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A b s t r a k t 
P ráce je zaměřena na technologii radiofrekvenčního indukčně vázaného plazmatu, k te rá 
se používá na depozici vrstev. V rámci práce jsme se zaměřili na dva cíle. 

P r v n í se zaobíral problematikou práškového podavače pracujícího na v ibračn ím prin
cipu a použ i tého v přístroj i využívající indukčně vázané plazma. Cílem je zjištění jeho 
vlas tnost í , závislosti na odlišných vs tupních parametrech a pracovních p o d m í n k á c h a ově
ření vhodnosti jeho použi t í pro tuto aplikaci. P ř e d p o k l a d e m bylo zjištění ideální konfi
gurace podavače pro podáván í daného prášku, ale po celkovém zhodnocení v las tnost í 
podavače byl uznán jako nevhodný pro tuto aplikaci. 

D r u h ý m cílem práce je nás t ř ik wolframových vrstev ze t ř í odlišných wolframových 
prášků. Nás t ř iky pomocí technologie indukčně vázané plasmy přináší slibné výsledky, ale 
je t ř e b a se t é t o problematice do budoucna intenzivně věnovat . 

S u m m a r y 
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 wi th three different tungsten powders. 
Layers made wi th an inductively coupled plasma technology delivers promising results, 
but this issue needs to be intensively addressed in the future. 

K l í č o v á s lova 
j ade rná fúze, práškový podavač , I T E R , R F - I C P , radiofrekvečně řízené indukčně vázané 
plazma, wolfram, nástř iky, vakuová depozice vrstev 

K e y w o r d s 
nuclear fusion, powder feeder, I T E R , R F - I C P , inductively coupled plasma, tungsten, coa
tings, vacuum layers 
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1. Úvod 
S rostoucími ná roky na množs tv í elektrické energie, kterou jako lidé po t řebu jeme ke 

každodenn ímu životu, je p o t ř e b a hledat nové zdroje. J e d n í m z největších a d e p t ů dnešní 
doby, způsob k te rý využívá t éměř nevyčerpate lných surovin, je j a d e r n á fúze. Základy 
j aderné fúze a indukčně vázané plazmy, k t e rá je neodmyslitelnou součást i fúze, budou 
nas t íněny v rešeršní část i t é to práce , kde se také zmíníme o hlavních problémech, k teré 
n á m p roza t ím neumožňuj í t é t o metody využít . 

V ý z n a m n ý m z nich je h ledání mater iá lů , k te ré jsou schopné odolat úč inkům plazmatu. 
Jednou z možnost í jak výrazně měni t vlastnosti ma te r i á lů jsou různé způsoby povrcho
vých úprav . Metodou povrchových ú p r a v a m o ž n ý m řešením je využi t í indukčně vázaného 
plazmatu, k teré n á m umožňuje nanáše t vrstvy mate r i á lu s vysokou teplotou t án í jako je 
wolfram. 

Hlavním cílem prakt ické část i t é t o práce je v íceparametr ické tes tování a optimalizace 
práškového podavače , k t e r ý m disponuje první př ís t roj radiofrekvenčně řízeného plazmatu 
v České republice. Úlohou bude zjištění a ověření chování podavače za různých podmínek 
a vs tupních parametrech a zhodnocení jeho vhodnosti v t é to aplikaci v budoucnu. 

D r u h á čás t se bude zabývat př ípravou několika reprezenta t ivních vzorků, kdy za po
mocí technologie indukčně vázaného plazmatu bude naneseno několik vrstev při použi t í 
odlišných wolframových prášků . Dále p roběhne jejich analýza, porovnán í a zhodnocení . 
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2. REŠERŠE LITERATURY 

2. Rešerše literatury 
2.1. Jaderná fúze 
"Cesta od poznán í zdroje energie hvězd včetně našeho Slunce p o č á t k e m minulého století , 
k jej ímu p rvn ímu ř ízenému uvolnění na Zemi v devadesátých letech byla t rn i t ě obt ížná . 
O nic snazší nebude ani přechod od experimentu ke komerčnímu up la tněn í v energetice. 
Snad i proto se budovaný mez inárodní t e rmojade rný projekt nazývá I T E R , což je latinsky 
cesta." [1] 

Fúze pohánějící hvězdy by mohla v principu zabezpeči t pro Zemi energii, k t e rá není 
t éměř ničím omezená a navíc je še t rná k pros t ředí . Ov ládnu t í fúze se ovšem ukázalo 
mnohem vědecky i technicky náročnější , než se původně předpokládalo.[1] 

P r i m á r n í m palivem pro fúzi by měla být voda a l i thium. L i t h i u m z j edné baterie pro 
notebook spolu s vodou z poloviny nap lněné vany by vyrobily 200 M W h elektrické energie 
- stejné množs tv í energie bychom získali ze 40 tun uhlí. [1] 

atomová hmotnost 

Obrázek 2.1: Energie ekvivalentní hmotnosti vz tažená na nukleon prvku, tj. na částici 
j á d r a jako funkce a tomové hmotnosti. Množs tv í energie uvolněné při p řeměně jednoho 
atomu v jiný, ať už fúzi lehkých p rvků nebo š těpen ím prvků těžších, je rovné rozdílu 
jejich hmotnosti. [1] 

Joint European Torus ( JET) v anglickém Culhamu a Tokamak Fusion Test Reactor 
( T F T R ) v americkém Princetonu vyrobily více než 10 M W fúzního výkonu a ukáza ly tak, 
že fúzi lze prakticky využí t . Další krok spočívá ve s tavbě zařízení o rozměrech e lekt rárny 
nazvaného International Thermonuclear Experimental Reactor ( I T E R ) , aby se potvrdilo, 
že je možné postavit fúzní e lek t rá rnu pro komerční účely. [ ] 

2.1.1. Pr incip j ade rné fúze 
J a d e r n á fúze je proces, př i k t e r ém se spojí dva lehké atomy, aby vytvoři ly atom těžší, na 
rozdíl od j ade rného š těpení , ve k t e r ém se velmi těžký atom rozdělí na dvě či více části 
(obr. 2.1).[1] 
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2.1. JADERNÁ FÚZE 

Fúze by mohla zabezpeči t čistý a nevyčerpa te lný zdroj energie. Nicméně, aby se uvol
nila fúzní energie, musí se palivo ohřá t na velmi vysoké teploty v oblasti stovek miliónů 
s tupňů Celsia. Základní p rob lém je v čem horké palivo uchovat. Existují dvě možnost i jak 
tento prob lém řešit. [ ] 

P r v n í p ř í s tup spočívá ve velmi rychlém st lačení paliva, takže se zapál í a fúzní energie se 
uvolní dříve, než m á palivo čas se rozpadnout. Tento způsob se nazývá inerciální udržení . 
P lazma při tomto způsobu dosahuje velmi vysoké hustoty (řádově 10 3 0 č á s t i c / m 3 ) a zá
roveň velmi krá tké doby udržení (řádově 10~ 1 0 sekund). Malá kapsle obsahující několik 
mil igramů směsi deuteria a t r i t ia je ozářená výkonnými svazky záření. Povrchové vrstvy 
kapsle se velmi silně ohřejí a vysoce oh řá t é plazma v t é t o vrs tvě expanduje a zároveň silně 
stlačí vn i t řn í část kapsle. Vni t řn í část kapsle je t í m t o tlakem z a h ř á t á na velmi vysokou 
teplotu a dojde k zapálení t e rmojaderných reakcí. Bohužel se do t é to doby nepodař i lo 
t í m t o způsobem zapálení dosáhnout . Nejblíž k tomu m á N I F (National Ignition Facility), 
největší a nejsilnější laserové zařízení, k te ré bylo k dnešn ímu datu vybudováno. [1 , 2] 

D r u h á varianta se nazývá magnet ické udržení a její princip spočívá ve vytvoření izo
lační vrstvy kolem horkého plazmatu a t í m její udržení od s těn reaktoru s využ i t ím mag
netického pole. P lazma při tomto způsobu stabilizace dosahuje vysoké hustoty, řádově 
10 2 0 č á s t i c / m 3 , a čas udržení se pohybuje v ř á d u sekund. P lazma je složeno především 
z nab i tých částic, k teré velice dobře vedou elektrický proud a reagují na vnější magne
t ická pole. K tomuto magnet ickému udržení se v dnešní době používají dva typy mag
netických zařízení. J e d n í m z nich jsou o tevřená (lineární) magne t ická zařízení a d r u h ý m 
uzavřená. [1, 2] 

Nejjednodušší zařízení, na k terých byl princip magnet ického udržení plazmatu zkou
mán , se nazývají magne t ická zrcadla. P lazma m á vyhrazený objem ve tvaru válce a mag
netické indukční čáry probíhaj í t í m t o válcem téměř paralelně, aniž by tvoři ly uzavřené 
křivky. Největším p rob lémem t é t o koncepce jsou koncové ztráty, k teré způsobují nesta
bi l i tu plazmatu. S touto si tuací lze sice bojovat, ale i tak jsou z t r á t y velmi vysoké. Další 
možnou alternativou pat ř íc í mezi l ineární magne t ická zařízení jsou tzv. pinče. Zařízení m á 
tvar du t ého válce, j ímž prochází velmi silný elektrický výboj . Díky vysoké energii prochá
zejícího elektrického výboje se vytvoř í a ohřeje plazma. Magnet ické pole, k teré vzniká po 
obvodu plazmat ického válce, plazma zároveň stlačí a chvíli drží poh romadě . Toto zařízení 
je ale velmi nestabi lní a m á ohromné ná roky na energii. [2, 3] 

Z d ů v o d u ods t r aněn í koncových z t r á t vzešlo řešení za toči t osu do kružnice a z válce 
t í m vytvoř i t torus (kruhový průřez) nebo toroid (nekruhový průřez) . Zde ale nastávaj í 
j iné problémy. Jednak zvýšená technická složitost a h lavně nehomogenita magnet ického 
pole. [3] 

T o k a m a k 

V současnost i jsou nejperspekt ivnějš ími zařízeními sys témy s to ro idn ím uspořádán ím. 
V tokamaku 1 je plazma ohříváno v nádobě toro idního tvaru. Cistě toroidální pole nemůže 
udrže t plazma v uzavřené konfiguraci. Proto je p o t ř e b a pole další a to pole poloidální . 
Tokamak m á tedy kromě cívek generující toroidální pole také cívky generující pole poloi
dální . Pole poloidální je t aké vn i t řně produkováno proudem v s a m o t n é m plazmatu. Tedy 
v p ř ípadě tokamaku vytvář í po t ř ebné magnet ické pole kromě vnějších elektromagnetu 

Horoidalnaja kamera s magnitnymi katuškami 
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2. REŠERŠE LITERATURY 

z velké části i s amotný elektrický proud, k te rý v plazmatu vzniká. Výsledné magnet ické 
pole dané složením všech polí m á tvar šroubovice ve směru toru (obr. 2.2).[1, 2, 3] 

Pro dosažení řízené t e rmojaderné reakce mus íme splnit dvě podmínky. Jednou z nich 
je dosažení dos ta tečně vysoké teploty, k t e rá se musí pohybovat v oblasti mezi 100 a 200 
milionů s t u p ň ů Celsia. Druhou p o d m í n k o u je splnění tzv. Lawsonova kriteria, kdy pro 
udržení t e rmojaderné řetězové reakce musí mí t plazma urč i tou minimáln í hodnotu teploty 
a součinu r • t, kde r je hustota vysokoteplotní plazmy a t je doba její existence. [ ] 

P ř i velké nestabi l i tě současně dojde k ochlazení plazmatu a zas tavení fúzní reakce. 
Žádná nestabilita plazmatu nemůže vést k nekontrolované j ade rné reakci nebo j ade rné 
havárii . [1] 

Nejslibnější reakcí je reakce mezi dvěma vzácně se vyskytujícími formami vodíku na
zývanými deuterium a t r i t ium. Deuterium obsahuje běžná voda, je tud íž ihned k dispo
zici . T r i t ium se v př í rodě nevyskytuje, a proto se musí vyrábě t v e lekt rárně b ě h e m tzv. 
plodícího cyklu pomocí p r o d u k t ů fúzní reakce, k teré interagují s lehkým kovem lithiem 
umís t ěném v obalu reakční nádoby. Tzn.: pro fúzní reakci jsou základními palivy l i thium 
a voda, oboje snadno dos tupné . N a obrázku 2.3 lze pozorovat schémat ický nákres podoby 
fúzní e lekt rárny za využi t í právě těch to paliv. [1] 

cívky toroidálního pole 

Obrázek 2.2: Toroidální pole[l] 
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2.1. JADERNÁ FÚZE 

nádoba reaktoru 

Obrázek 2.3: Schematický nákres náv rhu t e rmojaderné elektrárny. Deuterium a t r i t ium 
hoří za vysokých teplot v centrální reakční komoře. Energie je uvolněná ve formě pohybu 
nabi tých částic, neu t ronů a záření plazmatu a její část - energie neu t ronů a záření - je 
absorbována v l i thiovém obalu obklopujícím reakční komoru. Neutrony mění l i th ium na 
t r i t ionvé palivo. Nabi té částice jsou zachyceny magne t i ckým polem a ohřívají plazma. 
Konveční parogenerá torová část e lek t rárny mění tepelnou energii z ískanou z energie ja
derné na elektř inu. Odpadem jade rné reakce je helium.[1] 

I T E R 

I T E R (latinsky "Cesta") je jeden z nej ambicióznějších energetických pro jek tů světa dnes. [ ] 
V j ižní Francii , Saint Paul-lez-Durance, spolupracuje 35 zemí na vybudování světově 

největšího tokamaku. Uskutečnění projektu I T E R je stěžejní pro vědecký pokrok v oblasti 
j aderné fúze a t aké pro budoucnost komerčních fúzních e lektráren. I T E R je kons t ruován 
tak, aby produkoval deset inásobek vs tupn í energie (500 M W fúzní energie z 50 M W 
vs tupn í energie). I přes to , že vy robená energie nebude zachycována jako elektř ina, bude 
I T E R prvn í fúzní zařízení, k teré vyprodukuje více energie, než kolik j í spotřebuje a při
praví tak cestu pro zařízení, k teré to dokáže. [1, 4] 

2.1.2. Používané mater iá ly 
Velké úsilí se musí věnovat vývoji ma te r i á lů i jejich dalších komponent, k te ré budou pro 
výs t avbu spolehlivé. [ ] 
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Konstrukce s těn tokamaku i další jeho komponenty musí poč í t a t s vysokým tepe lným 
zat ížením. Vysoký tepe lný tok a p ř í m á interakce s h o r k ý m plazmatem vyžadují použi t í 
mate r iá lů s vysokou tepelnou odolnost í a vysokou tepelnou vodivostí . Musí tak být vy
řešeno jak chlazení, tak i efektivní odvod tepla z mí s t a vzniku do mís ta , kde se bude 
produkovat elektr ická energie. Za vhodné mate r iá ly s těn se považují těžko tavi te lné (gra
fit, uhlíkové kompozity ( C F C ) , berylium nebo wolfram).[5] 

Doposud byly komponenty vystavené plazmatu vy ráběny předevš ím z uhlíkového kom
pozitu C F C (Carbon Fibre Composite). P ř i rozsáhlém tes tování na fúzním reaktoru J E T 
se však výrazně projevila silná erozivita C F C (obr. 2.4) a t aké vysoká retence vodíku 
v C F C , k t e rá se stala h lavním důvodem, proč v reaktoru I T E R nebude C F C použi to . [5, 6] 

Obrázek 2.4: Eroze na povrchu Carbon Fibre Composite[ ] 

Jako vhodný mater iá l byl namís to C F C zvolen wolfram. Wolfram se ve fúzních reakto
rech příliš nepoužíval , pro tože díky vysokému a tomovému číslu se jeho atomy v plazmatu 
stávají při ionizaci in tenzivním zdrojem rentgenového záření a způsobují vysoké energe
tické z t rá ty . Divertorové řešení s uzavřeným evakuovaným divertorem ale b rán í z p ě t n é m u 
průn iku a t o m ů z povrchu divertorových te rčů do plazmatu, a proto je možné wolfram 
jako povrchový mater iá l t e rčů použí t a je dnes považován za nejvhodnější mate r iá l pro 
komponenty vystavené plazmatu. [5] 

Poprvé se wolfram jako mater iá l s těn testoval na tokamaku A S D E X (obr. 2.5). Pro
b lémem ale je, že jeho pracovní pá smo je pouze 800-1200 °C. Mater iá lový výzkum a vývoj 
se proto soustředí na řešení, k te ré by odstranilo nedostatky čistého wolframu. [5] 

Obrázek 2.5: Stěny tokamaku A S D E X [ ] 
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2.1. JADERNÁ FÚZE 

W o l f r a m 

Wolfram (chemická značka W , latinsky Wolframium, anglicky Tungsten) je šedý až stří
bř i tě bílý kov s nejvyšší teplotou t án í ze všech čistých kovů (po uhl íku d r u h á nejvyšší 
ze všech p rvků) . Wolfram je odolnější vůči nukleaci t rhl in než diamant a mnohem tvrdš í 
než ocel. Z tohoto důvodu nachází vysoké up la tněn í ve velmi odolných sl i t inách (např. 
v letectví , raketové motory). Wolfram je kov vysoké hustoty. Převyšuje jej pouze platina, 
ir idium, osmium a rhenium. Další jeho zásadní v las tnos t í je nejvyšší modul pružnos t i 
v tahu (411 GPa) a současně je jeho st lači telnost nejmenší ze všech kovů. P ř i zvýše
ných tep lo tách mechanické vlastnosti wolframu rychle klesají, i p řes to je jeho pevnost za 
zvýšených teplot nejlepší ze všech kovů. [8, 9, 10] 

Vlastnosti: 

• Značka prvku: W 

• Atomové číslo: 74 

• Kategorie prvku: P řechodné kovy 

• Hustota: 19.24 g/cm3 

. Teplota tavení: 3422 °C 

• Teplota varu: 5555 °C 

• Mohsova stupnice tvrdosti: 7.5 

Mezi nevýhody wolframu p a t ř í š p a t n á obrobitelnost a ob t ížná výroba (např . výroba 
plechů omezených rozměrů) . Vysoká teplota t án í wolframu způsobuje, že se jeho výroba 
víceméně omezuje na cestu práškové metalurgie. [10] 

N a suchém vzduchu je wolfram za normáln í teploty stálý, ale ve v lhkém vzduchu nebo 
vlhkém kyslíku wolfram oxiduje. Sice nereaguje s kyselinami, ale rozrušují jej oxidační 
činidla. Další velice důleži tou v las tnos t í wolframu je jeho v ý b o r n á elektrická vodivost. [11, 
12] 

P ř í s ada wolframu do slit in se projevuje zvýšením tvrdosti a mechanické i t epe lné odol
nosti. Wolframové slitiny také disponují vysokou odolnost í vůči tečení. Ve spojení s grafi
tem tvoří křehké, ale velice t v rdé karbidy, k teré se využívají jako součást i brusiv a řezných 
nás t ro jů . [11, 9] 

Wolfram ve spojení s niklem, mědí , kobaltem a železem tvoří speciální pseudoslitiny 
obsahující 90 - 97 % wolframu, os t a tn í jmenované kovy slouží jako pojivo k udržení slitiny 
pohromadě . Tyto slitiny se velmi často používají jako vyvažovači součástky, ke st ínění 
záření, ro tačn í součás tky (rotace za ex t rémních rychlost í) , projektily.[11, 9] 

Díky m o d e r n í m technologiím lze wolfram nanáše t na j e m n ě opracované, tepelně upra
vované součásti bez výrazných změn původn ího mate r i á lu součásti . Wolfram je často na
nášen ve formě karb idů , k te ré poměrně dobře odolávají o těru . Wolfram a karbidy wolframu 
lze nanáše t pomocí C V D (chemická metoda nanášen í povlaků) , P V D (fyzikální depozice 
z p lynné fáze), p lazmového nanášení , k teré bylo použi to v exper imentá ln í části t é t o práce, 
popř ípadě Co ld Spray (více v kapitole 2.2.2). Další možnost í je spojitelnost s os ta tn ími 
kovy pomoci pájení. [13] 
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Kombinace uvedených vlas tnos t í předurči la wolfram pro využi t í v mnoha aplikacích. 
Nachází up la tněn í jako žáruvzdorný a žáropevný kov a jako důleži tá p ř í sada v tako
vých slit inách. Wolfram se používá t aké v jeho čisté formě a to např ík lad jako žhavící 
v lákno v žárovkách, anoda v rentgenových lampách , zá tavný mater iá l , svařovací elek
trody, atd.[10, 11] 

2.2. Metody povrchového zpracování materiálu 
Mater iá ly (výrobky) je p o t ř e b a povrchově upravovat hned z několika důvodů. J edn ím 
z nich mohou být nedos ta tečné mechanické vlastnosti nebo nedos ta t ečná chemické odol
nost vůči d a n é m u pros t ředí , ve k t e r ém se b ě h e m svého života nacházejí . [ ] 

Povaha povrchu m á výrazný v ý z n a m a dopad na provoz součástí . Změna povrchu 
může zahrnovat mechanické, metalurgické, chemické nebo j iné modifikace. Tyto změny, 
upravující malou povrchovou vrstvu, mohou ovlivnit jakost součást í a v některých pří
padech způsobi t budouc í zlepšení výrobku. Povrchové úp ravy samotného mate r i á lu a po-
vlakování umožňuje zlepšení vlas tnost í , zvýšení životnost i , změnu vzhledu, snížení ceny a 
další. [11, 15] 

2.2.1. Úprava mater iá lu samotného 
P r v n í možnos t i zlepšení v las tnos t í komponenty je úpravou samotného mate r i á lu kompo
nenty, aniž by byl původn í povrch mate r i á lu p řekry t ma te r i á l em zcela j iným. Takových 
úprav existuje mnoho a budou uvedeny pouze ty nej významnějš í . 

D e f o r m a č n í z p e v ň o v á n í 

U deformačního zpevňování jsou mate r iá ly vystaveny plastické deformaci bud před samot
nou aplikací ma te r i á lu (válcování, nárazové zatěžování , kuličkování, kování, tažení , ohý
bání , prot lačování) , nebo jsou vystaveny plastické deformaci v provozu. Zpevnění takto 
ovlivněného mate r i á lu je způsobeno n a h r o m a d ě n í m a omezením pohybu dislokací a k je
j ich dalš ímu pohybu je p o t ř e b a zvýšené napě t í . [16] 

P o v r c h o v é t v r z e n í 

Čas to chceme na povrchu získat dobrou odolnost proti opo t řeben í a v j ád ře součásti velkou 
odolnost proti r ázům. Jedna z metod, k t e rá n á m toto umožňuje je povrchové tvrzení . 
Mezi povrchové tvrzení se řad í povrchové kalení. K povrchovému kalení jsou nejvhodnější 
uhlíkové a něk te ré slitinové oceli s obsahem uhl íku mezi 0,45 % až 0,60 %, k te ré je možné 
kalit na značnou tvrdost a p ř i t om tyto oceli se ješ tě vyznačují houževna tos t í a pevnost í 
jádra . [15, 17] 

U povrchového kalení jsou povrchové vrstvy velmi rychle oh řá t é na aus teni t izační tep
lotu. Výdrž na teplotě je velmi k rá tká , aby nedošlo ke zvětšení zrn. Po ohřevu povrchových 
vrstev následuje p rudké ochlazení. Rychlost ochlazování musí být vyšší než kr i t ická rych
lost ochlazování. T í m se povrch zakalí a vzniká v n ě m mar tenz i t i cká struktura. Hloubka 
zakalení závisí na hloubce p roh řá t ého povrchu. [17] 

Způsobů ohřevů existuje celá řada : ohřev plamenem, indukční ohřev, ohřev vysoko
frekvenčním odporem, plazmou, laserem, e lekt ronovým paprskem.[15, 16] 
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C h e m i c k o - t e p e l n é z p r a c o v á n í 

P o d pojem chemicko-tepelné zpracování jsou obvykle zařazeny způsoby, při nichž je po
vrch sycen různými prvky, aby bylo dosaženo požadovaných vlas tnost í . Toto sycení pro
bíhá větš inou za zvýšené teploty. Do t é to kategorie pa t ř í např . : cementování , ni tr idování , 
n i t rocementování . Výsledkem těchto metod je získání t v rdého povrchu vzdorujícího opo
t řebení . M i m o uhlík a dusík se používá t aké niob, vanad nebo borid, kdy po jejich difúzi 
v oceli vznikají velmi tv rdé vrstvy.[15, 16] 

2.2.2. Povlaky 
Povlakování umožňuje vylepšení specifických schopnost í komponenty specificky zvolenými 
povlaky bez kompromisů na úkor výhodných vlas tnos t í s u b s t r á t u komponenty. Jejich vy
užit í je h lavně snížení opot řebení , zvýšení odolnosti vůči korozi či poškození, zachování 
elektrických, opt ických a teplo tn ích v las tnos t í po dlouhou dobu. Povlaky ale dnes na
lézají mnohem širší pole up la tnění . Jejich up la tněn í se nachází u dekorat ivních efektů, 
i m p l a n t á t ů (biokompatibilita), protéz , elektrické izolace/vodivosti a další. Role povlaků 
stále roste na významnos t i . [15, 16] 

Povlakování lze provést např . : elektro-chemicky, chemicky, C V D , P V D , či pomocí 
technologií žárového nanášen í (Thermal Spray).[16] 

E l e k t r o c h e m i c k é p o v l a k o v á n í 

Povlaky jsou deponovány na součást za využi t í e lektrochemických dějů. Obecně je sou
část , k t e r á m á být povlakována, zapojena jako katoda. A n o d a je vy robená z kovu, k terý 
m á být nanášen na součást . Obě elektrody jsou ponořeny v elektrolytu, k te rý umožňuje 
p růchod elektrického proudu, a př ipojeny ke zdroji s te jnosměrného proudu. A n o d a oxiduje 
a vzniklé ionty přechází na katodu, kde jsou redukovány a vytvář í vrstvu. [15] 

C h e m i c k é p o v l a k o v á n í 

U chemického povlakování není na rozdíl od předchozího způsobu povlakování po t ř ebný 
elektrický proud k nanesení vrstvy. Je to proces, kdy jsou ionty deponovaného mate r i á lu 
v roztoku redukovány za účinku chemického redukčního činidla. [15] 

C V D 

C V D nebo-li chemická depozice z p lynné fáze. Pro depozici touto metodou se využívá 
směs chemicky reakt ivních p lynů z a h ř á t á na poměrně vysokou teplotu. P lyny podporo
vány vysokou teplotou vzájemně reagují na povrchu s u b s t r á t u za vzniku požadovaného 
povlaku. [16] 

Použi té vyšší teploty limitují volbu subs t r á tu . Avšak za p ředpok ladu podpořen í reakce 
ionizací pros t ředí (využi t ím plazmatu) lze teplotu snížit. V př ípadě využi t í plazmatu se 
j edná o P E C V D 2 , popř ípadě PACVD 3 . [16] 

Tento proces je ekonomicky výhodný pro tvorbu silných vrstev, lze povlakovat i ne
p ř í s tupná mís t a a povlaky disponují vysokou adhezi.[15] 

2Plasma-enhanced chemical vapor deposition 
3Plasma-assisted chemical vapor deposition 
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P V D 

Physical Vapor Deposition, česky fyzikální depozice z p lynné fáze, označuje metody vaku
ové (popř ípadě v kontrolované atmosféře) depozice, kdy zák ladn ím principem je odpařen í 
nebo odprášen í nanášeného mate r i á lu a jeho nás ledná kondenzace na povlakovaném sub
s t r á tu . N a rozdíl od C V D se zpravidla vychází z pevného subs t rá tu . [15 , 16, 18] 

Celý proces depozice lze obecně rozdělit do t řech na sebe navazujících kroků: převe
dení deponovaného mate r i á lu z pevné fáze do p lynné, nás ledný transport par k s u b s t r á t u 
a vznik vrstvy na povrchu subs t r á tu . P V D zahrnuje následující metody: naparován í (eva-
poration), naprašování (sputtering), iontové p lá tování (ion plating).[16, 19] 

Př i využi t í t é to technologie lze teoreticky jakýkoli pevný mater iá l , s výj imkou urči tých 
polymerů , nanáše t na pevný povrch. Nevýhodou P V D technologií je schopnost nanáše t 
pouze na viditelné oblasti povlakované součásti . Použi t í nízkých t l aků je p ředpok ladem 
pro tenké povlaky a nízkou rychlost povlakování. N a druhou stranu nízký tlak a nízká 
teplota umožňuj i povlakovat i velice tenké součást i (fólie) a zároveň nedochází k tepelné 
degradaci a k t epe lnému ovlivnění mikrostruktury subs t r á tu . [15, 16] 

T h e r m a l S p r a y 

Thermal Spray je souhrny název pro skupinu povlakovacích procesů, kdy je povlak naná
šen na př ipravený subs t rá t ve formě proudu natavených, v p ř ípadě Cold Spray nenatave-
ných, částic kovových nebo nekovových mater iá lů . Proud částic je p o h á n ě n plynem proti 
povrchu subs t r á tu , kde v důs ledku ná razu jsou částice plastickou deformací pře tvořeny na 
"placky"(anglicky označeno jako splats) a přichyceny na povrchu subs t r á tu . Vzniká tedy 
mechanické spojení deponovaného mate r i á lu a subs t r á tu . Surovinou je mater iá l ve formě 
prášku, p ř ípadně d rá tu . [16] 

Tyto technologie umožňuj í vy tváře t povlaky od cca 20 um až po povlaky s t loušťkou 
několik m m s vysokou rychlost í depozice. Volba mate r i á lů používaných k tvorbě povlaků 
je t éměř neomezená. Lze nanáše t kovy, slitiny, keramiky s velmi vysokou teplotou tán í 
i polymery. Nevýhodou t é t o technologie je stejně jako u P V D možnos t nanášen í pouze na 
viditelné plochy. [15, 16] 

Technologie Thermal Spray se dělí na kinetické, elektrické a s využ i t ím plamene. Mez i 
metody s plamenem pat ř í : Detonation Spray, F l áme Spray, H V O F Spray (High Velocity 
Oxygen Fuel), H V A F Spray (High Velocity A i r Fuel). Kinet ickou metodou je technologie 
Cold Spray a mezi elektrické se řadí : Are Wire (elektr ickým obloukem) a Plasma Spray 
(depozice za využi t í plazmatu), k te ré se budeme věnovat v práci podrobněji . [ ] 

2.3. Technologie indukčně vázaného plazmatu 
Plazma je směs elektronů, iontů, neu t rá ln ích a t o m ů a molekul. Lze j i t aké definovat 
jako ionizovaný, makroskopicky neu t rá ln í plyn, v němž volné elektrony a ionty vyka
zují kolektivní chování. P lazma vzniká ionizací plynu vysokou teplotou nebo elektr ickým 
výbojem. [21, 22, 23] 

Výboj indukčně vázaného plazmatu (ICP - Inductively Coupled Plasma) je tvořen 
obvykle v proudu argonu při atmosférickém tlaku. Výboj vzniká po iniciaci plynu, k terý 
p ro téká keramickou plazmovou hlavicí. P lazmová hlavice je umís t ěna v indukční cívce 

11 



2.3. TECHNOLOGIE INDUKČNĚ VÁZANÉHO PLAZMATU 

chlazené vodou, kde voda koluje uvn i t ř závi tů t é t o cívky. Vysokofrekvenční proud pro té 
kající indukční cívkou generuje oscilující e lektromagnet ické pole a siločáry tohoto pole jsou 
orientovány podél osy plazmové hlavice. V proudíc ím plynu se po zapálení vytvoř í volné 
elektrony, k te ré ionizují další atomy plynu. Pro udržení plazmového výboje je po t ř eba 
dodáva t volným e lek t ronům energii. U indukčně vázaného plazmatu je energie dodávána 
interakcí těch to částic s indukovaným e lek t romagnet ickým polem, kdy vznikají nab i t é 
částice a dochází k indukčnímu ohřevu, k te rý p rob íhá tak, že vzniklé volné elektrony jsou 
urychlovány e lek t romagnet ickým polem. Urychlené elektrony mající dos ta tečnou kinetic
kou energii vyvolávají lavinovitou ionizaci plynu a vzniká výboj , k t e r ému je dodávána 
energie víř ivými proudy indukovanými v povrchové vrs tvě plazmatu. P lazmový výboj 
dosahuje teplot 5000 K až 10000 K, a t í m p á d e m je plazma schopno ionizovat větš inu 
prvků. Pro zajištění stability výboje je po t ř eba , aby vnější p lazmový plyn dosahoval při 
d a n é m příkonu do plazmatu alespoň urči té kritické rychlosti proudění . [23, 24] 

Obecně je indukční p lazmová hlavice m ě d ě n á cívka obalující trubici, uvn i t ř k te ré je 
generováno plazma. Trubice je na jedné s t raně o tevřená a plazma je udržováno pomocí 
p růchodu plynů. Funkcí plazmové hlavice, t aké označována jako p lazmový hořák, je izolace 
plazmatu od indukční cívky a usměrňování toku vnějšího plazmového plynu. Hlavice je 
t aké schopna ovlivnit polohu výboje v axiá lním směru p ros t ředn ic tv ím s t ředního plazmo
vého plynu. [24] 

M i m o plazmovou hlavici je velice důležitý vysokofrekvenční generá tor , k t e rý dodává 
onu zmíněnou p o t ř e b n o u energii k výboji indukčně vázaného plazmatu do plazmové 
hlavice. [25] 

F y z i k á l n í v l a s t n o s t i I C P 

Nej lepší využi t í pro vytvoření plazmatu mají monoatomické vzácné plyny. Jsou významné 
t ím, že vznikají j ednoduchá spektra, nedochází ke tvorbě stabi lních sloučenin, maj í vy
sokou ionizační energii a dochází k účinné ionizaci. Nejčastěji se používají Ar a He. He 
dosahuje lepší ionizační energie než Ar, ale u He je iniciace výboje obtížnější. Mez i další 
odlišnost těchto dvou plynů se řadí t epe lná vodivost {Ar 16,2 mW • m~x • K~x\ He 140,5 
mW • m~x • K~x). U Ar dochází k omezení účinnost i a tomizačních procesů, ale tento 
problém lze řešit p ř ídavkem H nebo N. Mez i další rozhodující faktory se řadí provozní 
náklady, kdy použi t í Ar je dostupnější . [23, 24] 

Výboj indukčně vázaného plazmatu je tvořen ze dvou oblast í . Tyto oblasti se nazývají 
oblast indukční a oblast centrální . V indukční oblasti dochází k přenosu energie z elektro
magnet ického záření cívky do plazmatu. Absorpce záření zahř ívaným vzorkem (látkou, 
práškem) je minimální . V centrální oblasti je mate r iá l t r anspo r tován pomocí nosného 
plynu a společně prochází č tyřmi tep lo tn ími zónami . Zóny seřazeny p o p o ř a d ě tak, jak 
za sebou následují se označují předehřívací , počá tečn í zářivá, ana ly t ická zóna a chvost 
výboje. U spektrometrie dochází v předehřívací zóně k vypařování rozpouštědla , pevného 
aerosolu. Za předehřívací zónou v zářivé zóně následuje excitace. V analyt ické zóně nas tává 
ionizace všech prvků . A nakonec ve chvostu výboje dochází k ch ladnut í plazmatu. [24] 

Radiofrekvenčně indukčně vázaná plazma m á mnoho využit í , jako např . s tanovení 
chemických složení, nanoatomizaci nebo depozici vrstev, k te réž to budou popsány v dalších 
sekcích. 
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2. REŠERŠE LITERATURY 

2.3.1. Stanovení chemických složení 
Mezi nej častější využi t í indukčně vázaného plazmatu pa t ř í opt ická emisní spektrometrie 
( I C P - O E S 4 ) , také označována jako a tomová emisní spektrometrie ( I C P - A E S 5 ) , a hmot
nos tn í spektrometrie ( I C P - M S 6 ) . 

I C P - O E S 

Emisní spektrometrie s indukčně vázaným plazmatem se řadí mezi nej používanější me
tody pro určení prvkového složení (biologických) mater iá lů . J e d n á se o stopovou analytic
kou metodu sloužící ke s tanovení obsahu koncentrací jednot l ivých p rvků v analyzovaném 
vzorku při úrovních již od 1 - 10 částic na miliardu (ppb).[26, 27] 

Hlavní princip t é t o metody spočívá ve spon tánn í emisi fotonů z excitovaných a t o m ů 
a iontů. Vzorek je nejprve převeden do roztoku a následně je t r anspo r tován do zmlžovače. 
Vzniká aerosol, k te rý je vstř ikován do argonového plazmatu. Následně dochází k vypařo
vání rozpouš těd la a vznikají volné atomy v p lynném stavu, kdy elektrony těchto volných 
a t o m ů jsou pomocí energie plazmatu excitovány do vyšších energetických hladin. Jelikož 
excitovaný stav není stav stabilní , okamži tě dochází k deexcitaci na nižší stabilnější ener
getické stavy, př ičemž jsou emitovány fotony o přesně definované vlnové délce, určené 
energet ickým rozdílem mezi hladinami. Jednot l ivé vlnové délky jsou charakter is t ické pro 
dané prvky a celkový počet fotonů je rovný koncentraci p rvků obsažených ve vzorku. [2 ] 

Emi tované záření dále putuje na monochromáto r , který, jak už z názvu vyplývá, rozdě
luje polychromat ické záření na jednot l ivé monochromat ické složky. Rozdělené záření podle 
odlišných vlnových délek d o p a d á na detektor. Tento detektor nás ledně převádí dopadající 
záření na elektrický signál. Intenzita elektrického signálu urči té vlnové délky odpovídá 
množs tv í p ř í t omného prvku v ana lyzovaném vzorku. [28] 

Hlavní p řednos t i emisní spektrometrie s indukčně vázaným plazmatem jsou multie-
lementárn í analýza, široký dynamický rozsah, reprodukovatelnost výsledků a nízký vl iv 
nespekt rá ln ích interferencí. [ ] 

Důleži té u t é to technologie je, aby použi tý argon obsahoval nízké úrovně kyslíku 
a vody, jelikož tyto lá tky mohou stínit signál u některých kovů a způsobi t tak falešně 
nízké odečty. Dalšími omezujícími faktory jsou spekt rá ln í interference, kdy spekt rá ln í čáry 
dvou p rvků leží natolik blízko sebe, že je detektor není schopný vzájemně odlišit . P rob lémy 
mohou také vznikat při emisi nedokonale disociovaných sloučenin v plazmatu. Spekt rá ln í 
pásy těch to sloučenin se to t iž vyznačují značně větší šířkou než klasické a tomové emisní 
čáry. M i m o spekt rá ln í interference vznikají i nespekt rá ln í interference. Mez i nespekt rá ln í 
interference pa t ř í interference způsobené chemickými nebo fyzikálními vlastnostmi ana
lyzovaného vzorku, např . tvorba nerozpus tných solí a jejich usazeniny, usazeniny uhlíku, 
rozdílná viskozita analyzovaného roztoku a roztoku pro kalibraci př ís troje . [26] 

I C P - M S 

Hmotnos tn í spektrometrie s indukčně vázaným plazmatem je u l t ras topová analy t ická me
toda kombinující indukčně vázané plazma a h m o t n o s t n í spektrometrii. Indukčně vázané 
plazma jako zdroj iontů pracujících za atmosférického t laku bylo vyvinuto jako zdroj pro 

4 OES - Optical Emission Spectrometry 
5 A E S - Atomic Emission Spectrometry 
6 MS - Mass Spectrometry 
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optickou emisi, avšak b ě h e m ř a d y let bylo úspěšně použi to i pro h m o t n o s t n í spektrome
tr i i . Tato metoda je využívána např . při rozboru vod, v geologii, metalurgii, biologické 
aplikaci, medicíně, analýze povrchů a další. [23, 25] 

Stejně jako u optické emisní spektrometrie je vzorek nejprve převeden do roztoku 
a nás ledně t r anspo r tován do zmlžovače. Vzniklá mlha je po t é proudem argonu vedena do 
plazmové hlavice a vs t ř ikována do plazmatu. Rozpouš těd lo je opět okamži tě odpařeno 
a dochází ke vzniku volných a t o m ů v p lynném stavu. Velká skupina p rvků m á první 
ionizační potenciá l nižší než Ar a vytvář í v plazmatu k ladně nab i t é ionty. P r v k y jako 
např . : fluor nebo vzácné plyny ionizovat a měř i t v tomto pros t ředí nelze. Zde ale odlišně 
od optické emisní spektrometrie přichází na ř a d u odběr iontů z plazmatu, iontová optika, 
iontový filtr (analyzátor) a iontový detektor. [23, 25] 

Vzniklé volné atomy jsou unášeny do přechodové komory (obr. 2.6), k t e rá je tvořena 
dvěma děliči t laku. Samotný odběr iontů z plazmového výboje pracujícího za atmosféric
kého t laku do vakuové části spektrometru je nejkrit ičtější část . P lazma nejprve přechází 
z atmosférického t laku skrz první dělič t laku (sampler, kovový kužel) do oblasti s tla
kem dosahujícím řádově stovek pascalu. V důsledku t lakového gradientu vzniká paprsek 
ionizovaných část ic , k te rý přechází skrz d ruhý dělič t laku (skimmer) do v las tn ího hmot
nos tn ího spektrometru. Zde je dosaženo s tupně vakua až 10~4 Pa . S t řední volná d r á h a 
iontů je při tomto t laku vetší než délka ana lyzá to ru (kvadrupólový analyzátor) . [23, 2 ] 

fotonová 
zarážka 

á hlavice 

Obrázek 2.6: Schéma odbě ru iontů z plazmatu do hmotnos tn ího spektrometru[2 ] 

Cílem iontové optiky je rozostření iontového svazku, aby obešel pohlcovač fotonů, je
likož je detektor na dopad fotonů citlivý, a po t é opět zaostření svazku do ana lyzá toru . 
Zde je ana lyzovaným ion tům umožněn pohyb směrem k detektoru pomocí elektromagne
tického pole. Ionty jsou vedeny tak, aby na povrch detektoru dopadly v d a n é m časovém 
okamžiku pouze ionty se zvolenou hmotnos t í . Dopad na detektor je zachycen a převeden 
na signál, u k te rého je změřena intenzita. [23, 25] 

14 
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Přednos t i t é to spektrometrie jsou jednak nízké l imity detekce, často i o t ř i ř ády nižší 
než u emisní spektrometrie, kdy metoda h m o t n o s t n í spektrometrie umožňuje analyzovat 
t éměř všechny prvky s citlivostí od jednotek ppt (počet částic na jeden bilion). Dále t aké 
široký dynamický rozsah, schopnost měři t izotopové poměry a umožnění ru t inn í aplikace 
metody izotopového zřeďování a používání s tálých izotopů jako značkovačů. Jelikož jsou 
h m o t n o s t n í spektra p rvků j ednoznačná , slouží h m o t n o s t n í spektrometrie také k rychlé 
kval i ta t ivní a semikvant i ta t ivn í analýze. [23] 

2.3.2. Atomizace nano-prášků 
Dalš ím způsobem j a k ý m lze indukčně vázané plazma použí t je k výrobě a atomizaci 
nano-prášků . I C P je takto široce využívaná. Vzhledem k vysokým t e p l o t á m a vysoké 
energii je plazma schopno vytváře t p rášky t éměř bez omezení ma te r i á lu za velmi vysoké 
čistoty. [29, 30] 

Zák ladn ím principem je vstř ikování mater iá lu , z k te rého m á být vy tvořen nano-prášek, 
pomocí plynu do plazmového hořáku, kde je nataven. Následně jsou na tavené částice 
unášeny proudem plynu do komory s velmi n ízkým nebo i a tmosfér ickým tlakem, kde 
rotují a pos tupně chladnou. Během rotace dojde k rozst ř iku a vytvoření velice malých 
kapiček (tvar kapky je způsoben povrchovým n a p ě t í m ) , k te ré v komoře pos tupně chladnou 
a padaj í do sběrných filtrů.[29, 30] 

2.3.3. Depozice tenkých vrstev 
Depozice povrchových vrstev ma te r i á lů pomocí indukčně vázaného plazmatu se řadí do 
skupiny Thermal Spray 7 . Obecným principem těchto metod je roztavení (popř ípadě nata-
vení) nanášeného mate r i á lu a jeho nanesení na subs t rá t regulovaným proudem plynu. [15] 

P r i n c i p 

Indukční plazma se používá pro depozici práškové suroviny, k t e rá je vs t ř ikována do s t ředu 
plazmového výboje. Dle dále požadovaného efektu jsou částice p rášku b ě h e m letu ohřá tý 
a nataveny, popř ípadě odpařeny. Plazmové plyny na konci p lazmového plamene (obr. 2.7) 
obsahují tuto novou fázi mater iá lu . Vzhledem k tomu, že při tomto ději nedochází ke 
kontaktu mezi v s t u p n í m mate r i á l em a j inými mater iá ly , je celý proces bez jakékoliv kon
taminace. Indukčně řízené vysoko frekvenční plazmové výboje disponují schopnost í sní
žení nečistot suroviny. Nečis toty s nižší teplotou t á n í opouš t í mř ížku mater iá lu . J iný 
druh nečistot je chemicky t ransformován pomocí řízené atmosféry a reakci s p lazmovými 
plyny. [31] 

Tato technologie je v h o d n á pro p ř íp ravu mate r i á lu o vysoké čistotě s teoreticky neo
mezenou volbou mate r i á lu s ohledem na jejich teplotu tán í . Nevýhodou t é to technologie 
je p o t ř e b a intenzivně chladit celý sys tém a b r á t ohledy na použi tý subs t rá t , aby nedošlo 
k jeho p řeh řá t í a vypaření . Další nevýhodou je, že depozice pomocí I C P p a t ř í mezi me
tody omezené na nanášen í pouze na viditelné plochy (problém nanáše t záhyby, rádiusy, 
apod.).[31] 

7 anglický název pro skupinu povrchových procesů používaných k nanášení kovových a nekovových 
vrstev 
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Obrázek 2.7: Pohled skrz okénko na p lazmový výboj u přís troje TekSpray 15 

Z á k l a d n í p a r a m e t r y 

Mezi hlavní parametry ovlivňující konečný výsledek p a t ř í množs tv í plynů, k te ré mohou 
být jednot l ivě regulovány, zvolená surovina a její forma, rychlost podáván í suroviny, výkon 
plazmatu, složení plynu, atd. Všechny zmíněné mají svůj v las tn í individuální efekt na celý 
proces a s ohledem na požadovaný výsledek mohou být upravovány a měněny. [31] 
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3. Experimentální plán 
Exper imen tá ln í p lán se zaměř í na popis použi tých mater iá lů , p ros t ředků a př ís t ro jů 

b ě h e m exper imen tů t é t o práce . Dále budou popsány a vysvět leny jednot l ivé postupy a me
todiky měření . 

3.1. Materiály 
V té to kapitole budeme věnovat pozornost m a t e r i á l ů m použ i tým v p r ů b ě h u experimentu, 
jejich vlastnostem a m o ž n ý m vl ivům na výsledky exper imentá ln ího měření . 

3.1.1. Wolframový prášek 
Př i t é t o práci byly použi ty p rášky wolframu t ř í šarží s rozdílnou velikosti částic. P rvn í 
z nich nesl označení E T A s p r ů m ě r n o u velikosti částic 85 um (zjištěno měřen ím na přístroj i 
Malvern Mastersizer 3000), d ruhý prášek s označením Osram M P 7 5 dosahoval u p růměrné 
velikosti částic hodnot 63 um a t ř e t í s p r ů m ě r n o u velikosti částic 4 um. P r á š k y budou dále 
v práci značeny, tak jak byly popo řadě zmíněny, jako prášek A , B , C. Výrazně rozdílné 
prášky byly použi ty z důvodu ověření, zda zjištěné zákoni tost i p la t í obecně, nebo pla t í jen 
pro jednu šarži. Důleži té je zmíni t , že k exper imentá ln ímu měření práškového podavače 
byly zvoleny pouze prášky A a C, právě kvůli jejich výrazné odlišnosti . 

_ 
Obrázek 3.1: Spekt rá ln í ar ía lýzá 'prášku A Obrázek 3.2: Spekt rá ln í analýza 1 p rášku C 

Analýzou na e lektronovém mikroskopu (SEM) byla ověřena jejich č is to ta a tvar částic. 
Č is to ta p rášku A byla 95,42 % obsahu W a 4,58 % obsahu O a u p rášku C byly naměřené 
hodnoty 93,6 % W a 6,4 %. U prášku B nebyla ana lýza provedena. 

3.1.2. Subs t rá ty 
Volba s u b s t r á t u z důvodu vysoké teploty nanášen í není s n a d n á a je proto p o t ř e b a volit ma
ter iál s vysokou tepelnou odolnost í , j inak by při s a m o t n é m experimentu došlo k vypaření 
subs t r á tu . Jako subs t rá t pro depozici wolframových vrstev byly použi ty disky z grafitu 
o p r ů m ě r u 6 cm a výšce 1 cm. Disky na spodní s t raně disponovaly jamkou k usazení 
a jejich povrch byl p řed experimenty důk ladně očištěn a odmaš těn . 

17 



3.2. RF-ICP 

3.2. RF-ICP 
Cílem t é to části bude se zaměři t na použ i t á zařízení b ě h e m jednot l ivých exper imentá ln ích 
měření a jejich popis tak, aby č tenář ve s t ručnost i pochopil princip jejich fungování. 
Díky tomu bude i mnohem jednodušš í chápa t princip jednot l ivých měření a zvolených 
pos tupů . Jelikož se celý exper imentá ln í p lán zaobírá širším spektrem problematiky, bude 
vše vysvět leno v rámci oddělených a samos ta tných podkapitol. 

3.2.1. Konkré tn í použi tý př ís t roj 
Použi tý přís troj jehož součást í je práškový podavač , k te rý je h lavním p ř e d m ě t e m zkoumání 
t é t o práce , nese označení Tekna TekSpray 15 (obr. 3.3). Kde číslice 15 vyjadřuje maximáln í 
výkon tohoto systému, tud íž 15 k W . TekSpray 15 je řešení vyvinuté pro labora toře na 
vývoj nových povrchových vrstev a podle slov výrobce by toto zařízení mělo dosahovat 
vysoké čis toty a hustoty výsledné deponované vrstvy. [32] 

Obrázek 3.3: Exper imentá ln í zařízení Tekna TekSpray 15 
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Systém je cílen pro použi t í na vzorcích prášku . Avšak není kons t ruován a není vhodný 
pro silně pyroforické (samozápalné) mate r iá ly jako je AI , M g , B , Zr.[31] 

Všechny plyny použi té v sys tému jsou kontrolovány p lynovými průtokoměry. Hlavním 
plynem v celém sys tému je argon. Mez i jeho funkce se řadí např . zásobování plazmového 
hořáku, čištění sys tému nebo jako nosný plyn. Lze jej t aké použí t jako chladící plyn. Celý 
sys tém byl navržen tak, aby v něm bylo možné snadno použí t i j iné plyny. Např . vodík 
lze použí t pro zvýšení efektivity a výsledné kvality. I přes to , že použi t í vodíku zvyšuje 
nároky na bezpečnos t , jeho př ínosy převažují nevýhody spja té s jeho použitím.[31] 

Př i použi t í př ís troje se nelze vyhnout manipulaci s p rášky a proto oblast, kde do
chází k t é to manipulaci, funguje jako digestoř. Vent i lá tor vytvář í proudění , k teré p o m á h á 
odvádět menší částice pryč od obsluhy. [31] 

Jelikož princip použi t í plazmatu vyžaduje silné e lektromagnet ické pole, je po t ř eba 
zabráni t e lek t romagnet ickému rušení a vysoko frekvenční radiaci. Proto je celý sys tém 
konst ruován jako Faradayova klec.[31] 

P lazmový hořák je uvn i t ř tvořen keramickou t rubic í zajišťující vysokou čis totu pro
cesu. Okolo t é to trubice p roud í voda z důvodu dos ta tečného chlazení. Za t í m t o chladícím 
kaná lem se nachází indukční v inut í produkuj íc í s t ř ídavé magnet ické pole, k teré sdružuje 
energii do výboje. Trysku tohoto hořáku lze měni t podle požadavků , od velkých po malé 
supersonické trysky. Zároveň do tohoto ho řáku mohou nezávisle na sobě proudit t ř i roz
dílné plyny. [31] 

Veliká v ý h o d a tohoto př ís t roje je komora (obr. 3.4), ve k teré dochází k depozici ma
ter iálu. V t é to komoře lze právě pomocí zvolených plynů a p r ů t o k ů řídi t a kontrolovat 
atmosféru. Tato komora je tvořena dvěma plášt i korozivzdorné oceli a chlazena vodou. 
Její objem tvoří 35 l a je o p a t ř e n a víkem na kloubových pantech pro snadný př í s tup . [31] 

Obrázek 3.4: Vni t řn í u spo řádán í v las tn í komory zařízení TekSpray 15 a v ibračního práš
kového podavače 

V t é to komoře se t aké nachází podstavec, na k te rý se uchycují subs t r á ty pro jed
notlivé nástř iky. Výšku (osa z) tohoto podstavce lze manuá lně nastavit p řed spuš těn ím 
a zaj iš těním systému. Po té je možný au toma t i cký posuv v ose x a rotace okolo osy z. 

Za komorou je dále tepe lný výměník a za výměníkem se nachází filtr. Tento filtr 
zachytává částice, k teré se dostaly až sem a nás ledně jsou uloženy v zásobníku na dně 
filtru. [31] 
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3.2. RF-ICP 

Bezpečnost zajišťuje kombinace pojistek a sn ímačů, kdy větš ina z nich je ř ízena po
č í tačem Siemens 1 (obr. 3.5). V reá lném čase jsou moni torovány teploty, tlaky, průtoky, 
úniky plynů, uzavření dveří, venti lů a na vše je sys tém v př ípadě po t ř eby př ipraven včas 
zareagovat a zabrán i t tak havárii . Celý sys tém je chlazen nejen vzduchem, ale t aké vo
dou. V př ípadě nedos ta tečného chlazení se sys tém sám nouzově vypne a odstaví . Celý 
proces depozice je pod neus tá lou kontrolou počí tače a při jakémkoli podezření na chybu 
je obsluha s t í m t o stavem ihned seznámena pomocí ovládacího panelu, kde jsou jednot l ivé 
chyby zobrazeny i s popisem. 

Obrázek 3.5: Řídicí sys tém zařízení TekSpray 15 

M i m o akt ivní prvky ochrany disponuje sys tém i pas ivními prvky jako je např . pře t la
ková pojistka, což je ochranný disk, k te rý se v p ř ípadě vysokého pře t l aku protrhne a t ím 
se vytvoř í prostor pro přebytečný plyn, k t e rý je odveden pryč ze systému. 

3.2.2. Systém podávání prášků 
Hlavním p ř e d m ě t e m zkoumání byl již dříve zmíněný vibrační práškový podavač (obr. 3.6) 
od firmy Tekna Plasma Systems i n c , model P F V 1 0 0 - T E K 1 5 . 

Podavač je válcovitého tvaru a tvořen převážně ze slitiny hliníku a funguje na principu 
vibrační misky. Uvni t ř podavače se nachází válcovitý zásobník na prášek. Z tohoto zá
sobníku pomocí vibrací prášek ver t ikálně s toupá po šroubovicí až do vyús těn í podavače, 
odkud je unášen proudem plynu, např . argonem. 

Podavač p rášku je navržen tak, aby byl schopen podáva t různé druhy prášku o různé 
hrubosti pro rozličný způsob aplikací. Rychlost podáván í je upravována různým nasta
vením amplitudy a frekvence vibrací . Tento podavač je p r imárně zaměřen pro použi t í 
v laboratoř ích , kdy umožňuje snadnou a rychlou výměnu podávaného prášku. [3 ] 

Ampl i tudu a frekvenci vibrací lze nastavovat na snadno p ř í s t u p n é m a in tu i t ivním 
ovladači s pamět í . Ty to parametry lze měni t i za běhu podavače a lze tak p růběžně mě
nit parametry. Slabou s t ránkou tohoto podáván í je, že neexistuje žádná z p ě t n á vazba, 
kromě vizuální , a tak obsluha nezná přesné hodnoty rychlosti podávání . A právě proto 
j edn ím z úkolů t é to práce bylo, zjistit hodnoty podáván í při různých nas taveních frek-

1 běžícím na operačním systému Windows 7 
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3. EXPERIMENTÁLNÍ PLÁN 

Obrázek 3.6: Práškový podavač sys tému TekSpray 15 

vence/amplitudy vibrací , aby obsluha měla co nejpřesnější p ředs tavu o parametrech po
dávání a byla tak schopna dosáhnou t požadovaných hodnot mnohem rychleji a přesněji. 

Vibrační motor (obr. 3.6) se nachází ve spodní části (1), k t e rá je pevně napojena na 
část kuželovitého tvaru (2), ve které se nachází spirála, po které prášek s toupá vzhůru. 
Dovni t ř na spirálu je vidět i za chodu, jelikož je ze shora uzavřena p růh l edným plexisklem 
(3) . Prášek , k te rý vys toupá na konec spirály je unášen směrem k plazmatu pomocí plynu 
(4) . Dále nahoru pokračuje válcovitý zásobník (5) s uzávěrem a násypkou (6) na sa
m o t n é m vrcholu podavače . Celý podavač je uložen pomoci čtyř si lentbloků uložených 
v podstavci (7). 

3.2.3. Princip měření práškového podavače 
P ř e d začá tkem měření byl podavač sundán z podstavce z přís troje , vyčištěn, nap lněn 
zkoumaným práškem a zvážen. Jako hmotnost podavače po naplnění byla považována 
hodnota 15 570 g pro prášek vyšší hrubosti A a 14 296 g pro jemnějš í prášek C. Nižší 
váha u jemnějšího p rášku je zapř íč iněna použ i t ím menšího množs tv í tohoto prášku. Jak 
bylo zmíněno v kapitole 3.1.1, měření práškového podavače proběhlo pouze s p rášky A 
a C, nikoli s p ráškem B . 

Následně byl podavač umís těn zpět na své původn í mís to na podstavec. Jelikož po
davač funguje na principu vibrací , nemůže být exper imentá ln í měření provedeno jinde, 
než na podstavci v přístroj i . P ro tože např ík lad pokud by byl volně položený na stolku, 
docházelo by k j inému ú t l u m u a získané výsledky by se lišily od výsledků s podavačem 
v přístroj i . 
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3.2. RF-ICP 

Po umís tění , upevněn í a zapojení , bylo spuš těno podáván í do doby, než prášek rov
noměrně vystoupal po šroubovici a mohl být opět podáván . Následovalo odebrán í vzorku 
p rášku a označen jako prášek "před". Po dalš ím podáván í a us tá lení hodnoty feed rate 2  

započla jednot l ivá měření a experimenty. 
Po provedení všech měření u jednoho p rášku byl celý postup opakován za co nejméně 

odlišných podmínek i pro d ruhý prášek. 

S t a b i l i z a č n í d o b a p o d a v a č e 

P r v n í m úkolem bylo zjistit tzv. s tabil izační dobu podavače , tj. čas, za k te rý se feed rate po 
změně frekvence, amplitudy, p ř ípadně obou těchto p a r a m e t r ů ustál í . Metoda ke zjištění 
t é t o hodnoty spočívala ve změně nas tavených p a r a m e t r ů na ovladači podavače a nás ledně 
sběrem prášku a jeho vážením po 1 minu tě . Tzn. ob jemovým principem byla získána 
rychlost podáván í (feed rate) v závislosti g /min . Postup je znázorněn na diagramu na 
obr. 3.7. 

F E E D R A T E ^ 
STEJNÝ 
J A K O U 

-^PŘEDCHOZÍHO/ 
VÁŽENÍ 

— / PRVNÍ X ^ ^ ^ — - " " " ^ 

Obrázek 3.7: Algoritmus měření 

Měření bylo několikrát zopakováno pro odlišné volby frekvence/amplituda. Samotná 
stabil izační doba byla u rčena ze závislosti změny rychlosti podáván í na čase. 

P rášek byl při experimentech sbírán do plastového sáčku, k te rý byl zavěšen tak, aby 
co nejméně ovlivňoval vibrace podavače a neměni l tak jeho vlastnosti (obr. 3.6). Ode
braný prášek byl v p r ů b ě h u experimentu doplňován zpět do zásobníku podavače , aby se 
co nejvíce eliminoval v l iv změny celkové váhy podavače na vibrační charakteristiky. Př i 
odvažování byla použ i t a váha K E R N model: E M B 2000-2. 

Z á v i s l o s t r y c h l o s t i p o d á v á n í n a f r e k v e n c i a a m p l i t u d ě 

Jelikož podavač nedisponuje žádnou zpě tnou vazbou co se týče rychlosti podáván í prášku, 
bylo t ř e b a závislost rychlosti podáván í na frekvenci a ampl i tudě zjistit exper imentá lně . 

2 rychlost podávání 
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3. EXPERIMENTÁLNÍ PLÁN 

U tohoto měření se vycházelo ze stabi l izační doby určené v dřívějším experimentu. B y l a 
sestavena tabulka se zvolenými hodnotami amplitudy a frekvence. Jednot l ivé hodnoty 
těchto závislosti byly exper imentá lně p roměřeny vážením prášku, k t e rý podavač podal za 
1 minutu, tzn. s te jným způsobem jako v př ípadě určení stabil izační doby. 

Př i měření na každé h o d n o t ě amplituda/frekvence byl podavač naplněn , nás ledně byla 
provedena stabilizace rychlosti podáván í po dobu stabil izační doby podavače . Až po t é 
proběhla jednot l ivá měření hmotnosti p rášku p o d a n é h o podavačem za 1 minutu. Tato 
měření byla z důvodu zvýšení přesnost i měření 3x zopakována. Stejný postup měření byl 
dodržen u obou šarží prášku. 

V l i v o b j e m u n a r y c h l o s t p o d á v á n í 

P ro tože se j e d n á o vibrační práškový podavač , byl p ř edpok ládán vl iv objemu a celkové 
hmotnosti podavače na rychlost podávání . Pokud by se tato hypo téza potvrdila, zna
menalo by to značnou nevýhodu při použi t í tohoto typu podavače , z důvodu nestálost i 
a proměnlivost i rychlosti podáván í v p r ů b ě h u běhu podavače . 

Podavač byl opět nap lněn na dříve stanovenou hodnotu plného podavače a spuš těn na 
hodno tách amplituda/frekvence, k te ré zajišťuji vyšší hodnotu rychlosti podáván í z důvodu 
zkrácení doby n u t n é k provedení experimentu. Prášek byl opět každou minutu odeb í rán 
a vážen. Toto měření probíha lo až do doby, kdy byl podavač úplně prázdný. Z posledního 
vážení byl odeb rán vzorek z obou šarží p rášku a označen jako prášek "po". 

V y t ř i z o v á n í p r á š k u 

Toto odebrán í p rášku "preď 'a "po"sloužilo k ověření, zda se prášek v důs ledku vibrací ne-
vytřizuje. Vzorky obou šarži p rášků byly následně nafoceny v e lekt ronovém mikroskopu. 
Výsledné snímky byly po té vzájemně porovnány pro četnost obsahu ag lomerá tů větších 
velikostí. Znalost informace zda podavač prášek opravdu vytř izuje či nikoli je velice dů
ležitá pro budoucí experimenty, nás t ř iky a pro celkové vyhodnocení vhodnosti použi t í 
tohoto podavače . 
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3.2. RF-ICP 

3.2.4. Př íp rava a charakterizace vzorků 
Hlavní funkcí př ís t roje Tekna TekSpray 15 je depozice vrstev při využi t í radiofrekvenčně 
řízeného indukčně vázaného plazmatu. Záměrem tohoto experimentu bylo nastříkat t ř i 
vzorky za využi t í t ř í dos tupných p rášků a nás ledné porovnán í výsledných struktur. 

Tabulka 3.1: Tabulka použi tých p a r a m e t r ů b ě h e m jednot l ivých nás t ř iků 
Parametry prášek A prášek B prášek C 
amplituda 35 45 j iný podavač 
frekvence 118,5 118,5 j iný podavač 

rychlost podá  8,86 7,20 -
vání [g/min] 
ochranný plyn A r 

[slpm] 3 35 
centrá lní p lyn A r + H 2 

[slpm] 10 + 3,6 
nosný p lyn 

[slpm] 
A r 
5 

předehřev [s] 60 
čas nás t ř iku [s] 120 + 60 chlazení 120 + 30 chlazení 59,5 + 60 chlazení 

přejezdů 2 8 5 

P r v n í n á s t ř i k p r á š k e m A 

Jako nosný plyn byl použi t argon Ar, dále byl do komory př iváděn i vodík H2 jako 
pomocný plyn b ě h e m samotného nás t ř iku . Parametry (tab. 3.1) byly zvoleny s ohledem 
na zkušenost i z dříve proběhlých nás t ř iků . Cílem bylo dokázat nas t ř íka t porovnate lné 
vrstvy z obou prášků, aby dále bylo možné provést podrobnějš í analýzy. A jelikož by při 
změně p a r a m e t r ů mohlo dojít k nestabi l i tě , popř ípadě ke špa tnému nás t ř iku vrstvy, byly 
zvoleny již dříve ověřené hodnoty p a r a m e t r ů . 

Po konfiguraci podavače , us tá lení rychlosti podáván í a jej ím přeměření a ověření byla 
zahájena př íprava k nás t ř iku . Po vizuální kontrole př ís t roje a př ipojení výs tupn í hadice, 
k te rá vede prášek unášený nosným plynem z podavače , byl na ro tačn í podstavec (k rotaci 
podstavce dochází za účelem zvýšení rovnoměrnos t i nás t ř iku) do komory umís těn disk 
z grafitu. Komora byla nás ledně uzavřena a u těsněna , došlo také k zavření krycích dveří 
p ř í s tupné oblasti př ís t roje , jelikož by sys tém neumožni l z bezpečnostn ích důvodů pokra
čovat. Po uzavření všech dveří došlo k zapnu t í a kontrole systému, zda nehlásí žádnou 
chybu a zda je možné bezpečně pokračovat . V sys tému byla nás ledně zapnuta kontrola 
všech prvků , po k te ré následovalo vyvakuování komory, spuš tění pomocných plynů, nos
ných plynů, podavače a po t é i s amotné zažehnut í plazmatu a nás t ř ik . Samotný p r ů b ě h 
nás t ř iku byl rozdělen na několik samos ta tných přejezdů, aby nedošlo k p ř eh řá t í a vrstva 
byla pokud možno co nejvíce rovnoměrná . 

P ů v o d n ě bylo v p lánu 20 samos ta tných přejezdů, bohužel u p rvn ího vzorku došlo bě
hem začá tku 3. posunu z dosud neznámých příčin k fatální chybě sys tému a k nouzovému 
vypnu t í a zhasnu t í plazmatu. Výsledkem byla vrstva o menší tloušťce. Nicméně ani tento 
problém zásadně neohrozil nás ledné zkoušky p rvn ího vzorku. 

3standard litre per minuté - jednotka průtoku za standardizovaných podmínek 
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3. EXPERIMENTÁLNÍ PLÁN 

D r u h ý n á s t ř i k p r á š k e m B 

Po p rvn ím nás t ř iku musel být celý sys tém zkontrolován a vyčištěn. Vyčištěn byl t aké 
práškový podavač , u k te rého došlo i k výměně p rášku A za prášek B (Osram MP75) . 

Po vyčištění a výměně byl celý proces opět opakován. Stejně i zde byl jako nosný p lyn 
použi t argon Ar a jako pomocný plyn vodík H2- Nas tavení zařízení je zobrazeno v tab. 3.1. 

T ř e t í n á s t ř i k p r á š k e m C 

Nakonec byl opě tovné důk ladné kontrole a po vyčištění př ís troje proveden nás t ř ik práškem 
C (4 um prášek) . Vlastnostmi se tento prášek zcela lišil od obou dříve zmíněných p rášků 
(mnohem nižší p r ů m ě r n á velikost část ic) . Parametry tohoto nás t ř iku se stejně jako u dvou 
předchozích nacházejí v tab. 3.1. Důleži té je zmíni t , že u tohoto nás t ř iku byl použi t odlišný 
podavač , k te rý byl použi t pro ověření správnost i podáván í po té , co bylo zjištěno, že první 
podavač je l imitovaný z pohledu konstantnosti podávaného množstv í . 

Všechny t ř i disky s nas t ř íkanou vrstvou wolframu absolvovaly zpracování a p ř íp ravu 
v metalografické labora toř i , aby bylo možné je pozorovat na e lektronovém mikroskopu. 
Bylo provedeno jak nafocení a zhodnocení výsledných struktur tak prvková analýza po
mocí metody E D X . 
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4. DISKUSE VÝSLEDKŮ 

4. Diskuse výsledků 
V diskusi výsledků budou prezentována a zhodnocena n a m ě ř e n á data z exper imentů , 

jejich důsledky na vlastnosti deponovaných vrstev a použi t í př ís troje . Nejobsáhlejší pasáž 
se bude zaobí ra t zhodnocen ím chování podavače p rášku a jeho vlas tnost í . 

4.1. Vliv parametrů podávání prášku 
Z hlediska používání podavače p rášku při deponování povrchových vrstev př ís t ro jem 
Tekna 15 bylo důležité zjistit a ověřit v l iv nas tavení , umís těn í a dalších s tavů na rychlost 
a stabilitu podávání . 

4.1.1. Výsledná stabilizační doba podavače 
Jako prvn í byla exper imentá lně zjištěna stabil izační doba podavače . Nejprve proběhla 
zkouška s p ráškem A s p r ů m ě r n o u velikosti částic 85 um a následně s p ráškem C s prů
měrnou velikosti částic 4 um. 

P r á š e k A 

Měření stabil izační doby u př ipraveného práškového podavače s celkovou hmotnos t í po 
naplnění 15 570 g bylo spuš těno při frekvenci 118.5 Hz a ampl i tudě 35 1 s původn í rychlostí 
5,06 g /min a po t é následovala změna amplitudy z 35 na 70. 

Tabulka 4.1: P rášek A : 118,5 Hz; A35 -> A70 
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 p o č á t k u měření od 1. až do 5. minuty hodnota rychlosti podáván í zásadně s toupá . 
Jelikož ale před t ímto měřen ím proběhlo předchozí podávání , padlo podezřen í na vl iv 
úby tku p rášku v podavači a jeho celkovou váhu. Odebraný prášek byl tedy doplněn zpět 
do zásobníku a od 6. minuty byl podavač vždy po odměřen í rychlosti podáván í za 1 minutu 
doplněn zpět do plné hmotnosti. Rychlost podáván í se ihned snížila a rychle ustál i la . P rvn í 
odhad stabil izační doby z tohoto pokusu byl 1-2 min. Zároveň by l odhalen zásadní vl iv 
množs tv í p rášku v podavači (jeho celková hmotnost), k te rý je t ř e b a také exper imentá lně 
ověřit. Tomuto problému bude dále věnována s a m o s t a t n á kapitola 4.1.3. 

x u amplitudy nejsou jednotky bohužel známy, nejsou uvedeny ani v manuálu přístroje 
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4.1. VLIV PARAMETRŮ PODÁVÁNÍ PRÁŠKU 

V pokračování tohoto měření byla velikost amplitudy změněna zpět ze 70 na 35. Frek
vence zůs ta la na 118,5 Hz . 

Tabulka 4.2: P rášek 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 v l ivu ú b y t k u p rášku vypozorovaného u předchozího měření , byl i v tomto př ípadě 
prášek doplňován zpět do podavače po každém odvážení. Z výsledků zaznamenaných 
v tabulce 4.2 je pa t rné , že ke stabilizaci opět došlo velmi rychle. Stabil izační doba i v tomto 
měření odpovídá 1 minu tě . Je p o t ř e b a si vš imnout nižší rychlosti podáván í než jakou měl 
podavač při stejných parametrech před začá tkem tohoto testu. Tahle změna je př isuzována 
v l ivu rozdí lnému množs tv í p rášku v podavači . 

Velmi důleži tým poznatkem pozorování činnosti podavače při takto nízké hodno tě 
rychlosti podáván í bylo, že prášek není z podavače odváděn rovnoměrně , ale „pulzuje". 
Nepravidelné a nerovnoměrné podáván í p rášku rozhodně není v h o d n á vlastnost a může 
mít negat ivní v l iv na výsledné vlastnosti deponovaných vrstev. 

Př i ponechání amplitudy na stejné hodno tě , tud íž 35, ale změně frekvence ze 118,5 Hz 
na 170 Hz byla rychlost nulová hned po prvn í minu tě . To znamená , že s touto frekvencí 
jsme se dostali mimo oblast, ve k te ré je podavač schopen podáva t prášek. 

Z toho důvodu byla frekvence snížena ze 170 Hz na 140 Hz. Avšak i na t é to hodno tě 
frekvence byla rychlost podáván í stále nulová. To znamená , že podavač je velice citlivý 
na volbu frekvence a také , že interval hodnot frekvence ve k terých je podavač schopen 
podáva t je úzký, v ř á d u jednotek. 

Tabulka 4.3: P rášek 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 snížení frekvence na 122 Hz začal podavač opět podáva t . Ze zaznamenaných hod
not je pa t rné , že se nacház íme na krajní hodno tě intervalu frekvencí, ve k terých podavač 
podává prášek, a proto n e m á smysl ani v následujících experimentech volit hodnoty frek
vence vyšší než je právě hodnota 122 Hz. Stabil izační doba i v tomto př ípadě činila 1-2 min 
pro prášek A . 

P r á š e k C 

Pro ověření stabil izační doby bylo p o t ř e b a provést experiment i na j iném druhu prášku, 
zda právě parametry p rášku tuto dobu r azan tně neovlivňují. Z toho důvodu byl zvolen 
prášek s velice rozdílnou p r ů m ě r n o u velikostí a dis t r ibucí velikostí částic. 

28 



4. DISKUSE VÝSLEDKŮ 

Tabulka 4.4: P rášek 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 

Měření bylo provedeno pouze jednou a to z důvodu velkého množs tv í pokusů , k teré 
u tohoto prášku předcházely. Tudíž tento test byl proveden za účelem ověření předchozích 
pos tupů . Měření s p ráškem C (tab. 4.4) potvrzuje naměřené výsledky u p rášku A . 

V ý s l e d e k 

Výsledná stabil izační doba tedy činí 2 minuty, ale z konzervativnějšího hlediska je do
poručena hodnota stabilizace 4 minuty z důvodu zvýšení přesnost i . Doba 4 minutové 
stabilizace se osvědčila h lavně u nižších hodnot rychlosti podávání , kdy s rostoucí hod
notou rychlosti se p o t ř e b n á doba stabilizace snižuje. Zároveň je t ř eba d b á t na to, zda 
při stabilizaci nedošlo k v ý z n a m n é m u ú b y t k u p rášku v podavači a nebyla tak znate lně 
snížena jeho celková hmotnost. 
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4.1.2. P r ů b ě h závislosti podávání na frekvenci a ampl i tudě 
Podle postupu popsaného v kapitole 3.2.3 byla p roměřena závislost rychlosti podáván í na 
zvolené frekvenci a ampl i tudě podavače a sestavena tabulka. Tato tabulka v budoucnu 
může usnadnit nas tavení požadované rychlosti podávání . Bohužel tyto hodnoty p la t í pouze 
při s te jném naplnění (váze) podavače , j inak se j e d n á pouze o or ientační hodnoty, n icméně 
i p řes to je p a t r n ý vl iv obou tes tovaných p a r a m e t r ů . 

Měření na každé hodno tě amplituda/frekvence bylo dvakrá t opakováno, proto v tabul
kách vys tupuj í vždy 2 hodnoty rychlosti podávání . Z důvodu časové náročnos t i jednotli
vých měření nebyly proměřeny všechny hodnoty a t í m p á d e m nejsou tabulky úplné , ale 
i tato neúp lná matice poskytuje přesnou p ředs t avu o v l ivu dvou s tudovaných p a r a m e t r ů . 

Frekvence v t abu lkách m á jednotky Hz, u amplitudy jednotky nejsou známy. Naměřené 
rychlosti podáván í v t abu lkách jsou vyjádřeny v g /min . 

P r á š e k A 

P r v n í měření t é to závislosti p roběhlo za použi t í p rá šku A s plnou h m o t n o s t í podavače 
15 570 g. 

Tabulka 4.5: Závislost rychlosti podáván í na ampl i tudě a frekvenci prášek 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 

118.5 0,94 
0,93 

3,21 
3,10 

5,24 
5,49 

12,62 
12,64 

28,42 
28,38 

36,21 
33,21 

47,92 
47,51 

49,39 
50,05 

55,36 
54,57 

119 48,14 
49,72 

120 32,65 
33,49 

122 0,12 
0,13 

U nízkých hodnot rychlosti podáván í nebyl úby tek váhy v podavači tolik citelný a ne
bylo p o t ř e b a prášek v p r ů b ě h u měření doplňovat zpě t do podavače . P ř i vyšší rychlosti 
podáván í bylo p o t ř e b a metodu měření upravit z důvodu rychlé změny hmotnosti poda
vače. Po doplnění p rášku do podavače p roběh la stabilizace na 2 minuty, nás ledně opět 
doplnění p rášku do podavače , 1 minuta stabilizace a po t é měření . Tato minu tová stabi
lizace po doplnění p rášku do podavače byla použ i t a z toho důvodu , že při manipulaci 
s podavačem př i jeho plnění může dojít k se t řepání části p rášku ze šroubovice. 

Z naměřených hodnot je pa t rné , že se zvyšující amplitudou roste i rychlost podávání . 
P ř i ampl i tudě nas tavené na hodnotu 65 byla opět potvrzena vysoká citlivost podavače na 
nastavenou frekvenci. M a x i m u m bylo při hodno tě frekvence 117 Hz. 

Pro ověření s tálost i podáván í byly experimenty zopakovány ješ tě po prodlevě 24 hodin, 
tj. po celkovém vypnu t í a zapnu t í zařízení TekSpray 15. Z důvodu ověření hodnot ze dne 
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předchozího byla ř a d a hodnot opětovně proměřena . 

Tabulka 4.6: Závislost rychlosti podáván í na ampl i tudě a frekvenci prášek A 15.02.2018 
ampl / frek 30 35 40 45 50 55 60 65 70 

115 2,41 
2,37 

4,17 
3,78 

5,97 
5,78 

7,61 
6,95 

13,95 
13,40 

15,16 
14,37 

22,11 
20,95 

35,66 
34,23 

46,95 
43,66 

117 23,72 
23,62 

118 20,32 
19,40 

118.5 2,52 
2,44 

5,25 
6,30 

8,37 
8,68 

19,56 
20,56 

26,38 
26,80 

33,71 
34,29 

40,56 
40,33 

51,92 
55,65 

70,26 
66,59 

119 11,36 
12,12 

120 4,36 
4,17 

122 0 
0 

0,14 
0,13 

0,30 
0,31 

0,54 
0,51 

0,88 
0,97 

1,89 
1,81 

3,59 
3,48 

7,8 
7,44 

8,88 
9,04 

Díky tomuto proměření a kontrole si můžeme vš imnout změny rychlosti podávání , 
i když p o d m í n k y zůs ta ly zachovány. Tenhle jev opět poukazuje na nepravidelnost a ne
stabilitu podáván í t í m t o podavačem. 

Je velmi p ravděpodobné , že hodnota rychlosti podáván í se při přechodech z odlišných 
hodnot na stejnou hodnotu liší. Tzn. např . : při p řechodu z podáván í 118,5/30 na 118,5/45 
a při p řechodu z 118,5/70 na 118,5/45, bude výsledná hodnota rychlosti podáván í po 
stabilizaci odlišná. 

I p řes to bylo ověřeno, při nas tavení j iné hodnoty amplitudy, že maximum nas tává při 
hodno tě frekvence 117 Hz. 
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P r á š e k C 

Vlastnosti chování podavače zjištěné při přeměřování hodnot rychlosti podáván í v závis
losti na frekvenci a ampl i tudě bylo p o t ř e b a ověřit i za použi t í odl išného prášku. K dalš ímu 
měření byl zvolen již dříve zmíněný a použi tý prášek C. S omezeným množs tv ím tohoto 
prášku vážil nap lněný podavač 14 296 g. 

Tabulka 4.7: Závislost rychlosti podáván í na ampl i tudě a frekvenci prášek C 16.02.2018; 
použi t í barev v tabulce je popsáno dále v textu 

ampl / frek 30 35 40 45 50 55 60 65 70 
115 1,03 

0,99 
1,76 
1,82 

1,99 
2,29 

3,51 
3,29 

4,81 
4,38 

6,67 
5,94 

117 7,69 
7,51 

118 10,68 
9,99 

118.5 5,20 
6,38 

12,84 
11,05 

19,76 
18,47 

21,46 
20,99 

35,81 
35,19 

83,62 
83,75 

134 

119 49,08 
52,51 

93,88 
105,48 

136,84 

120 10,26 
8,78 

21,75 
21,26 

29,56 
32,34 

55,51 
51,46 

106,96 
112,26 

122 1,22 
1,17 

2,16 
2,27 

4,32 
3,51 

8,52 
9,21 

13,32 
13,96 

24,78 
23,97 

Měření těch to hodnot proběhlo s te jným způsobem jako u předchozího p rášku A . Př i 
každém přechodu na j iné hodnoty amplituda/frekvence a po doplnění p rášku zpět do 
podavače a byla provedena stabilizace. 

Př i porovnán í naměřených hodnot obou prášků jsou rychlosti podáván í zcela odlišné. 
Tento jev je způsoben jednak rozdílnou strukturou prášku, k te rý se při vibracích chová 
jinak, ale taky jeho nižším použ i tým množs tv ím, k teré způsobuje nižší celkovou hmotnost 
podavače. 

Stejně jako u předchozího p rášku docházelo i u tohoto prášku k nepravide lnému po
dávání. Tento jev je zvláště p a t r n ý při nižších rychlostech podáván í okolo 2-10 g /min . 

Červeně označené jsou ty rychlosti podávání , k teré byly z důvodu vysoké rychlosti 
špa tně měři te lné . V podavači to t iž docházelo k velkému ú b y t k u p rášku b ě h e m krá tkého 
časového intervalu. Jelikož bylo v zásobníku menší množs tv í prášku, tato rychlost se 
v p r ů b ě h u měření rap idně měni la a měření bylo zat íženo velkou chybou. Př i menš ím 
zaplnění zásobníku, což byl právě tento př ípad , jsou citelné změny v rychlosti už při 
úby tku nad 50 g prášku . 
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Obrázek 4.1: V l i v frekvence podavače na rychlost podáván í p rášků 

N a grafu 4.1 jsou vyznačeny závislosti rychlosti podáván í při urči té ampl i tudě na 
frekvenci. Čísla v legendě před závorkami označují amplitudu, čísla v závorkách udávají 
pořad í měření . 

Frekvence, při níž byla rychlost podáván í maximáln í , byla odl išná než u p rášku A . 
Zde je tato hodnota 120 Hz. Opě t je ale potvrzeno, že při zvyšující hodno tě amplitudy 
roste i hodnota rychlosti podávání . Z grafu je ovšem pa t rné , že u p rášku C byla změna 
rychlosti při změně frekvence mnohem razantnějš í než u p rášku A . 

Opě t je p o t ř e b a zmíni t , že naměřené hodnoty jsou pouze orientační . I n e p a t r n é od
chylky podmínek , při k te rých je prášek podáván nebo druh prášku , mohou mí t zcela 
zásadní v l iv na výsledné hodnoty rychlosti podávání . Jelikož podavač nedisponuje pří
mou zpě tnou vazbou udávající hodnotu rychlosti podávání , může být jeho nas tavení před 
s a m o t n ý m nás t ř ikem dost obt ížné a časově náročné . 

V ý s l e d e k 

Závěrem tohoto experimentu tedy je, že podavač je velmi citlivý na nastavenou frekvenci 
a i m í rná změna frekvence m á zásadní v l iv na výslednou rychlost podávání . Zároveň 
s rostoucí amplitudou ve všech př ípadech bez výjimky rostla rychlost podávání . 

U p rášku A bylo pod tabulkou 4.6 zmíněno, že se hodnota podáván í po proběhlé 
stabilizaci liší podle toho, na jakých parametrech byl podavač nastaven před přechodem. 
Tento jev byl znatelnější u h rubš ího p rášku A , u C bylo chování podavače stabilnější 
a nedocházelo k tak vý razným odchylkám. J e d n í m z důkazů jsou zeleně označené hodnoty 
rychlosti podáván í v tabulce 4.7, k teré se t éměř shodují s hodnotou rychlosti podávání 
( také označené zelenou barvou) při stabilizaci (tabulka 4.4). 

Avšak velmi zásadní zjištění je nepravidelnost a nestabi lní podáván í t í m t o podavačem, 
kdy dochází , nejvýrazněji u nižších rychlostí , k pulzaci při podávání . Zároveň je velmi 
obt ížné nastavit přesnou hodnotu rychlosti podáván í z důvodu nepředvída te lného chování, 
k teré je ovlivněno mnohými faktory. To znamená , že při nas tavování požadované rychlosti 
podávání , se nevyhneme exper imentá ln ímu přeměřování . 
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4.1.3. V l i v objemu na rychlost podávání 
V kapitole 3.2.3 byl zmíněn možný vl iv množs tv í p rášku v podavači , tedy celková hmot
nost podavače , na rychlost podávání . Zda k tomuto jevu opravdu dochází bylo ověřeno 
exper imentá ln ím měřen ím na obou šaržích p rášku (A i C ) . 

P r á š e k A 

Toto měření následovalo po měření závislosti amplitudy a frekvence na rychlost podávání , 
tud íž bylo nejprve provedeno s p ráškem A . Podavač byl nap lněn a spuš těn na hodno tách 
frekvence 118,5 Hz a amplitudy 70. Toto nas tavení mělo zajistit vyšší počá tečn í rychlost 
podáván í a zkrá t i t tak dobu p o t ř e b n o u pro provedení tohoto experimentu. 

Tabulka 4.8: V l i v 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 

P r á š e k C 

Ověření výsledků bylo provedeno měřen ím stejnou metodou i u d ruhé šarže prášku . Poda
vač byl nap lněn a podáván í bylo spuš těno při nas tavení frekvence na 120 Hz a amplitudy 
na 45. 

Tabulka 4.9: V l i v 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 

Jelikož tohoto prášku bylo k dispozici snížené množstv í , byl zásobník vyprázdněn mno
hem rychleji. Každopádně tohoto jevu si bylo možné povš imnout už při měření stabilizace 
u tohoto prášku, viz. 4.4. 

V ý s l e d e k 

Výsledek těchto měření je zcela jednoznačný. Množs tv í p rášku a tedy celková hmotnost 
podavače m á zásadní v l iv na výslednou rychlost podávání . Tento jev je nežádoucí hned 
z několika důvodů . J e d n í m z nich je fakt, že v p r ů b ě h u samotného nás t ř iku rychlost 
podáván í roste. Může tedy dojít k ne rovnoměrnému nás t ř iku , výsledku a odchýlení od 
původně požadovaných a nas tavených p a r a m e t r ů . 
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Dále tento jev také ztěžuje nas tavení požadované rychlosti podávání . Obsluha, k te rá 
bude vycházet z hodnot naměřených b ě h e m t é t o práce , bude muset poč í t a t se změnou 
celkové váhy podavače . 

Doporučení plynoucí z tohoto měření je používat , pokud možno, plnější podavač . Na 
provedených měřeních je možné pozorovat, že pokud je na p o č á t k u v zásobníku podavače 
více p rášku a tedy je celková hmotnost podavače vyšší, není re la t ivní změna hmotnosti 
tak vysoká a změna (zvýšení) rychlosti podáván í není tak výrazná . J i n á možnost je s t ř íka t 
v menších sériích s p r ů b ě ž n ý m doplněním prášků , ale to zapříčiní zvýšení časové náročnos t i 
nás t ř iku . 
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4.1.4. Vytřizování prášku 
Zjišťování jestli podavač prášek vytř izuje či nikoli bylo provedeno tak, jak je popsáno 
v kapitole 3.2.3. N a snímcích 4.2 až 4.5 lze vidět typickou morfologii použi tých p rášků 
odebraných "preď 'procesem podáván í a "po"procesu podávání . 

P r á š e k A " p ř e d " 

Obrázek 4.2: Snímek p rášku A odebraného " p ř e d " ( l ) 

Obrázek 4.3: Snímek p rášku A odebraného "před"(2) 
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P r á š e k A " p o " 

Obrázek 4.4: Snímek p rášku A odebraného "po"(l) 

Obrázek 4.5: Snímek p rášku A odebraného "po"(2) 

Rozdíl mezi vzorky p rášku A odebraných "před" a "po" byl spíše nevýrazný, ale i přes to 
lze pozorovat při porovnán í obr. 4.3 a obr. 4.5 vyšší koncentraci menších částic u p rášku 
odebraného "před" (obr. 4.3). Značný vl iv na nevýraznos t m á i kvalita p rášku (v p rášku 
jsou zastoupena rovnoměrně velká zrna, nízká odchylka od p růměrné velikosti). 
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P r á š e k C " p ř e d " 

Obrázek 4.6: Snímek prášku C odebraného " p ř e d " ( l ) 

Obrázek 4.7: Snímek prášku C odebraného "před"(2) 
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P r á š e k C " p o " 

Obrázek 4.8: Snímek prášku C odebraného "po"(l) 

Obrázek 4.9: Snímek prášku C odebraného "po"(2) 
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U t é to série sn ímku je již zcela p a t r n ý rozdíl v koncentracích větších částic a ag lomerá tů 
mezi vzorky p rášku odebraných "před" (snímky 4.6 a 4.7) podáván ím a vzorky odebraných 
"po" (4.8 a 4.9) podávání . 

N a snímcích vzorku p rášku odebraného "po" je zcela zřetelně více větších částic a pře
devším ag lomerá tů nežli na snímcích p rášku odebraného "před". Z tohoto zjištění tedy vy
plývá, že práškový podavač opravdu prášek vytřizuje. Tento jev je opět způsobem vibrač
n ím principem, na k t e r ém podavač pracuje. Část ice různé velikosti (hmotnosti) v p rášků 
se při vibrování chovají odlišně. Zat ímco jeden druh částic bude po šroubovici podavače 
stoupat rychleji a bude tedy podáván ve větš ím množstv í , další částice rozdílných proporcí 
s toupaj í pomaleji. Odlišnost i rychlosti podáván í při rozdílných částicích bylo možné po
zorovat i při porovnán í naměřených hodnot rychlosti podáván í v závislosti na ampl i tudě 
a frekvenci u p rášků A a p o t é u p rášku C (kapitola 4.1.2). 

U tohoto p rášku (prášek C) lze pozorovat mnohem širší distribuci různých velikostí 
částic, než jak tomu bylo u předchozího p rášku A . V důsledku se tato skutečnost stala 
př ínosem pro tento experiment, pro tože právě kvůli t ě m t o rozdí lům v různých velikostech 
částic lze t ř ídění p rášku podavačem sledovat mnohem snadněji a sn ímky z mikroskopu 
jsou mnohem názornější , než jak tomu bylo u p rášku A . 

Tato vlastnost nemusí být n u t n ě považována jako negat ivní , každopádně je po t ř eba 
kalkulovat s jej ím m o ž n ý m dopadem na výsledky nás t ř iku . N a druhou stranu lze těchto 
v las tnos t í využí t k vy t ř ídění p rášku a snížení obsahu n a d m ě r n ě velkých aglomerá tů . 
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4. DISKUSE VÝSLEDKŮ 

4.2. Charakteristiky deponovaných vrstev 
Hlavní funkcí celého sys tému TekSpray 15 je deponování povrchových vrstev za využit í 
plazmatu. Jednou z část í t é to práce bylo také nas t ř íkán í t ř í vzorků za využi t í různých 
p rášků wolframu při odlišných nas taveních systému. Tato kapitola se zaměř í na porovnání 
a zhodnocení jednot l ivých nás t ř iků . 

N á s t ř i k p r á š k e m A 

Nás t ř ik p ráškem A byl proveden při parametrech popsaných v kapitole 3.2.4. 

Tabulka 4.10: Váha vzorku a doba nás t ř iku - A 
Váha vzorku [g] 
P ř e d Po 

T 7 , 6 6 73,09~~ 

Výsledná váha wolframové vrstvy po pouhých dvou úspěšných přejezdech tvoři la 15,43 g. 
Jednot l ivý přejezd trval 120 s, kdy 60 s bylo použ i to pro ochlazení subs t r á tu , aby nedošlo 
k p řehřá t í . 

Obrázek 4.10: Mikrostruktura R F - I C P nás t ř iku vrstvy wolframu, použi tý prášek A 
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4.2. CHARAKTERISTIKY DEPONOVANÝCH VRSTEV 

Obrázek 4.11: Mikrostruktura R F - I C P nás t ř iku vrstvy wolframu, použi tý prášek A 

Výsledná struktura nás t ř iku je na p rvn í pohled vysoce porézní . Hus tá , méně porézní 
je pouze vrstva o tloušťce cca. 100-150 um od rozhraní s grafi tovým subs t r á t em. O d té to 
vrstvy dále n a r ů s t á porozita, k t e rá není žádoucí . Tato porozita je s největší p ravděpo
dobnos t í způsobena nedos t a t ečným množs tv ím přejezdů, k teré by p r avděpodobně zvýšily 
rovnoměrnost struktury. Svůj vl iv může mí t t aké nepravidelné podáván í podavače , ná růs t 
rychlosti podáván í (plazma přes ta la s t íha t tavit větší množs tv í p rášku , což mohlo způsobi t 
odrážení a špa tnou při lnavost část ic) , popř ípadě odlišný tepe lný odvod tepla subs t r á t em, 
jelikož vrstva o větší tloušťce by teplo odváděla rozdílně. 

N a obr. 4.11 lze pozorovat deformaci částic p rášků wolframu, k teré po na taven í narazí 
ve vysoké rychlosti na subs t rá t , či předchozí částice wolframu, a nás ledně u tvoř í účinkem 
své hybnosti tvar př ipomínaj íc í " l ívance"(označováno jako splats). Některé částice jsou 
deformovány více než os ta tn í , i návaznost a pospojitost je různorodá . Lze si t aké vš imnout 
růs tu zrn, k te ré přechází i přes hranice jednot l ivých částic. Fyzikální vlastnosti takto 
nas t ř íkané vrstvy wolframu je p o t ř e b a dále prozkoumat. 

Důlež i tým zjištěním bylo porovnán í chemického složení p rášku před nás t ř ikem a po
vrchové vrstvy po nás t ř iku . Výsledná vrstva m á tot iž v ý z n a m n ě nižší p rocen tuá ln í za
s toupení kyslíku, než jak tomu je u samotného prášku před nás t ř ikem. Tato dezoxidace 
b ě h e m nás t ř iku je důs ledkem kontrolované atmosféry v komoře b ě h e m samotné depozice, 
kdy do komory mimo nosný plyn putuje také vodík, k te rý na sebe váže atomy kyslíku 
a vylepšuje tak výslednou čis totu konečné vrstvy. 
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-

Obrázek 4.12: Spek t rá ln í analýza p rášku Obrázek '4.13: 'Spek t rá ln í "ana lýza vrstvy 
A před nás t ř ikem vzniklé nás t ř ikem prášku A 

Tabulka 4.11: Spekt rá ln í analýza wolframu před a po nás t ř iku 
Spekt rá ln í analýza p rášku Spekt rá ln í ana lýza nás t ř iku 
prvek norm. C prvek norm. C 

[hm.%] [hm.%] 
0 4,58 0 1,03 
W 95,42 W 98,97 

N a snímcích spekt rá ln í analýzy (EDS) lze vidět , že pokles kyslíku se pohybuje okolo 
4 %. Tato hodnota rozhodně není zanedba te lná a lze tedy konstatovat, že ř ízená atmosféra 
v komoře přispívá ke zvýšení výsledné kvality deponované vrstvy. 

N á s t ř i k p r á š k e m B 

Stejně jako u nás t ř iku p ráškem A jsou základní parametry a postup pro nás t ř ik práškem 
B (Osram MP75) popsány v kapitole 3.2.4. 

Tabulka 4.12: Váha vzorku a doba nás t ř iku - B 
Váha vzorku [g] 
P ř e d Po 

T 7 , 4 0 265,36~ 

Celkově proběhlo 8 přejezdů, kdy jeden přejezd trval 120 s s dobou chlazení 30 s. 
Výsledná váha vrstvy wolframu činila 207,96 g. 
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'v 

4 
i 

m 
200 \im Mag = 85 X 

EHT = 20.00 kV Signal A = CZ BSD Date :18 Oct 2017 
WD = 7.0 mm Photo No. = 5946 Time :14:41:26 HĚŠI 

Obrázek 4.14: Mikrostruktura R F - I C P nás t ř iku vrstvy wolframu, použi tý prášek B 

Mag= 1.00 K X 
EHT = 20.00 kV Signal A = CZ BSD Date :18 Oct 2017 
WD= 7.0mm Photo No. = 5951 Time :14:49:17 UŽŠÍ 

Obrázek 4.15: Mikrostruktura R F - I C P nás t ř iku vrstvy wolframu, použi tý prášek B 

Úspešne provedený nás t ř ik dosahoval t loušťky okolo 2 150 um. Snímky 4.14 a 4.15 
poukazují , stejně jako u p rášku A , na vznik " l ívanců"(spla ts) , což poukazuje na úspěšné 
na taven í p rášku b ě h e m nás t ř iku . S využ i t ím kontrolované atmosféry byla úspěšně potla
čena oxidace wolframu a výsledná porozita u tohoto prášku je na velmi dobré úrovni, 
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4. DISKUSE VÝSLEDKŮ 

výrazně nižší než u nás t ř iku z p rášku A . To mohlo být způsobeno menší frakcí W prášku, 
k terý se zřejmě lépe tavil . 

N á s t ř i k p r á š k e m C 

Jako poslední byl proveden nás t ř ik p ráškem C, s p r ů m ě r n o u velikosti částic 4 um, k te rá 
je zcela odl išná od obou předchozích prášků. 

Tabulka 4.13: Váha vzorku a doba nás t ř iku - B 
Váha vzorku [g] 
P ř e d Po 

"57,41 6 9 , 3 8 ~ 

Jak je v tabulce 4.13 uvedeno, celkově proběhlo 5 přejezdů s dobou t rvání 59,5 s 
a dobou chlazení 60 s. Váha wolframového nás t ř iku byla 11,97 g. 

Obrázek 4.16: Mikrostruktura R F - I C P nás t ř iku vrstvy wolframu, použi tý prášek C 
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1.DD K X 
Signal A = NTS BSD Date :17 May 201B 

WD = 7.32 mm Photo No. = 9598 Time :11:33:26 mi 
Obrázek 4.17: Mikrostruktura R F - I C P nás t ř iku vrstvy wolframu, použi tý prášek C 

Nás t ř ikem prášku C vznikla velice porézní vrstva o přibl ižné tloušťce zhruba 1 045 um. 
N a sn ímku 4.16 lze pozorovat jednot l ivé přejezdy, k teré jsou odděleny vrstvami vět
ších, lépe navzá jem navázaných, shluků wolframových částic. Ty to vrstvy p ravděpodobně 
vznikly vždy na p o č á t k u jednot l ivých přejezdů, kdy měl wolfram, nas t ř íkaný b ě h e m před
chozího přejezdu, po době chlazení nižší teplotu. P roč k tomuto došlo a zda by toho bylo 
možné využí t pro vytvoření vrstvy t í m t o p ráškem se strukturou o nižší porozi tě , je p ředmě
tem dalšího zkoumání . Jednou z možnost í je pokus nás t ř iku se zkrácenou dobou přejezdu 
a se zvýšenou dobou chlazení. 

Natavení částic p rášku proběhlo v po řádku , jelikož jsou jednot l ivé částice zakulaceny 
a ztrati ly svůj předchozí tvar, k te rý lze pozorovat na sn ímku tohoto prášku při větš ím 
přiblížení v příloze 7.3. 

P o r o v n á n í n á s t ř i k ů 

Mezi společné rysy všech nás t ř iků pa t ř í po t lačení oxidace pomocí kontrolované atmosféry 
a zakulacení částic prášku. U všech t ř í nás t ř iku lze pozorovat vznik tzv. sp la tů ("lívance"), 
k teré dokazují na taven í částic p rášku plazmou, a růs t zrn skrz hranice jednot l ivých částic 
a vzniklých sp la tů . 

Porozita je j ednoznačně největší u nás t ř iku C , nejlépe je na tom nás t ř ik p ráškem B . 
P r a v d ě p o d o b n ě by na tom nás t ř ik p ráškem A při vyšším p o č t u přejezdů byl p o d o b n ě jako 
nás t ř ik p ráškem B . Vývoj porozity bude dále zkoumán pod různými nas taveními přís troje . 

Nejnižší drsnosti povrchu dosahuje nás t ř ik s p ráškem B , nejvyšší nás t ř ik p ráškem 
A . Tyto rozdíly v povrchové drsnosti mohou být způsobeny strukturou vrstvy, k t e r á se 
u všech t ř í vzorků začala tvoř i t prakticky již od počátečních přejezdů. 
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5. ZÁVĚR 

5. Závěr 
P r v n í m z cílů práce bylo pochopit, prozkoumat a zhodnotit funkci práškového poda

vače, k t e rý je součást i př ís troje radiofrekvenčně řízené indukčně vázané plazmy Tekna 
TekSpray 15. Druhý cíl práce se zaměřoval na nanesení wolframové vrstvy ze t ř í různých 
wolframových prášků za využi t í R F - I C P . 

Práškový podavač je velice citlivý na nastavenou frekvenci a pracuje pouze v úzkém 
spektru, k teré bylo exper imentá lně ověřeno. Zároveň s rostoucí amplitudou roste i rychlost 
podávání . Bohužel se práškový podavač projevil jako velmi nestabi lní , kdy na výslednou 
rychlost podáván í mělo vl iv hned několik p a r a m e t r ů . Rychlost podáván í velice významně 
ovlivňuje množs tv í p rášku v podavači a tedy celková hmotnost podavače , dále tuhost 
upevnění podavače a ú t l u m vibrací na v ý s t u p u z podavače . Exper imen tá lně bylo doká
záno, že podavač prášek vytř izuje, tedy že částice p rášku o různých velikostech nejsou 
podávány rovnoměrně . Všechny zmíněné vlastnosti chování podavače značně znesnadňují 
nas tavení požadované rychlosti podáván í a zároveň není zaručena její neměnnos t b ě h e m 
p růběhu depozice a podáván í p rášku po delší čas. Z toho důvodu je použi tý práškový 
podavač hodnocen jako nevhodný pro použi t í v t é t o aplikaci. 

Nás t ř iky poukáza ly na schopnosti R F - I C P , k t e rá je schopná nanés t i těžko tavi te lné 
mater iá ly jako je wolfram. B y l p rokázán vl iv kontrolované atmosféry b ě h e m depozice na 
pot lačení oxidace wolframu a dokonce došlo v p r ů b ě h u ke snížení oxidů. Vrs tvy z p rášků 
s vyšší velikostí zrn nebyly tak porézní jako vrstva z jemnějš ího prášku. Depozici tohoto 
prášku bude p o t ř e b a ješ tě prozkoumat. 
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6. SEZNAM POUŽITÝCH ZKRATEK A SYMBOLŮ 

6. Seznam použitých zkratek a 
symbolů 

C F C Carbon Fibre Composite 

C V D Chemical Vapor Deposition 

E D S Energy-dispersive Spectroscopy 

I C P Inductively Coupled Plasma ( indukčně vázané plazma) 

I C P - M S Inductively Coupled Plasma - Mass Spectrometry 

I C P - O E S Inductively Coupled Plasma - Optical Emission Spectrometry 

P A C V D Plasma-assisted Chemical Vapor Deposition 

P E C V D Plasma-enhanced Chemical Vapor Deposition 

ppb parts per bil l ion (počet částic na jednu miliardu) 

ppt parts per tr i l ion (počet částic na jeden bilion) 

P V D Physical Vapor Deposition 

S E M skenovací e lektronový mikroskop 
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Seznam příloh 
Příloha A - Wolframové prášky 

Obrázek 7.3: Snímek p rášku C 


