynu a spoleéné prochézi ¢tyfmi teplotnimi zénami. Zoény sefazeny poporadé tak, jak
za sebou nasleduji se oznacuji predehtivaci, pocatecni zariva, analyticka zéna a chvost
vyboje. U spektrometrie dochazi v predehiivaci zéné k vypatrovani rozpoustédla, pevného
aerosolu. Za predehriivaci zoénou v zarivé zoné nasleduje excitace. V analytické zoné nastava
ionizace vsech prvku. A nakonec ve chvostu vyboje dochézi k chladnuti plazmatu.[24]

Radiofrekvenc¢né indukéné vazand plazma ma mnoho vyuziti, jako napf. stanoveni
chemickych slozeni, nanoatomizaci nebo depozici vrstev, kterézto budou popsany v dalsich
sekcich.
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2.3.1. Stanoveni chemickych slozeni

Mezi nejcastéjsi vyuziti indukéné vazaného plazmatu patii optickd emisni spektrometrie
(ICP-OES?), také oznacovdna jako atomova emisni spektrometrie (ICP-AES®), a hmot-
nostni spektrometrie (ICP-MS®).

ICP-OES

Emisni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem se radi mezi nejpouzivanéjsi me-
tody pro urceni prvkového slozeni (biologickych) materidlia. Jedna se o stopovou analytic-
kou metodu slouzici ke stanoveni obsahu koncentraci jednotlivych prvki v analyzovaném
vzorku pfi trovnich jiz od 1 - 10 ¢astic na miliardu (ppb).[20, 27]

Hlavni princip této metody spoc¢iva ve spontanni emisi fotonti z excitovanych atomi
a ionti. Vzorek je nejprve preveden do roztoku a nasledné je transportovan do zmlzovace.
Vznika aerosol, ktery je vstrikovan do argonového plazmatu. Nasledné dochéazi k vyparo-
vani rozpoustédla a vznikaji volné atomy v plynném stavu, kdy elektrony téchto volnych
atomil jsou pomoci energie plazmatu excitovany do vyssich energetickych hladin. Jelikoz
excitovany stav neni stav stabilni, okamzité dochézi k deexcitaci na nizsi stabilnéjsi ener-
getické stavy, pricemz jsou emitovany fotony o presné definované vinové délce, urcené
energetickym rozdilem mezi hladinami. Jednotlivé vinové délky jsou charakteristické pro
dané prvky a celkovy pocet fotont je rovny koncentraci prvku obsazenych ve vzorku.[27]

Emitované zareni dale putuje na monochromator, ktery, jak uz z nazvu vyplyva, rozdeé-
luje polychromatické zareni na jednotlivé monochromatické slozky. Rozdélené zareni podle
odlisnych vlnovych délek dopadéa na detektor. Tento detektor nasledné prevadi dopadajici
zareni na elektricky signal. Intenzita elektrického signalu urcité vinové délky odpovida
mnozstvi pfitomného prvku v analyzovaném vzorku.[28]

Hlavni prednosti emisni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem jsou multie-
lementarni analyza, Siroky dynamicky rozsah, reprodukovatelnost vysledki a nizky vliv
nespektralnich interferenci.[22]

Dtlezité u této technologie je, aby pouzity argon obsahoval nizké trovné kysliku
a vody, jelikoz tyto latky mohou stinit signal u nékterych kovi a zptsobit tak falesné
nizké odecty. Dalsimi omezujicimi faktory jsou spektralni interference, kdy spektralni ¢ary
dvou prvkii lezi natolik blizko sebe, Ze je detektor neni schopny vzajemné odlisit. Problémy
mohou také vznikat pri emisi nedokonale disociovanych sloucenin v plazmatu. Spektralni
pasy téchto sloucenin se totiz vyznacuji znacné vétsi sitrkou nez klasické atomové emisni
cary. Mimo spektralni interference vznikaji i nespektralni interference. Mezi nespektralni
interference patii interference zptisobené chemickymi nebo fyzikalnimi vlastnostmi ana-
lyzovaného vzorku, napt. tvorba nerozpustnych soli a jejich usazeniny, usazeniny uhliku,
rozdilna viskozita analyzovaného roztoku a roztoku pro kalibraci piistroje.[20]

ICP-MS

Hmotnostni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem je ultrastopova analyticka me-
toda kombinujici indukéné vazané plazma a hmotnostni spektrometrii. Indukéné vazané
plazma jako zdroj ionti pracujicich za atmosférického tlaku bylo vyvinuto jako zdroj pro

40ES - Optical Emission Spectrometry
SAES - Atomic Emission Spectrometry
6MS - Mass Spectrometry
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optickou emisi, avsak béhem rady let bylo ispésné pouzito i pro hmotnostni spektrome-
trii. Tato metoda je vyuzivana napf. pii rozboru vod, v geologii, metalurgii, biologické
aplikaci, mediciné, analyze povrchi a dalsi.[23, 25]

Stejné jako u optické emisni spektrometrie je vzorek nejprve preveden do roztoku
a nasledné transportovan do zmlzovace. Vznikla mlha je poté proudem argonu vedena do
plazmové hlavice a vstiikovana do plazmatu. Rozpoustédlo je opét okamzité odpaieno
a dochazi ke vzniku volnych atomti v plynném stavu. Velkd skupina prvkét ma prvni
ionizac¢ni potencial nizsi nez Ar a vytvari v plazmatu kladné nabité ionty. Prvky jako
napt.: fluor nebo vzacné plyny ionizovat a mérit v tomto prostiedi nelze. Zde ale odlisné
od optické emisni spektrometrie prichazi na fadu odbér iontii z plazmatu, iontova optika,
iontovy filtr (analyzéator) a iontovy detektor.[23, 25]

Vzniklé volné atomy jsou unaseny do prechodové komory (obr. 2.6), kterd je tvorena
dvéma délici tlaku. Samotny odbér iontl z plazmového vyboje pracujiciho za atmosféric-
kého tlaku do vakuové casti spektrometru je nejkritictéjsi ¢ast. Plazma nejprve prechazi
z atmosférického tlaku skrz prvni déli¢ tlaku (sampler, kovovy kuzel) do oblasti s tla-
kem dosahujicim radové stovek pascalt. V disledku tlakového gradientu vznika paprsek
ionizovanych Castic, ktery prechazi skrz druhy déli¢ tlaku (skimmer) do vlastniho hmot-
nostniho spektrometru. Zde je dosaZeno stupné vakua az 10~% Pa. Stfedni volnd draha
iontl je pri tomto tlaku vetsi nez délka analyzatoru (kvadrupolovy analyzator).[23, 25]

fotonova

zarazka
I 000

000

\ \_ nlazmova hlavice
iontova

optika sampler
skimmer

Obrazek 2.6: Schéma odbéru iontt z plazmatu do hmotnostniho spektrometru[23]

Cilem iontové optiky je rozostfeni iontového svazku, aby obesel pohlcovac¢ fotont, je-
likoz je detektor na dopad fotonu citlivy, a poté opét zaostreni svazku do analyzatoru.
Zde je analyzovanym ionttim umoznén pohyb smérem k detektoru pomoci elektromagne-
tického pole. Ionty jsou vedeny tak, aby na povrch detektoru dopadly v daném casovém
okamziku pouze ionty se zvolenou hmotnosti. Dopad na detektor je zachycen a preveden
na signél, u kterého je zmérena intenzita.[23, 25]
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Prednosti této spektrometrie jsou jednak nizké limity detekce, casto i o tii rady nizsi
nez u emisni spektrometrie, kdy metoda hmotnostni spektrometrie umoznuje analyzovat
témeér vsechny prvky s citlivosti od jednotek ppt (pocet ¢astic na jeden bilion). Déale také
siroky dynamicky rozsah, schopnost mérit izotopové pomeéry a umoznéni rutinni aplikace
metody izotopového ziedovani a pouzivani stalych izotopu jako znackovacu. Jelikoz jsou
hmotnostni spektra prvki jednoznacnd, slouzi hmotnostni spektrometrie také k rychlé
kvalitativni a semikvantitativni analyze.[23]

2.3.2. Atomizace nano-praski

Dalsim zpusobem jakym lze indukéné vazané plazma pouzit je k vyrobé a atomizaci
nano-praskia. ICP je takto Siroce vyuzivana. Vzhledem k vysokym teplotam a vysoké
energii je plazma schopno vytvaret prasky témér bez omezeni materidlu za velmi vysoké
Cistoty.[29, 30]

Zékladnim principem je vsttikovani materidlu, z kterého ma byt vytvoren nano-prasek,
pomoci plynu do plazmového hotaku, kde je nataven. Nasledné jsou natavené céstice
unéaseny proudem plynu do komory s velmi nizkym nebo i atmosférickym tlakem, kde
rotuji a postupné chladnou. Béhem rotace dojde k rozstiiku a vytvoreni velice malych
kapicek (tvar kapky je zpusoben povrchovym napétim), které v komote postupné chladnou
a padaji do sbérnych filtra.[29, 30]

2.3.3. Depozice tenkych vrstev

Depozice povrchovych vrstev materidlt pomoci indukéné vazaného plazmatu se tadi do
skupiny Thermal Spray”. Obecnym principem téchto metod je roztaveni (popfipadé nata-
veni) nanaseného materidlu a jeho naneseni na substrat regulovanym proudem plynu.[15]

Princip

Indukéni plazma se pouziva pro depozici praskové suroviny, kterd je vstiikovana do stredu
plazmového vyboje. Dle dale pozadovaného efektu jsou castice prasku béhem letu ohiaty
a nataveny, popripadé odpareny. Plazmové plyny na konci plazmového plamene (obr. 2.7)
obsahuji tuto novou fazi materidlu. Vzhledem k tomu, Ze pii tomto déji nedochéazi ke
kontaktu mezi vstupnim materidlem a jinymi materidly, je cely proces bez jakékoliv kon-
taminace. Indukéné tizené vysoko frekvencéni plazmové vyboje disponuji schopnosti sni-
zeni necistot suroviny. Necistoty s nizsi teplotou tani opousti miizku materialu. Jiny
druh necistot je chemicky transformovan pomoci fizené atmosféry a reakci s plazmovymi
plyny.[31]

Tato technologie je vhodna pro pripravu materialu o vysoké ¢istoté s teoreticky neo-
mezenou volbou materialu s ohledem na jejich teplotu tani. Nevyhodou této technologie
je potieba intenzivné chladit cely systém a brat ohledy na pouzity substrat, aby nedoslo
k jeho prehrati a vypafeni. Dalsi nevyhodou je, ze depozice pomoci ICP patii mezi me-
tody omezené na nanaseni pouze na viditelné plochy (problém nanaset zahyby, radiusy,
apod.).[31]

Tanglicky nazev pro skupinu povrchovych procesti pouzivanych k nanaseni kovovych a nekovovych
vrstev
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2.3. TECHNOLOGIE INDUKCNE VAZANEHO PLAZMATU

Obrazek 2.7: Pohled skrz okénko na plazmovy vyboj u pristroje TekSpray 15

Zakladni parametry

Mezi hlavni parametry ovliviiujici koneény vysledek patii mnozstvi plynt, které mohou
byt jednotlivé regulovany, zvolena surovina a jeji forma, rychlost podévani suroviny, vykon
plazmatu, slozeni plynu, atd. Vsechny zminéné maji svij vlastni individualni efekt na cely
proces a s ohledem na pozadovany vysledek mohou byt upravoviny a ménény.[3!]
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3. Experimentalni plan

Experimentalni plan se zaméri na popis pouzitych materiald, prosttedkl a pristroji
béhem experimenti této prace. Dale budou popsany a vysvétleny jednotlivé postupy a me-
todiky meéreni.

3.1. Materialy

V této kapitole budeme vénovat pozornost materialim pouzitym v pritbéhu experimentu,
jejich vlastnostem a moznym vlivim na vysledky experimentalniho méteni.

3.1.1. Wolframovy prasek

Pr1i této praci byly pouzity prasky wolframu tii Sarzi s rozdilnou velikosti ¢astic. Prvni
z nich nesl oznaceni ETA s priumérnou velikosti ¢astic 85 pm (zjisténo méfenim na pristroji
Malvern Mastersizer 3000), druhy prasek s oznacenim Osram MP75 dosahoval u primérné
velikosti ¢astic hodnot 63 pm a treti s pramérnou velikosti ¢astic 4 pm. Prasky budou dale
v praci znaceny, tak jak byly poporadé zminény, jako prasek A, B, C. Vyrazné rozdilné
prasky byly pouzity z divodu ovéreni, zda zjisténé zakonitosti plati obecné, nebo plati jen
pro jednu sSarzi. Dilezité je zminit, Zze k experimentalnimu méfeni praskového podavace
byly zvoleny pouze prasky A a C, pravé kvili jejich vyrazné odliSnosti.

cpsiel SIEN
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Obr#izek 3.1: Sf)ektréflﬂi aﬂalyzdl"préél’il‘u A Obrazek 3.2: Sf)ektrzil’lﬁi arialyzd"préékl‘u C

Analyzou na elektronovém mikroskopu (SEM) byla ovérena jejich ¢istota a tvar ¢astic.
Cistota prasku A byla 95,42 % obsahu W a 4,58 % obsahu O a u prasku C byly naméfené
hodnoty 93,6 % W a 6,4 %. U prasku B nebyla analyza provedena.

3.1.2. Substraty

Volba substratu z diivodu vysoké teploty nanaseni neni snadné a je proto potieba volit ma-
terial s vysokou tepelnou odolnosti, jinak by pii samotném experimentu doslo k vypateni
substratu. Jako substrat pro depozici wolframovych vrstev byly pouzity disky z grafitu
o priuméru 6 cm a vysce 1 cm. Disky na spodni strané disponovaly jamkou k usazeni
a jejich povrch byl pred experimenty dikladné ocistén a odmastén.
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3.2. RF-ICP

Cilem této ¢asti bude se zamérit na pouzita zatizeni béhem jednotlivych experimentéalnich
meéreni a jejich popis tak, aby ¢tenar ve strucnosti pochopil princip jejich fungovani.
Diky tomu bude i mnohem jednodussi chapat princip jednotlivych méreni a zvolenych
postupti. Jelikoz se cely experimentalni plan zaobira Sirsim spektrem problematiky, bude
vse vysvétleno v ramci oddélenych a samostatnych podkapitol.

3.2.1. Konkrétni pouzity pristroj

Pouzity pristroj jehoz soucasti je praskovy podavac, ktery je hlavnim predmétem zkoumani
této prace, nese oznaceni Tekna TekSpray 15 (obr. 3.3). Kde ¢islice 15 vyjadiuje maximalni
vykon tohoto systému, tudiz 15 kW. TekSpray 15 je feseni vyvinuté pro laboratore na
vyvoj novych povrchovych vrstev a podle slov vyrobce by toto zarizeni mélo dosahovat
vysoké Cistoty a hustoty vysledné deponované vrstvy.[32]

Obrézek 3.3: Experimentélni zatizeni Tekna TekSpray 15
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Systém je cilen pro pouziti na vzorcich prasku. AvSak neni konstruovan a neni vhodny
pro silné pyroforické (samozépalné) materialy jako je Al; Mg, B, Zr.[31]

Vsechny plyny pouzité v systému jsou kontrolovany plynovymi pritokomeéry. Hlavnim
plynem v celém systému je argon. Mezi jeho funkce se Tadi napr. zasobovani plazmového
horaku, c¢isténi systému nebo jako nosny plyn. Lze jej také pouzit jako chladici plyn. Cely
systém byl navrzen tak, aby v ném bylo mozné snadno pouzit i jiné plyny. Napt. vodik
lze pouzit pro zvyseni efektivity a vysledné kvality. I presto, ze pouziti vodiku zvysuje
naroky na bezpecnost, jeho piinosy prevazuji nevyhody spjaté s jeho pouzitim.[31]

Pri pouziti pristroje se nelze vyhnout manipulaci s prasky a proto oblast, kde do-
chéazi k této manipulaci, funguje jako digestor. Ventilator vytvari proudéni, které pomaha
odvadét mensi ¢astice pry¢ od obsluhy.[31]

Jelikoz princip pouziti plazmatu vyzaduje silné elektromagnetické pole, je potieba
zabranit elektromagnetickému ruseni a vysoko frekvenc¢ni radiaci. Proto je cely systém
konstruovan jako Faradayova klec.[31]

Plazmovy hordk je uvnitt tvoren keramickou trubici zajistujici vysokou ¢istotu pro-
cesu. Okolo této trubice proudi voda z diivodu dostatecného chlazeni. Za timto chladicim
kanalem se nachazi indukc¢ni vinuti produkujici stiidavé magnetické pole, které sdruzuje
energii do vyboje. Trysku tohoto horaku lze ménit podle pozadavki, od velkych po malé
supersonické trysky. Zaroven do tohoto hordku mohou nezavisle na sobé proudit tii roz-
dilné plyny.[31]

Velika vyhoda tohoto pristroje je komora (obr. 3.4), ve které dochazi k depozici ma-
terialu. V této komore lze pravé pomoci zvolenych plynt a prutokt ridit a kontrolovat
atmosféru. Tato komora je tvorena dvéma plasti korozivzdorné oceli a chlazena vodou.
Jeji objem tvori 35 [ a je opatiena vikem na kloubovych pantech pro snadny piistup.[3!]

pomacné
pretlakova plyny
pojistka
plasmovy
5 hotdk
pratkowy
podavaé
praiek vedeny
1 podavaée
kontrolnf
okénko
vodni
chlazent

filtr viko komory  komora
tepelny vimeénik

Obrazek 3.4: Vnitini usporadani vlastni komory zarizeni TekSpray 15 a vibracniho pras-
kového podavace

V této komorte se také nachazi podstavec, na ktery se uchycuji substraty pro jed-
notlivé nastiiky. Vysku (osa z) tohoto podstavce lze manudlné nastavit pred spusténim
a zajisténim systému. Poté je mozny automaticky posuv v ose x a rotace okolo osy z.

Za komorou je dale tepelny vymeénik a za vyménikem se nachazi filtr. Tento filtr
zachytava castice, které se dostaly az sem a nésledné jsou ulozeny v zasobniku na dné
filtru.[31]
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Bezpecnost zajistuje kombinace pojistek a snimact, kdy vétsina z nich je rizena po-
¢itadem Siemens! (obr. 3.5). V realném case jsou monitorovany teploty, tlaky, pritoky,
uniky plynt, uzavreni dveri, ventilii a na vse je systém v pripadé potreby pripraven vcas
zareagovat a zabranit tak havarii. Cely systém je chlazen nejen vzduchem, ale také vo-
dou. V pripadé nedostatecného chlazeni se systém sdm nouzové vypne a odstavi. Cely
proces depozice je pod neustdlou kontrolou pocitace a pti jakémkoli podezieni na chybu
je obsluha s timto stavem ihned seznamena pomoci ovladaciho panelu, kde jsou jednotlivé
chyby zobrazeny i s popisem.

SIEMENS

Obréazek 3.5: Ridici systém zafizeni TekSpray 15

Mimo aktivni prvky ochrany disponuje systém i pasivnimi prvky jako je napt. pretla-
kova pojistka, coz je ochranny disk, ktery se v pripadé vysokého pretlaku protrhne a tim
se vytvori prostor pro prebytecny plyn, ktery je odveden pryc ze systému.

3.2.2. Systém podavani praska

Hlavnim predmétem zkoumani byl jiz dfive zminény vibra¢ni praskovy podavac (obr. 3.6)
od firmy Tekna Plasma Systems inc., model PFV100-TEK15.

Podavac je valcovitého tvaru a tvoren prevazné ze slitiny hliniku a funguje na principu
vibra¢ni misky. Uvnitt podavace se nachézi valcovity zasobnik na prasek. Z tohoto za-
sobniku pomoci vibraci prasek vertikalné stoupa po sroubovici az do vyusténi podavace,
odkud je unasen proudem plynu, napf. argonem.

Podavac prasku je navrzen tak, aby byl schopen podavat rtizné druhy prasku o rtzné
hrubosti pro rozliécny zpusob aplikaci. Rychlost podavani je upravovana riznym nasta-
venim amplitudy a frekvence vibraci. Tento podava¢ je primarné zameéren pro pouziti
v laboratofich, kdy umoznuje snadnou a rychlou vyménu podavaného prasku.[32]

Amplitudu a frekvenci vibraci lze nastavovat na snadno pristupném a intuitivnim
ovladaci s paméti. Tyto parametry lze ménit i za béhu podavace a lze tak pribézné mé-
nit parametry. Slabou strankou tohoto podavani je, ze neexistuje zadna zpétna vazba,
kromé vizualni, a tak obsluha nezna presné hodnoty rychlosti podavani. A pravé proto
jednim z tkoli této prace bylo, zjistit hodnoty podavani pri rtiznych nastavenich frek-

Ibé&zicim na operaénim systému Windows 7
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Obrazek 3.6: Praskovy podavac systému TekSpray 15

vence/amplitudy vibraci, aby obsluha méla co nejpresnéjsi predstavu o parametrech po-
davani a byla tak schopna dosahnout pozadovanych hodnot mnohem rychleji a presnéji.

Vibra¢ni motor (obr. 3.6) se nachézi ve spodni ¢asti (1), kterd je pevné napojena na
¢ast kuzelovitého tvaru (2), ve které se nachazi spirdla, po které prasek stoupd vzhiru.
Dovnitt na spirdlu je vidét i za chodu, jelikoz je ze shora uzaviena prihlednym plexisklem
(3). Prasek, ktery vystoupd na konec spirdly je unasen smérem k plazmatu pomoci plynu
(4). Déle nahoru pokracuje valcovity zasobnik (5) s uzavérem a néasypkou (6) na sa-
motném vrcholu podavace. Cely podavac¢ je ulozen pomoci ¢ty silentblokt ulozenych
v podstavci (7).

3.2.3. Princip méreni praskového podavace

Pred zacatkem métreni byl podava¢ sundan z podstavce z pristroje, vycistén, naplnén
zkoumanym praskem a zvazen. Jako hmotnost podavace po naplnéni byla povazovana
hodnota 15 570 g pro prasek vyssi hrubosti A a 14 296 g pro jemnéjsi prasek C. Nizsi
vaha u jemnéjsiho prasku je zapric¢inéna pouzitim mensiho mnozstvi tohoto prasku. Jak
bylo zminéno v kapitole 3.1.1, méfeni praskového podavace probéhlo pouze s prasky A
a C, nikoli s praskem B.

Néasledné byl podava¢ umistén zpét na své puvodni misto na podstavec. Jelikoz po-
dava¢ funguje na principu vibraci, nemtze byt experimentalni méteni provedeno jinde,
nez na podstavci v pristroji. Protoze napiiklad pokud by byl volné polozeny na stolku,
dochéazelo by k jinému ttlumu a ziskané vysledky by se liSily od vysledkii s podavacem
v pristroji.
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Po umisténi, upevnéni a zapojeni, bylo spusténo podavani do doby, nez prasek rov-
nomérné vystoupal po Sroubovici a mohl byt opét podavan. Nasledovalo odebrani vzorku
prasku a oznaden jako prasek "pied”. Po dalsim podavani a ustaleni hodnoty feed rate?
zapocla jednotlivd méreni a experimenty.

Po provedeni vsech méfeni u jednoho prasku byl cely postup opakovan za co nejméné
odlisnych podminek i pro druhy préasek.

Stabiliza¢ni doba podavace

Prvnim tkolem bylo zjistit tzv. stabilizacni dobu podavace, tj. ¢as, za ktery se feed rate po
zmeéné frekvence, amplitudy, piipadné obou téchto parametrii ustali. Metoda ke zjisténi
této hodnoty spocivala ve zméné nastavenych parametri na ovladaci podavace a nasledné
sbérem prasku a jeho vazenim po 1 minuté. Tzn. objemovym principem byla ziskana
rychlost podavani (feed rate) v zavislosti g/min. Postup je znazornén na diagramu na
obr. 3.7.

ZMENA
PARAMETRU

ZAZNAMENAN]
STABILIZACNI
DOBY

SPUSTENI
PODAVANI NA
1 MINUTU

EED RATE
STEJNY
JAKOU

ZVAZENI

Obrazek 3.7: Algoritmus méteni

Meéteni bylo nékolikrat zopakovano pro odlisné volby frekvence/amplituda. Samotna
stabiliza¢ni doba byla urcena ze zavislosti zmény rychlosti podavani na case.

Prasek byl pri experimentech sbiran do plastového sacku, ktery byl zavésen tak, aby
co nejméné ovliviioval vibrace podavace a neménil tak jeho vlastnosti (obr. 3.6). Ode-
brany prasek byl v pribéhu experimentu dopliiovan zpét do zasobniku podavace, aby se
co nejvice eliminoval vliv zmény celkové vahy podavace na vibra¢ni charakteristiky. Pri
odvazovani byla pouzita vaha KERN model: EMB 2000-2.

Zavislost rychlosti podavani na frekvenci a amplitudé

Jelikoz podavac nedisponuje zadnou zpétnou vazbou co se tyce rychlosti podavani prasku,
bylo tfeba zavislost rychlosti podavani na frekvenci a amplitudé zjistit experimentalné.

2rychlost podévani
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sestavena tabulka se zvolenymi hodnotami amplitudy a frekvence. Jednotlivé hodnoty
téchto zavislosti byly experimentalné proméreny vazenim prasku, ktery podavac podal za
1 minutu, tzn. stejnym zpiisobem jako v pripadé urceni stabiliza¢ni doby.

Pti méreni na kazdé hodnoté amplituda/frekvence byl podava¢ naplnén, nasledné byla
provedena stabilizace rychlosti podavani po dobu stabilizacni doby podavace. Az poté
probéhla jednotlivd méreni hmotnosti prasku podaného podavacem za 1 minutu. Tato
meéreni byla z diivodu zvysSeni presnosti méfeni 3x zopakovana. Stejny postup méreni byl
dodrzen u obou sarzi prasku.

Vliv objemu na rychlost podavani

Protoze se jedna o vibracni praskovy podavac, byl predpokladan vliv objemu a celkové
hmotnosti podavace na rychlost podavani. Pokud by se tato hypotéza potvrdila, zna-
menalo by to znac¢nou nevyhodu pii pouziti tohoto typu podavace, z divodu nestalosti
a promeénlivosti rychlosti podavani v pribéhu béhu podavace.

Podavac byl opét naplnén na drive stanovenou hodnotu plného podavace a spustén na
hodnotéach amplituda/frekvence, které zajistuji vyssi hodnotu rychlosti podavani z divodu
zkraceni doby nutné k provedeni experimentu. Prasek byl opét kazdou minutu odebiran
a vazen. Toto méreni probihalo az do doby, kdy byl podava¢ tplné prazdny. Z posledniho
vazeni byl odebran vzorek z obou Sarzi prasku a oznacen jako prasek "po”.

Vytrizovani prasku

Toto odebrani prasku "pred”a "po”slouzilo k ovéreni, zda se prasek v dusledku vibraci ne-
vyttizuje. Vzorky obou Sarzi praskt byly nasledné nafoceny v elektronovém mikroskopu.
Vysledné snimky byly poté vzajemné porovnany pro Cetnost obsahu aglomerati vétsich
velikosti. Znalost informace zda podavac¢ prasek opravdu vytrizuje ¢i nikoli je velice di-
lezita pro budouci experimenty, nastiiky a pro celkové vyhodnoceni vhodnosti pouziti
tohoto podavace.
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3.2.4. Priprava a charakterizace vzorkt

Hlavni funkci ptistroje Tekna TekSpray 15 je depozice vrstev pii vyuziti radiofrekvencéné
fizeného indukéné vazaného plazmatu. Zamérem tohoto experimentu bylo nastrikat tii
vzorky za vyuziti ti1 dostupnych praski a nasledné porovnéani vyslednych struktur.

Tabulka 3.1: Tabulka pouzitych parametri béhem jednotlivych nastiiki

Parametry prasek A prasek B prasek C
amplituda 35 45 jiny podavac
frekvence 118,5 118.5 jiny podavac
rychlost poda- 8,86 7,20 -
vani [g/min]
ochranny plyn Ar
[slpm]? 35
centralni plyn Ar + H,
slpm)] 10 + 3,6
nosny plyn Ar
slpm)] 5
predehfev [s] 60
¢as nastiiku [s] | 120 + 60 chlazeni | 120 + 30 chlazeni | 59,5 + 60 chlazeni
prejezdil 2 8 5

Prvni nastrik praskem A

Jako nosny plyn byl pouzit argon Ar, dale byl do komory privadén i vodik H, jako
pomocny plyn béhem samotného nastiiku. Parametry (tab. 3.1) byly zvoleny s ohledem
na zkusenosti z dfive probeéhlych nastiiki. Cilem bylo dokazat nastiikat porovnatelné
vrstvy z obou prasku, aby dale bylo mozné provést podrobnéjsi analyzy. A jelikoz by pri
zméné parametrit mohlo dojit k nestabilité, popripadé ke spatnému nastriku vrstvy, byly
zvoleny jiz diive ovérené hodnoty parametrii.

Po konfiguraci podavace, ustaleni rychlosti podavani a jejim preméreni a ovéreni byla
zahajena priprava k nastiiku. Po vizualni kontrole ptistroje a pripojeni vystupni hadice,
ktera vede prasek undseny nosnym plynem z podavace, byl na rotaéni podstavec (k rotaci
podstavce dochdzi za celem zvySeni rovnomérnosti nastiiku) do komory umistén disk
z grafitu. Komora byla nasledné uzaviena a utésnéna, doslo také k zavieni krycich dveri
pristupné oblasti ptistroje, jelikoz by systém neumoznil z bezpecnostnich diivodl pokra-
covat. Po uzavieni vsech dveti doslo k zapnuti a kontrole systému, zda nehlasi zadnou
chybu a zda je mozné bezpecné pokracovat. V systému byla nasledné zapnuta kontrola
vsech prvki, po které nasledovalo vyvakuovani komory, spusténi pomocnych plynti, nos-
nych plynli, podavace a poté i samotné zazehnuti plazmatu a néastiik. Samotny pribéh
nastriku byl rozdélen na nékolik samostatnych prejezdi, aby nedoslo k prehrati a vrstva
byla pokud mozno co nejvice rovnomeérna.

Ptvodné bylo v planu 20 samostatnych prejezdti, bohuzel u prvniho vzorku doslo bé-
hem zacatku 3. posunu z dosud neznamych pricin k fatalni chybé systému a k nouzovému
vypnuti a zhasnuti plazmatu. Vysledkem byla vrstva o mensi tloustce. Nicméné ani tento
problém zasadné neohrozil nasledné zkousky prvniho vzorku.

3standard litre per minute - jednotka pritoku za standardizovanjch podminek
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Druhy nastrik praskem B

Po prvnim nastriku musel byt cely systém zkontrolovan a vycistén. Vycistén byl také
praskovy podavac, u kterého doslo i k vyméné prasku A za prasek B (Osram MPT75).

Po vycisténi a vymeéné byl cely proces opét opakovan. Stejné i zde byl jako nosny plyn
pouzit argon Ar a jako pomocny plyn vodik Hs. Nastaveni zatizeni je zobrazeno v tab. 3.1.

Treti nastrik praskem C

Nakonec byl opétovné dikladné kontrole a po vycisténi pristroje proveden nastiik praskem
C (4 pm prasek). Vlastnostmi se tento prasek zcela lisil od obou dfive zminénych prasku
(mnohem nizsi prumérna velikost ¢astic). Parametry tohoto néstriku se stejné jako u dvou
predchozich nachazeji v tab. 3.1. Dilezité je zminit, Ze u tohoto nastriku byl pouzit odlisny
podavac, ktery byl pouzit pro ovéreni spravnosti podavani poté, co bylo zjisténo, ze prvni
podavac je limitovany z pohledu konstantnosti podavaného mnozstvi.

Vsechny tii disky s nastiikanou vrstvou wolframu absolvovaly zpracovani a pripravu
v metalografické laboratori, aby bylo mozné je pozorovat na elektronovém mikroskopu.
Bylo provedeno jak nafoceni a zhodnoceni vyslednych struktur tak prvkova analyza po-
moci metody EDX.
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4. DISKUSE VYSLEDKU

4. Diskuse vysledku

V diskusi vysledki budou prezentovana a zhodnocena namérena data z experiment,
jejich dusledky na vlastnosti deponovanych vrstev a pouziti pristroje. Nejobsahlejsi pasaz
se bude zaobirat zhodnocenim chovani podavace prasku a jeho vlastnosti.

4.1. Vliv parametria podavani prasku

7 hlediska pouzivani podavace prasku pri deponovani povrchovych vrstev pristrojem
Tekna 15 bylo dilezité zjistit a overit vliv nastaveni, umisténi a dalsich stavii na rychlost
a stabilitu podavani.

4.1.1. Vysledna stabilizacni doba podavace

Jako prvni byla experimentélné zjisténa stabilizacni doba podavace. Nejprve probéhla
zkouska s praskem A s prumeérnou velikosti ¢astic 85 pm a nasledné s praskem C s pri-
meérnou velikosti ¢astic 4 pm.

Prasek A

Meéreni stabilizacni doby u pripraveného praskového podavace s celkovou hmotnosti po
naplnéni 15 570 g bylo spusténo pfi frekvenci 118.5 Hz a amplitudé 35! s piivodni rychlosti
5,06 g/min a poté nasledovala zména amplitudy z 35 na 70.

Tabulka 4.1: Prasek A: 1185 Hz; A35 -> AT70
1 min | 67,30 g/min
2 min | 79,06 g/min
3 min | 78,25 g/min
4 min | 105,83 g/min
5 min | 156,29 g/min
6 min | 63,87 g/min
7 min | 56,49 g/min
8 min | 53,92 g/min
9 min | 55,36 g/min
10 min | 54,57 g/min

V pocatku méreni od 1. az do 5. minuty hodnota rychlosti podavani zasadné stoupa.
Jelikoz ale pred timto méfenim probéhlo predchozi podavani, padlo podezieni na vliv
ubytku prasku v podavaci a jeho celkovou vahu. Odebrany prasek byl tedy doplnén zpét
do zasobniku a od 6. minuty byl podavac vzdy po odméreni rychlosti podavani za 1 minutu
doplnén zpét do plné hmotnosti. Rychlost podavani se ihned snizila a rychle ustalila. Prvni
odhad stabilizacni doby z tohoto pokusu byl 1-2 min. Zaroven byl odhalen zasadni vliv
mnozstvi prasku v podavaci (jeho celkovd hmotnost), ktery je tfeba také experimentélné
ovérit. Tomuto problému bude déle vénovana samostatnd kapitola 4.1.3.

L amplitudy nejsou jednotky bohuzel zndmy, nejsou uvedeny ani v manudlu piistroje
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4.1. VLIV PARAMETRU PODAVANI PRASKU

V pokracovani tohoto méreni byla velikost amplitudy zménéna zpét ze 70 na 35. Frek-
vence zustala na 118,5 Hz.

Tabulka 4.2: Prasek A: 118,5 Hz; A70 -> A35
1 min | 2,63 g/min
2 min | 2,34 g/min
3 min | 2,47 g/min
4 min | 2,47 g/min
5 min | 2,61 g/min

Po vlivu ubytku prasku vypozorovaného u predchoziho méreni, byl i v tomto pripadé
prasek doplnovan zpét do podavace po kazdém odvazeni. Z vysledkii zaznamenanych
v tabulce 4.2 je patrné, Ze ke stabilizaci opét doslo velmi rychle. Stabilizac¢ni doba i v tomto
meéreni odpovida 1 minuté. Je potfeba si vSimnout nizsi rychlosti podavani nez jakou mél
podavac pri stejnych parametrech pred zacatkem tohoto testu. Tahle zména je prisuzovana
vlivu rozdilnému mnozstvi prasku v podavaci.

Velmi dilezitym poznatkem pozorovani ¢innosti podavace pii takto nizké hodnoté
rychlosti podavani bylo, ze prasek neni z podavace odvadén rovnomérné, ale , pulzuje”.
Nepravidelné a nerovnomérné podavani prasku rozhodné neni vhodna vlastnost a muize
mit negativni vliv na vysledné vlastnosti deponovanych vrstev.

P1i ponechani amplitudy na stejné hodnoté, tudiz 35, ale zméné frekvence ze 118,5 Hz
na 170 Hz byla rychlost nulova hned po prvni minuté. To znamenad, ze s touto frekvenci
jsme se dostali mimo oblast, ve které je podava¢ schopen podéavat prasek.

Z toho divodu byla frekvence snizena ze 170 Hz na 140 Hz. Avsak i na této hodnoté
frekvence byla rychlost podavani stale nulova. To znamend, ze podavac je velice citlivy
na volbu frekvence a také, Ze interval hodnot frekvence ve kterych je podavac¢ schopen
podavat je tizky, v fadu jednotek.

Tabulka 4.3: Prasek A: 122 Hz; A35
1 min | 0,21 g/min
2 min | 0,13 g/min
3 min | 0,12 g/min
4 min | 0,12 g/min

Po snizeni frekvence na 122 Hz zacal podavac¢ opét podavat. Ze zaznamenanych hod-
not je patrné, ze se nachazime na krajni hodnoté intervalu frekvenci, ve kterych podavac
podava prasek, a proto neméa smysl ani v nasledujicich experimentech volit hodnoty frek-
vence vyssi nez je pravé hodnota 122 Hz. Stabilizacni doba i v tomto pripadé ¢inila 1-2 min
pro prasek A.

Prasek C

Pro ovéreni stabilizacni doby bylo potieba provést experiment i na jiném druhu prasku,
zda pravé parametry prasku tuto dobu razantné neovliviiuji. Z toho divodu byl zvolen
préasek s velice rozdilnou primérnou velikosti a distribuci velikosti ¢astic.
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Tabulka 4.4: Prasek C: 118,5 Hz; A50
1 min | 26,41 g/min
2 min | 37,43 g/min
3 min | 36,47 g/min
4 min | 38,69 g/min

Meéreni bylo provedeno pouze jednou a to z divodu velkého mnozstvi pokusi, které
u tohoto prasku predchézely. Tudiz tento test byl proveden za ticelem ovéreni predchozich
postupt. Méfeni s praskem C (tab. 4.4) potvrzuje namérené vysledky u prasku A.

Vysledek

Vysledna stabilizacni doba tedy ¢ini 2 minuty, ale z konzervativnéjsiho hlediska je do-
porucena hodnota stabilizace 4 minuty z divodu zvysSeni presnosti. Doba 4 minutové
stabilizace se osvédcila hlavné u nizsich hodnot rychlosti podavani, kdy s rostouci hod-
notou rychlosti se potfebna doba stabilizace snizuje. Zaroven je tfeba dbat na to, zda
pri stabilizaci nedoslo k vyznamnému ibytku prasku v podavaci a nebyla tak znatelné
snizena jeho celkovd hmotnost.
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4.1. VLIV PARAMETRU PODAVANI PRASKU

4.1.2. Pribéh zavislosti podavani na frekvenci a amplitudé

Podle postupu popsaného v kapitole 3.2.3 byla promérena zavislost rychlosti podavani na
zvolené frekvenci a amplitudé podavace a sestavena tabulka. Tato tabulka v budoucnu
miize usnadnit nastaveni pozadované rychlosti podavani. Bohuzel tyto hodnoty plati pouze
pri stejném naplnéni (vaze) podavace, jinak se jedna pouze o orientacni hodnoty, nicméné
i presto je patrny vliv obou testovanych parametri.

Méteni na kazdé hodnoté amplituda/frekvence bylo dvakrat opakovano, proto v tabul-
kach vystupuji vzdy 2 hodnoty rychlosti podavani. Z dtivodu ¢asové narocnosti jednotli-
vych méreni nebyly proméreny vsechny hodnoty a tim padem nejsou tabulky tplné, ale
i tato neuplna matice poskytuje presnou predstavu o vlivu dvou studovanych parametri.

Frekvence v tabulkach ma jednotky Hz, u amplitudy jednotky nejsou znamy. Namérené
rychlosti podavani v tabulkach jsou vyjadfeny v g/min.

Prasek A

Prvni méfeni této zavislosti probéhlo za pouziti prasku A s plnou hmotnosti podavace
15 570 g.

Tabulka 4.5: Zavislost rychlosti podavani na amplitudé a frekvenci prasek A 14.02.2018
ampl/frek | 30 35 40 45 50 55 60 65 70

115 43,42
39,49
117 53,28
55,04
118 54,81
51,57

1185 0,94 |321 |524 |12,62 | 28,42 | 36,21 | 47,92 | 49,39 | 55,36
093 |3,10 |549 |12,64 | 2838 | 33,21 | 47,51 | 50,05 | 54,57

119 48,14
49,72
120 32,65
33,49
122 0,12
0,13

U nizkych hodnot rychlosti podavani nebyl ibytek vahy v podavaci tolik citelny a ne-
bylo pottreba prasek v pribéhu méreni doplinovat zpét do podavace. Pri vyssi rychlosti
podavani bylo potfeba metodu méreni upravit z divodu rychlé zmény hmotnosti poda-
vace. Po doplnéni prasku do podavace probéhla stabilizace na 2 minuty, nasledné opét
doplnéni prasku do podavace, 1 minuta stabilizace a poté méreni. Tato minutova stabi-
lizace po doplnéni prasku do podavace byla pouzita z toho divodu, Ze pri manipulaci
s podavacem pri jeho plnéni muze dojit k setfepani ¢asti prasku ze sroubovice.

Z namérenych hodnot je patrné, ze se zvysujici amplitudou roste i rychlost podavani.
Pri amplitudé nastavené na hodnotu 65 byla opét potvrzena vysoka citlivost podavace na
nastavenou frekvenci. Maximum bylo pfi hodnoté frekvence 117 Hz.

Pro ovéreni stalosti podavani byly experimenty zopakovany jesté po prodlevé 24 hodin,
tj. po celkovém vypnuti a zapnuti zarizeni TekSpray 15. Z divodu ovéreni hodnot ze dne
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predchoziho byla fada hodnot opétovné prométena.

Tabulka 4.6: Zavislost rychlosti podavani na amplitudé a frekvenci prasek A 15.02.2018

ampl/frek | 30 35 40 45 50 55 60 65 70
115 241 | 4,17 | 597 | 7,61 13,95 | 15,16 | 22,11 | 35,66 | 46,95

237 3,78 |578 |695 13,40 | 14,37 | 20,95 | 34,23 | 43,66

117 23,72
23,62
118 20,32
19,40

1185 | 252 |525 |8,37 |19,56 | 26,38 | 33,71 | 40,56 | 51,02 | 70,26
244 1630 |[8,68 |20,56 | 26,80 | 34,29 | 40,33 | 55,65 | 66,59

119 11,36
12,12
120 4,36
4,17

122 0 0,14 [0,30 |054 |08 |18 |359 |78 |88

0 013 031 |051 [097 |18 |348 |744 |9,04

Diky tomuto proméfeni a kontrole si mizeme vsSimnout zmény rychlosti podavani,
i kdyz podminky ztstaly zachovany. Tenhle jev opét poukazuje na nepravidelnost a ne-
stabilitu podavani timto podavacem.

Je velmi pravdépodobné, ze hodnota rychlosti podavani se pri prechodech z odlisnych
hodnot na stejnou hodnotu lisi. Tzn. napt.: pfi prechodu z podavani 118,5/30 na 118,5/45
a pii prechodu z 118,5/70 na 118,5/45, bude vysledna hodnota rychlosti podavani po
stabilizaci odlisna.

I ptesto bylo ovéreno, pri nastaveni jiné hodnoty amplitudy, Ze maximum nastava pri
hodnoté frekvence 117 Hz.
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Prasek C

Vlastnosti chovani podavace zjisténé pri premérovani hodnot rychlosti podavani v zavis-
losti na frekvenci a amplitudé bylo potfeba ovérit i za pouziti odlisného prasku. K dalsimu
meéreni byl zvolen jiz diive zminény a pouzity prasek C. S omezenym mnozZstvim tohoto
prasku vazil naplnény podavac¢ 14 296 g.

Tabulka 4.7: Zavislost rychlosti podavani na amplitudé a frekvenci prasek C 16.02.2018;

pouziti barev v tabulce je popsano dale v textu

ampl/frek | 30 35 40 45 50 55 60 65 | 70
115 1,03 1,76 1,99 | 3,51 4,81 6,67

0,99 1,82 229 329 438 |594

117 7,69
751

118 10,68
9,99

1185 | 5,20 | 12,84 | 19,76 | 21,46 | 35,81 | 83,62 | 134
6,38 | 11,05 | 18,47 | 20,99 | 35,19 | 83,75

119 19,08 | 93,88 | 136,34
52,51 | 105,48
120 10,26 | 21,75 | 29,56 | 55,51 | 106,96
8,78 | 21,26 | 32,34 | 51,46 | 112,26
122 122 | 2,16 |432 |852 | 13,32 | 24,78
1,17 2,27 |351 |921 |13,96 |23,97

Meéreni téchto hodnot probéhlo stejnym zptsobem jako u predchoziho prasku A. Pri
kazdém prechodu na jiné hodnoty amplituda/frekvence a po doplnéni prasku zpét do
podavace a byla provedena stabilizace.

P1i porovnani namérenych hodnot obou prasku jsou rychlosti podavani zcela odlisné.
Tento jev je zptisoben jednak rozdilnou strukturou prasku, ktery se pii vibracich chova
jinak, ale taky jeho niz$im pouzitym mnozstvim, které zptisobuje nizsi celkovou hmotnost
podavace.

Stejné jako u predchoziho prasku dochézelo i u tohoto prasku k nepravidelnému po-
davani. Tento jev je zvlasté patrny pri nizsich rychlostech podavani okolo 2-10 g/min.

Cervené ozna¢ené jsou ty rychlosti podavani, které byly z davodu vysoké rychlosti
Spatné mértitelné. V podavaci totiz dochazelo k velkému tbytku prasku béhem kratkého
casového intervalu. Jelikoz bylo v zasobniku mensi mnozstvi prasku, tato rychlost se
v pribéhu méfeni rapidné ménila a méfeni bylo zatizeno velkou chybou. Pfi mensim
zaplnéni zasobniku, coz byl pravé tento pripad, jsou citelné zmény v rychlosti uz pri
ubytku nad 50 g prasku.

32



4. DISKUSE VYSLEDKU

Vliv frekvence na rychlost podavani
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Obrézek 4.1: Vliv frekvence podavace na rychlost podavani praski

Na grafu 4.1 jsou vyznaceny zavislosti rychlosti podavani pii urcité amplitudé na
frekvenci. Cisla v legendé pied zavorkami oznacuji amplitudu, ésla v zévorkach udavaji
poradi meéreni.

Frekvence, pri niz byla rychlost poddvani maximalni, byla odlisna nez u prasku A.
Zde je tato hodnota 120 Hz. Opét je ale potvrzeno, ze pfi zvysujici hodnoté amplitudy
roste i hodnota rychlosti podavani. Z grafu je ovsem patrné, ze u prasku C byla zména
rychlosti pfi zméné frekvence mnohem razantnéjsi nez u prasku A.

Opét je potieba zminit, Ze namérené hodnoty jsou pouze orientacni. I nepatrné od-
chylky podminek, pti kterych je prasek podéavan nebo druh prasku, mohou mit zcela
zésadni vliv na vysledné hodnoty rychlosti podavani. Jelikoz podavac¢ nedisponuje pri-
mou zpétnou vazbou udéavajici hodnotu rychlosti podavani, miize byt jeho nastaveni pred
samotnym nastiikem dost obtizné a casové narocné.

Vysledek

Zaveérem tohoto experimentu tedy je, ze podavac je velmi citlivy na nastavenou frekvenci
a i mirnd zména frekvence ma zasadni vliv na vyslednou rychlost podavani. Zaroven
s rostouci amplitudou ve vSech ptipadech bez vyjimky rostla rychlost podavani.

U prasku A bylo pod tabulkou 4.6 zminéno, Ze se hodnota podavani po probéhlé
stabilizaci lisi podle toho, na jakych parametrech byl podavac¢ nastaven pred prechodem.
Tento jev byl znatelnéjsi u hrubsiho prasku A, u C bylo chovani podavace stabilnéjsi
a nedochazelo k tak vyraznym odchylkam. Jednim z dikazt jsou zelené oznacené hodnoty
rychlosti podavani v tabulce 4.7, které se témér shoduji s hodnotou rychlosti podavani
(také oznacené zelenou barvou) pii stabilizaci (tabulka 4.4).

Avsak velmi zasadni zjisténi je nepravidelnost a nestabilni podavani timto podavacem,
kdy dochézi, nejvyraznéji u nizsich rychlosti, k pulzaci pfi podavani. Zaroven je velmi
obtizné nastavit presnou hodnotu rychlosti podavani z divodu nepredvidatelného chovani,
které je ovlivnéno mnohymi faktory. To znamend, ze pfi nastavovani pozadované rychlosti
podavani, se nevyhneme experimentdlnimu premérovani.
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4.1.3. Vliv objemu na rychlost podavani

V kapitole 3.2.3 byl zminén mozny vliv mnozstvi prasku v podavaci, tedy celkova hmot-
nost podavace, na rychlost podavani. Zda k tomuto jevu opravdu dochazi bylo ovéreno
experimentalnim méfenim na obou Sarzich prasku (A i C).

Prasek A

Toto méteni nasledovalo po méreni zavislosti amplitudy a frekvence na rychlost podavani,
tudiz bylo nejprve provedeno s praskem A. Podavac byl naplnén a spustén na hodnotach
frekvence 118,5Hz a amplitudy 70. Toto nastaveni meélo zajistit vyssi pocatecéni rychlost
podavani a zkratit tak dobu potfebnou pro provedeni tohoto experimentu.

Tabulka 4.8: VIiv objemu - A: 118,5 Hz; A70
1 min | 66,59 g/min
2 min | 64,41 g/min
3 min | 69,46 g/min
4 min | 74,16 g/min
5 min | 75,95 g/min
6 min | 83,36 g/min
7 min | 105,33 g/min
8 min | 171,61 g/min
9 min | 454,64 g/min
10 min | 703 g/45 s

Prasek C

Ovéreni vysledkii bylo provedeno métrenim stejnou metodou i u druhé sarze prasku. Poda-
vac byl naplnén a podavani bylo spusténo pri nastaveni frekvence na 120 Hz a amplitudy
na 45.

Tabulka 4.9: Vliv objemu - C: 120 Hz; A45
1 min | 43,17 g/min
2 min | 63,64 g/min
3 min | 91,52 g/min
4 min | 123,27 g/min
5 min | 147,34 g/min

Jelikoz tohoto prasku bylo k dispozici snizené mnozstvi, byl zasobnik vyprazdnén mno-
hem rychleji. Kazdopadné tohoto jevu si bylo mozné povsimnout uz pri méreni stabilizace
u tohoto préasku, viz. 4.4.

Vysledek

Vysledek téchto méreni je zcela jednoznacny. Mnozstvi prasku a tedy celkova hmotnost
podavace ma zasadni vliv na vyslednou rychlost podavani. Tento jev je nezaddouci hned
z nékolika duvodi. Jednim z nich je fakt, ze v pribéhu samotného nastiiku rychlost
podavani roste. Muze tedy dojit k nerovnomérnému nastriku, vysledku a odchyleni od
puvodné pozadovanych a nastavenych parametri.
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4. DISKUSE VYSLEDKU

Dale tento jev také ztézuje nastaveni pozadované rychlosti podavani. Obsluha, ktera
bude vychézet z hodnot namérenych béhem této prace, bude muset pocitat se zménou
celkové vahy podavace.

Doporuceni plynouci z tohoto méreni je pouzivat, pokud mozno, plnéjsi podavac. Na
provedenych mérenich je mozné pozorovat, ze pokud je na pocatku v zasobniku podavace
vice prasku a tedy je celkovd hmotnost podavace vyssi, neni relativni zména hmotnosti
tak vysokd a zména (zvyseni) rychlosti podavani neni tak vyrazna. Jind moznost je stiikat
v mensich sériich s pribéznym doplnénim praski, ale to zapricini zvyseni ¢asové narocnosti
nastriku.
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4.1. VLIV PARAMETRU PODAVANI PRASKU
4.1.4. Vytrizovani prasku

Zjistovani jestli podavac¢ prasek vytrizuje ¢i nikoli bylo provedeno tak, jak je popsano
v kapitole 3.2.3. Na snimcich 4.2 az 4.5 lze vidét typickou morfologii pouzitych praskta
odebranych ”pred”procesem podavani a "po”procesu podavani.

Prasek A ”pred”

100 um _ EHT =20.00kV  Signal A=CZBSD  Date :2 Mar 2018
Mag= 100X .
WD = 7.5mm Photo No. = 9108 Time :13:39:26

Obréazek 4.2: Snimek prasku A odebraného "pred”(1)

100 ym Mag= 300x ERT=20.00kV  Signal A=CZBSD  Date :2 Mar 2018
g WD = 7.5 mm Photo No. = 8107 Time :13:38:31

Obréazek 4.3: Snimek prasku A odebraného "pred”(2)
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4. DISKUSE VYSLEDKU

Prasek A ”po”

e . b, 5 “ a9 L -
100 um = : = .
Mag= 100X EHT =20.00kV  Signal A=CZ BSD D.ate 2 Mar 2018
WD = 7.5mm Photo No. = 9112 Time :13:51:41

100 um = : = .
Mag= 300X EHT =20.00kV  Signal A=CZ BSD D.ate 2 Mar 2018
WD = 7.5mm Photo No. = 9111 Time :13:50:33

Obréazek 4.5: Snimek prasku A odebraného "po”(2)

Rozdil mezi vzorky prasku A odebranych "pred” a "po” byl spiSe nevyrazny, ale i presto
lze pozorovat pri porovnani obr. 4.3 a obr. 4.5 vyssi koncentraci mensich ¢astic u prasku
odebraného ”"pred”(obr. 4.3). Zna¢ny vliv na nevyraznost ma i kvalita prasku (v prasku
jsou zastoupena rovnomérné velkd zrna, nizkd odchylka od prumeérné velikosti).
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4.1. VLIV PARAMETRU PODAVANI PRASKU

Prasek C ”pred”

100 pm B EHT=20.00kV  Signal A=CZBSD  Date :2 Mar 2018
Mag= 100X _ _ a4
WD = 7.5mm Photo No. =9122 Time :14:39:06

Obréazek 4.6: Snimek prasku C odebraného "pred”(1)

20 pm _ EHT =20.00kvV  Signal A=CZBSD  Date :2 Mar 2018
Mag = 500X .
WD = 8.0 mm Photo No. = 9115 Time :14:14:21

Obréazek 4.7: Snimek prasku C odebraného "pred”(2)
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4. DISKUSE VYSLEDKU

Prasek C ”po”

100 pm B EHT=20.00kV  Signal A=CZBSD Date :2 Mar 2018
Mag= 100X _ _ 4R
WD = 8.0 mm Photo No. = 9121 Time :14:36:01

Obréazek 4.8: Snimek prasku C odebraného "po”(1)

e

20 pm _ EHT =20.00kV  SignalA=CZBSD  Date :2 Mar 2018
Mag = 500X .
WD = 8.0 mm Photo No. = 9119 Time :14:25:35

Obréazek 4.9: Snimek prasku C odebraného "po”(2)
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4.1. VLIV PARAMETRU PODAVANI PRASKU

U této série snimku je jiz zcela patrny rozdil v koncentracich vétsich ¢astic a aglomerati
mezi vzorky prasku odebranych "pred” (snimky 4.6 a 4.7) podavanim a vzorky odebranych
"po” (4.8 a 4.9) podavani.

Na snimcich vzorku prasku odebraného "po” je zcela zretelné vice vétsich castic a pre-
devsim aglomerati nezli na snimcich prasku odebraného ”pred”. Z tohoto zjisténi tedy vy-
plyva, ze praskovy podavac¢ opravdu prasek vyttizuje. Tento jev je opét zptsobem vibrac-
nim principem, na kterém podavaé pracuje. Céstice riizné velikosti (hmotnosti) v pragki
se pri vibrovani chovaji odlisné. Zatimco jeden druh c¢astic bude po Sroubovici podavace
stoupat rychleji a bude tedy podavan ve vétsim mnozstvi, dalsi ¢astice rozdilnych proporci
stoupaji pomaleji. Odlisnosti rychlosti podavani pii rozdilnych ¢asticich bylo mozné po-
zorovat i pri porovnani namérenych hodnot rychlosti podavani v zavislosti na amplitude
a frekvenci u praski A a poté u prasku C (kapitola 4.1.2).

U tohoto prasku (prasek C) lze pozorovat mnohem sirsi distribuci riznych velikosti
¢astic, nez jak tomu bylo u predchoziho prasku A. V dusledku se tato skutecnost stala
prinosem pro tento experiment, protoze praveé kvili témto rozdilim v rtznych velikostech
castic lze tridéni prasku podavacem sledovat mnohem snadnéji a snimky z mikroskopu
jsou mnohem nazornéjsi, nez jak tomu bylo u prasku A.

Tato vlastnost nemusi byt nutné povazovana jako negativni, kazdopadné je potieba
kalkulovat s jejim moznym dopadem na vysledky néastiiku. Na druhou stranu lze téchto
vlastnosti vyuzit k vyttidéni prasku a snizeni obsahu nadmérné velkych aglomerati.
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4. DISKUSE VYSLEDKU
4.2. Charakteristiky deponovanych vrstev

Hlavni funkeci celého systému TekSpray 15 je deponovani povrchovych vrstev za vyuziti
plazmatu. Jednou z casti této prace bylo také nastrikani tii vzorku za vyuziti riznych
praskt wolframu pri odlisnych nastavenich systému. Tato kapitola se zaméri na porovnani
a zhodnoceni jednotlivych nasttiku.

Nastrik praskem A
Nastrik praskem A byl proveden pri parametrech popsanych v kapitole 3.2.4.

Tabulka 4.10: Vaha vzorku a doba néastiiku - A
Vaha vzorku [g]

Pied  Po
57,66 73,00

Vysledné vaha wolframové vrstvy po pouhych dvou tispésnych prejezdech tvorila 15,43 g.
Jednotlivy prejezd trval 120 s, kdy 60 s bylo pouzito pro ochlazeni substratu, aby nedoslo
k prehrati.

100 pm _ EHT =20.00kv  Signal A=CZBSD  Date :2 Mar 2018
Mag= 100X )
WD = 7.0 mm Photo No. = 9102 Time :12:29:09

Obrazek 4.10: Mikrostruktura RF-ICP nastiiku vrstvy wolframu, pouzity prasek A
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10 um = i = :
|_| Mag= 1.00KX EHT =20.00 k¥  Signhal A= CZ BSD D.ate 2 Mar 2018
WD = 7.0 mm Photo No. = 9100 Time :12:20:33

Obrazek 4.11: Mikrostruktura RF-ICP néastriku vrstvy wolframu, pouzity prasek A

Vyslednd struktura nasttiku je na prvni pohled vysoce porézni. Husta, méné porézni
je pouze vrstva o tloustce cca. 100-150 pm od rozhrani s grafitovym substratem. Od této
vrstvy déle nartsta porozita, kterd neni zadouci. Tato porozita je s nejvétsi pravdépo-
dobnosti zptisobena nedostateénym mnozstvim prejezdi, které by pravdépodobné zvysily
rovnomérnost struktury. Sviij vliv miize mit také nepravidelné podavani podavace, narust
rychlosti podavani (plazma prestala stihat tavit vétsi mnozstvi prasku, coz mohlo zptsobit
odrazeni a Spatnou prilnavost ¢astic), poptipadé odlisny tepelny odvod tepla substratem,
jelikoz vrstva o vétsi tloustce by teplo odvadéla rozdilné.

Na obr. 4.11 lze pozorovat deformaci ¢astic prask wolframu, které po nataveni narazi
ve vysoké rychlosti na substrat, ¢i predchozi ¢astice wolframu, a nasledné utvori ic¢inkem
své hybnosti tvar pripominajici "livance”(oznacovano jako splats). Nékteré Castice jsou
deformovany vice nez ostatni, i navaznost a pospojitost je riznoroda. Lze si také vSimnout
rastu zrn, které prechazi i pres hranice jednotlivych castic. Fyzikalni vlastnosti takto
nasttikané vrstvy wolframu je potreba dale prozkoumat.

Diilezitym zjisténim bylo porovnani chemického slozeni prasku pred nastiikem a po-
vrchové vrstvy po nastfiku. Vysledna vrstva ma totiz vyznamné nizsi procentualni za-
stoupeni kysliku, nez jak tomu je u samotného prasku pred nastrikem. Tato dezoxidace
béhem nastriku je disledkem kontrolované atmosféry v komore béhem samotné depozice,
kdy do komory mimo nosny plyn putuje také vodik, ktery na sebe vaze atomy kysliku
a vylepsuje tak vyslednou cistotu konecné vrstvy.
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; i l J|l_ by N y uh |

Obrazek 4.12: Spektraln{ analyza prasku Obrézek 4.13: ‘Spektraln{ analyza vistvy
A pred nastrikem vzniklé nastrikem prasku A

Tabulka 4.11: Spektralni analyza wolframu pred a po nastriku

Spektralni analyza prasku | Spektralni analyza nastiiku
prvek norm. C prvek norm. C

[hm. %] [hm. %]
O 4,58 | O 1,03
4 9542 | W 98,97

Na snimcich spektralni analyzy (EDS) lze vidét, ze pokles kysliku se pohybuje okolo
4 %. Tato hodnota rozhodné neni zanedbatelnd a lze tedy konstatovat, Ze Fizend atmosféra
v komorte prispiva ke zvysSeni vysledné kvality deponované vrstvy.

Nastrik praskem B

Stejné jako u nastriku praskem A jsou zakladni parametry a postup pro néstiik praskem
B (Osram MP75) popsany v kapitole 3.2.4.

Tabulka 4.12: Vaha vzorku a doba néastiiku - B
Vaha vzorku [g]

Pred Po
57,40 265,36

Celkoveé probéhlo 8 prejezdl, kdy jeden prejezd trval 120 s s dobou chlazeni 30 s.
Vyslednd vaha vrstvy wolframu ¢inila 207,96 g.
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200 ym Maq= g85x EHT=2000kV  Signal A=CZBSD Date:18 Oct 2017
9 WD = 7.0 mm Photo No. = 5946 Time :14:41:26

10 um = ; = .
|_| Mag= 1.00 KX EHT =20.00 k¥  Signhal A= CZ BSD D.ate 18 Oct 2017
WD = 7.0 mm Photo No. = 5951 Time :14:49:17

Obréazek 4.15: Mikrostruktura RF-ICP nésttiku vrstvy wolframu, pouzity prasek B

Uspésné provedeny nastiik dosahoval tloustky okolo 2 150 pm. Snimky 4.14 a 4.15
poukazuji, stejné jako u prasku A, na vznik "livanci”(splats), coz poukazuje na tspésné
nataveni prasku béhem nastiiku. S vyuzitim kontrolované atmosféry byla tispésné potla-
¢ena oxidace wolframu a vysledna porozita u tohoto prasku je na velmi dobré trovni,
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4. DISKUSE VYSLEDKU

vyrazné nizsi nez u nastriku z prasku A. To mohlo byt zptusobeno mensi frakei W prasku,
ktery se ziejmé lépe tavil.

Nastrik praskem C

Jako posledni byl proveden nastrik praskem C, s priumérnou velikosti ¢astic 4 pm, ktera
je zcela odlisna od obou predchozich prasku.

Tabulka 4.13: Vaha vzorku a doba néastiiku - B
Vaha vzorku [g]

Pied  Po
5741 69,38

Jak je v tabulce 4.13 uvedeno, celkové probéhlo 5 prejezdi s dobou trvani 59,5 s
a dobou chlazeni 60 s. Vaha wolframového nasttiku byla 11,97 g.

100 pm Mag= 100X EHT=2000 kY  Signal A=NTSBSD Date :17 May 2018
|_| g WD =692 mm Photo No. = 9887 Time :10:50:07

Obrazek 4.16: Mikrostruktura RF-ICP nastiiku vrstvy wolframu, pouzity prasek C
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20 pm o EHT=2000 kY  Signal A =NTS BSD Date (17 May 2018
| | Mags  100RR WD =732 mm Photo No. = 9588 Time :11:33:26 w

Obrazek 4.17: Mikrostruktura RF-ICP nastiiku vrstvy wolframu, pouzity prasek C

Nastrikem prasku C vznikla velice porézni vrstva o priblizné tloustce zhruba 1 045 pm.
Na snimku 4.16 lze pozorovat jednotlivé prejezdy, které jsou oddéleny vrstvami vét-
Sich, 1épe navzajem navazanych, shluk wolframovych ¢astic. Tyto vrstvy pravdépodobné
vznikly vzdy na pocatku jednotlivych prejezdii, kdy mél wolfram, nasttikany béhem pred-
choziho prejezdu, po dobé chlazeni nizsi teplotu. Pro¢ k tomuto doslo a zda by toho bylo
mozné vyuzit pro vytvoreni vrstvy timto praskem se strukturou o nizsi porozité, je predmeé-
tem dalsiho zkoumani. Jednou z moznosti je pokus nastriku se zkracenou dobou prejezdu
a se zvysenou dobou chlazeni.

Nataveni ¢astic prasku probéhlo v poradku, jelikoz jsou jednotlivé c¢astice zakulaceny
a ztratily svij predchozi tvar, ktery lze pozorovat na snimku tohoto prasku pii vétsim
priblizeni v priloze 7.3.

Porovnani nastrikua

Mezi spolecné rysy vsech nasttikt patii potlaceni oxidace pomoci kontrolované atmosféry
a zakulaceni ¢astic prasku. U vSech t¥{ nastiiku lze pozorovat vznik tzv. splatu (”livance”),
které dokazuji nataveni ¢astic prasku plazmou, a rist zrn skrz hranice jednotlivych castic
a vzniklych splati.

Porozita je jednoznacné nejvétsi u nastiiku C, nejlépe je na tom néstiik praskem B.
Pravdépodobné by na tom nasttik praskem A pri vysSim poc¢tu prejezdu byl podobné jako
nastiik praskem B. Vyvoj porozity bude dale zkouman pod rtiznymi nastavenimi pristroje.

Nejnizsi drsnosti povrchu dosahuje néastiik s praskem B, nejvyssi nastiik praskem
A. Tyto rozdily v povrchové drsnosti mohou byt zptsobeny strukturou vrstvy, kterd se
u vSech tii vzorku zacala tvorit prakticky jiz od pocatecnich prejezdu.
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5. Zaver

Prvnim z cili prace bylo pochopit, prozkoumat a zhodnotit funkci praskového poda-
vace, ktery je soucasti pristroje radiofrekvencné rizené indukcéné vazané plazmy Tekna
TekSpray 15. Druhy cil prace se zaméroval na naneseni wolframové vrstvy ze tii rtiznych
wolframovych praski za vyuziti RF-ICP.

Praskovy podavac je velice citlivy na nastavenou frekvenci a pracuje pouze v tzkém
spektru, které bylo experimentalné ovéreno. Zaroven s rostouci amplitudou roste i rychlost
podavani. Bohuzel se praskovy podavac¢ projevil jako velmi nestabilni, kdy na vyslednou
rychlost podavani meélo vliv hned nékolik parametri. Rychlost podavani velice vyznamné
ovliviiuje mnozstvi prasku v podavaci a tedy celkovd hmotnost podavace, dale tuhost
upevnéni podavace a ttlum vibraci na vystupu z podavace. Experimentalné bylo doka-
zano, ze podavac prasek vytrizuje, tedy ze castice prasku o rtznych velikostech nejsou
podavany rovnomeérné. Vsechny zminéné vlastnosti chovani podavace znacné znesnadnuji
nastaveni pozadované rychlosti podavani a zaroven neni zarucena jeji neménnost béhem
prubéhu depozice a podavani prasku po delsi ¢as. Z toho divodu je pouzity praskovy
podavac¢ hodnocen jako nevhodny pro pouziti v této aplikaci.

Nastriky poukazaly na schopnosti RF-ICP, kterd je schopné nanést i tézko tavitelné
materialy jako je wolfram. Byl prokazan vliv kontrolované atmosféry béhem depozice na
potlaceni oxidace wolframu a dokonce doslo v pribéhu ke snizeni oxidii. Vrstvy z praskt
s vyssi velikosti zrn nebyly tak porézni jako vrstva z jemnéjsiho prasku. Depozici tohoto
prasku bude potfeba jesté prozkoumat.
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6. SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOLU

6. Seznam pouzitych zkratek a
symbolu

CFC
CVD
EDS
ICP
ICP-MS
ICP-OES
PACVD
PECVD
ppb

ppt
PVD
SEM

Carbon Fibre Composite

Chemical Vapor Deposition

Energy-dispersive Spectroscopy

Inductively Coupled Plasma (indukéné vazané plazma)
Inductively Coupled Plasma - Mass Spectrometry
Inductively Coupled Plasma - Optical Emission Spectrometry
Plasma-assisted Chemical Vapor Deposition
Plasma-enhanced Chemical Vapor Deposition

parts per billion (pocet ¢astic na jednu miliardu)

parts per trilion (pocet ¢astic na jeden bilion)
Physical Vapor Deposition

skenovaci elektronovy mikroskop
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7. Seznam priloh
7.1. Priloha A - Wolframové prasky
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Mag= S00X o TDl e <o1i0 T:: 34036
Obrazek 7.1: Snimek prasku A
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Mag= 100KX CZESD SpotSize=520 Chamber= 34Pa YPSC G3Cias= 60.0%
WD= 9.0 mm__ 20.00 kY Scar Speec - € LineInt.Cone 4 Date :21 Dec 2017

Obréazek 7.2: Snimek prasku B
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P = sonkx e Tate. Twetiares
Obrazek 7.3: Snimek prasku C
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