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Depozice dekorativnich vrstev metodou magnetronového
naprasSovani a hodnoceni vybranych vlastnosti v zavislosti na
tloust’kach pripravenych vrstev

Abstrakt

Prace se V teoretické ¢asti zabyva metodami depozic tenkych vrstev technologii PVD, popisem
depozi¢niho zafizeni a procesit v ném probihajicich. Prace je zaméfena na vlastnosti povrchu
tenkych vrstev a metody jejich hodnoceni. V experimentalni ¢asti byli vyrobeny dekorativni
tenké vrstvy chromu, médi, titanu, nerezy a niklu rtiznych tlousték. Vrstvy byly deponovany na
substraty oceli a mosazi. Byly stanoveny vybrané vlastnosti povrchu piipravenych tenkych
vrstev v zavislosti na jejich tloust'ce. Hodnoceni bylo zaméfeno na drsnost povrchu, kontaktni
uhel sméceni, barevny odstin, adheze vrstvy a korozniho testy.

Kli¢ova slova: depozice tenkych vrstev, magnetronové napraSovani, vlastnosti tenkych vrstev,
korozni odolnost



Deposition of decorative layers using the method of magnetron
sputtering and the evaluation of selected properties depending on
the thickness of the prepared layers

Abstract

The theoretical part of the thesis is about the methods of thin film deposition by PVD
technology, describing the deposition chamber and work processes happening in the chamber.
The thesis focuses on surface properties of thin film and the methods of their evaluation. Thin
decorative films of chrome, copper, titanium, stainless steel and nickel of various thicknesses
were produced in the experimental part. Layers were deposited on substrates of steel and brass.
Selected surface properties of the prepared thin layers were determined depending on their
thickness. The evaluation was focused on surface roughness, contact angel, hue, adhesion and
corrosion tests.

Keywords: deposition of thin films, magnetron sputtering, properties of thin films, corrosion
resistance
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1 Uvod

Nachazime se v dob¢, kdy se kolem nas vyskytuje stale vice vyrobki z riznych technickych
materiald, které disponuji né¢jakou povrchovou upravou. Jejim tkolem je ptispét ke zlepSeni
vlastnosti ptivodniho materidlu, az uz k jeho ochrané pfed poskozenim, zlepSeni vzhledu,
funk¢énim vlastnostem, ¢i ho pfizpiisobit specifickym potfebam.

Mezi tyto povrchové Gipravy muzeme fadit i metody depozice tenkych vrstev. Ty mohou byt
vyuzivany jako moderni alternativa k tradicnim metodam uprav povrchti kovli, mezi které
patii naptiklad proces galvanizace. Metody depozice tenkych vrstev maji navic nékolik
pfednosti ve srovnani s ostatnimi metodami povrchovych tprav. Mezi ty se fadi predevSim
moznost piesnéj$iho fizeni tloustky vrstvy a depozice vicero druhti materialu v jednom
zafizeni.

Jednotlivé typy téchto metod depozic tenkych vrstev se neustale vyvijeji uz od druhé
poloviny 20.stoleti a postupné si nachazeji uplatnéni v mnoha kli¢ovych pramyslovych
oblastech. Jednou z nich je i vyroba tenkych vrstev pro dekorativni ucely. Diky moznosti
nanaseni nékolika druhd materiald, které se mnohdy daji kombinovat z jinymi druhy
materialt, dochazi ke vzniku Sirokého spektra barev vyslednych vrstev o tloust'ce jednotek
nm az po desitky pm.

To ndm umoziuje vytvaret vrstvy na bazi jednotlivych kovu, které disponuji dekorativnim
vzhledem jako je naptiklad chrom, nikl, méd’, ¢i mosaz. Velice popularni jsou vrstvy nitridu
titanu, které kromé svého zlatého odstinu disponuji i velmi dobrymi mechanickymi
vlastnostmi. V neposledni fadé mizou hrat vyznamnou roli pro dekorativni acely i vrstvy na
bazi oxidi, karbidl €1 DLC vrstvy.

Prfedmétem reSerSni ¢asti této prace bylo prostudovat problematiku depozice tenkych vrstev
technologii PVD se zaméfenim na metodu magnetronového naprasovani. Déle se zabyvat
mozZnostmi testovani vlastnosti a kvality tenkych vrstev. Cilem experimentalni ¢asti bylo
pomoci magnetronového naprasovaciho zatfizeni vytvofit dekorativni tenké vrstvy chromu,
médi, titanu, nerezy a niklu o riznych tloustkach na substraty oceli a mosazi.

Na vytvofenych vrstvach bylo nasledné provedeno meéfeni vybranych mechanickych,
chemickych a fyzikalnich vlastnosti, jako je tlouSt’ka vrstvy, drsnost povrchu, kontaktni tthel
smaceni, barevny odstin, adheze vrstvy a odolnost vrstvy za pusobeni urcit¢ho druhu
korozniho prostiedi. Vysledné hodnoty ziskané z jednotlivych méfeni byly na zavér mezi
sebou porovnany. Uréeni vlivu teploty substratu pii depozici na vybrané mechanickeé,
chemické a fyzikalni vlastnosti tenkych vrstev nebylo provedeno, z divodu nefunkénosti
urcité potfebné komponenty povlakovaciho zatizeni.

12



2 Teoreticka c¢ast

2.1 Metody depozice tenkych vrstev

Tématem této kapitoly je predstaveni ur¢itych vybranych metod depozice tenkych vrstev.
Ty lze rozdélit na dvé zakladni: chemicka depozice z plynné faze (CVD) a fyzikalni depozice
z pevné faze (PVD). Kapitola je zaméfena hlavné na jednotlivé moznosti metody PVD.
Hlavni rozdil mezi metodou CVD a PVD je v tom, ze u CVD se vyuzivaji chemické principy
zatimco u PVD fyzikalni principy. Dal$im rozdilem je rozsah pracovnich teplot pfi
samotném procesu depozice.

Depozice je proces, pii kterém dochazi k nanaseni materialu vrstvy z prekurzoru na substrat,
kde nasledn¢ vzniké tenkd vrstva o tloust'ce jednotek nm az po desitky pm.

2.1.1 Technologie CVD

Chemické depozice z plynné faze je proces, pii kterém reaguji chemické plynné latky na
rozhrani povrchu ohfatého substratu. Nejcastéji jsou témito latkami rtizné reaktivni plyny.
Reak¢ni latky jsou nasledné za plisobeni vysokych teplot a ur¢itého tlaku z plynného
prostfedi pfeménény na substratu na tenkou vrstvu. Chemicka depozice z plynné faze (CVD)
je ur€ena pro substraty z materialii, které maji stabilni strukturu za vysokych teplot mezi
800 - 1100°C. Jako substrat mohou slouzit nékteré karbidy a keramické materialy. (Xu 2019)

Vyrobené tenké vrstvy metodou CVD maji velmi vysokou odolnost proti opotiebeni
a dobrou adhezi k podkladovému materialu. Vyhodou metody CVD je moznost vyroby
vrstev jednotné tloustky a nizké porovitosti 1 na tvarové komplikovangjSich substratech.
Nevyhodou je energeticka naro¢nost v souvislosti s vysokou teplotou procesu. Dale vznik
toxickych odpadnich zplodin a omezené mnozstvi materiald, které lze pfi téchto vysokych
teplotach deponovat. (Carlsson a Martin 2010)

Omezeni depozice na substratech, které jsou stabilni pii téchto vysokych teplotach, vedlo
k vyvoji metody PE-CVD (Plazmou podpoiena chemickd depozice z plynné faze). Tato
metoda vyuziva k iniciaci chemickych reakci na povrchu substratu castecné plazmatického
vyboje a ¢astecné zvysenou teplotu (300 — 600 °C). Teplota uz nemusi byt tak vysoka, jako
je tomu u standartniho procesu CVD a Ize tak deponovat na mén¢ teplotné stabilni materialy

vvvvvv

finan¢ni naklady na samotné zatizeni. (Bublikova 2012)

2.1.2 Technologie PVD

Fyzikalni depozice z pevné faze (PVD) je dalsi z metod vakuové depozice, pomoci které 1ze
vytvofit tenkou vrstvu na povrchu podkladového materialu (substrat). Fyzikalni depozice
z pevné taze (PVD) je proces, kdy zdrojovy materidl, ktery chceme nanaset na substrat,
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nejdiive pfechazi z pevné faze do plynné faze, a poté zpét do pevné faze do formy tenké
vrstvy na povrchu substratu. Tento proces probihé za snizeného tlaku v komofte zatizeni.

Ptechod zdrojového materialu z pevné faze do plynné je zptsoben riznymi zptusoby piivodu
tepelné energie na zdrojovy material. Zdrojovy material nasledné na svém povrchu ionizuje
a reaguje s atmosférou v komoie. Atmosféra v komoie se sklada z inertnich a reaktivnich
plynd, které jsou do komory pfivadény. Touto reakci vznika urcité slozeni atmosféry, ktera
dopada ve forme iontd na substrat a vytvaii na ném tenkou vrstvu.

Fyzikalni depozice z pevné faze (PVD) je uréena pro substraty z materiald, které nemaji tak
vysokou tepelnou stabilitu, jako materialy ur¢ené pro CVD metodu. Pracovni teplota pro
proces PVD se pohybuje v rozmezi 150 - 500 °C. Disledkem téchto nizSich teplot depozice
maji vytvofené vrstvy obecné mens$i vnitini pnuti nez vrstvy vytvorené metodou CVD.
Proces PVD je Setrnéjsi k zivotnimu prostiedi nez metoda CVD. Jako substrat Ize pouzit
rizné druhy kovu, slitin, polymerd, tkanin nebo sklenénych materialti. EXistuji dva zakladni
principy fyzikalni depozice zplynné faze, a to bud napafovani nebo napraSovani.
(Volesky 2019)

Aplikace

Technologie PVD se pouziva pro vyrobu predmétu, které vyzaduji zavérecné nanaseni tenké
vrstvy, pro zlepSeni jejich mechanickych, optickych, chemickych nebo elektronickych
vlastnosti. Vyuziti nalezne na Sirokém poli plsobnosti jako je vyroba vodivych ¢i
nevodivych folii pro mikroelektroniku, reflexni vrstvy pro skla, funkéni vrstvy pro optické
prvky, rizné¢ barevné dekorativni vrstvy, vrstvy pro zlepseni korozivzdornosti a odolnosti

proti opotfebeni, obalové materidly v potravinafstvi a mnoho dalSich aplikaci.
(Mattox 2010f)

2.1.3 PVD - Naparovani

Zakladni princip napafovani spociva v tom, ze do zdrojového materialu, ktery chceme
napafovat na substrat, je nutné dodat né¢jakym zplisobem energii, napf. zvySenim teploty. Ze
zdrojového materialu se nasledné za¢nou odpafovat atomy, které nasledné reaguji
s atmosférou v komote a miii smérem k povrchu substratu, kde kondenzuji do pevné faze
a vytvafi tenkou vrstvu.

Zdrojovy material mtize byt ve formé& kovu nebo slitiny, a to jak v pevném skupenstvi tak
kapalném. Jako zdroj ohfevu se vyuziva odporovy ohiev, indukéni ohfev, elektricky oblouk,
elektronovy paprsek nebo laser. Ugelem zdroje ohfevu je zahtat zdrojovy materiél na teplotu
dostatecnou k jeho odpateni. Tento proces probiha za vysokého vakua, jednak z dtvodu
zvétSeni stfedni volné drahy Castic napafovaného materialu, tak i potieby snizit bod varu
zdrojového materidlu, ktery se snizuje se snizujicim se tlakem v komote. Dale jsou popsany
metody napatovani v zavislosti na druhu pouzitého zdroje pro ohfev.

Naparovani odporovym ohievem
Zdrojovy material je umistén v zaruvzdorné nadobce (tzv. lodicce), ktera je zahtivana
elektrickym odporovym ohfevem. Timto zpiisobem je docileno odpafeni materidlu do
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atmosféry v komote. (viz obr. 2.1) Misto odporového ohtfevu lze jiz dnes pouzit i indukéni
ohtev, ktery je rychlejsi a vice efektivnéjsi. Vyhodou napatovani pomoci odporového ohievu
je ptedevsim jednoduchost provedeni v napafovacim zatizeni. Nevyhoda je uréity pomérné
nizky teplotni limit ohfati nadobky, kterého lze odporovym ohfevem dosahnout. Tento
problém vedl k vyvoji nasledujicich moznosti zpisobu napafovani. (Mattox 2010e)

/—\ — Substrate
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---------- —=%__ Deposition of thin film

PN - Vaporized material
> Target material
I’ k] - Evaporator

Heater

To Vacuum Pump

Obrazek 2.1: Princip napafovani odporovym ohifevem (Sharma et al. 2019)

Naparovani elektrickym obloukem

Odpatenim zdrojového materidlu je pfi této metod¢ docileno pomoci elektrického oblouku,
ktery hoti mezi zdrojovym materialem (katodou) a sténami komory (anodou) (viz obr. 2.2).
Na rozhrani vzniklého elektrického oblouku a povrchu zdrojového materidlu vznika vysoka
teplota a dochazi k odpafovani zdrojového materidlu do atmosféry v komote. Napatovaci
technologie na tomto principu se jednotné nazyva Arc-PVD. Nevyhodou této metody je
nemoznost odpatrovani elektricky nevodivych materidldi a moZny vznik neZadoucich
makrocastic na povrchu substratu.

Arc Cathodic Arc Cathodic

Power supply Power supply

A Power supply
Vacuum pump

Obrazek 2.2: Princip napafovani elektrickym obloukem
(Surftech technology CO., LTD. 2023)

Naparovani elektronovym svazkem
Odpafeni zdrojového materidlu je zde provedeno pomoci -elektronového déla.
Z elektronového déla, které se sklada z katody a anody, je vystielen svazek elektronti
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smérem ke zdrojovému materialu (viz obr. 2.3). Mezi elektronovy délo a zdrojovy material
je privedeno urychlovaci napéti. Spravné nasmérovani svazku elektroni ke zdrojovému
materialu je korigovano pomoci systému elektromagneti. Po dopadu elektronti na povrch
materialu dochazi v interak¢ni oblasti K vypafovani zdrojového materidlu do atmosféry
a nasledné k depozici na substrat.

Substrate
Vaporized material A-{* i <JElectron beam
s
[ '; =
: b Electron
Target material S }'3
J 9 T gun
Magnet

1 v |
To Vacuum Pump

Obrazek 2.3: Princip napafovani elektronovym svazkem (Sharma et al. 2019)

Naparovani laserem

Na povrch zdrojového materialu je fokusovan laserovy svazek. Po dopadu svazku se z tohoto
mista zacne odpafovat zdrojovy material do atmosféry v komote (viz obr. 2.4). Nejcastéji se
pouziva jako zdroj pulzni laser, od kterého je odvozena pulzni laserova depozice (PLD).
Vyhodou této metody je vysledné stejné chemické slozeni vzniklé vrstvy, jako je zdrojovy
material pro napatfovani. Tato metoda je tedy idedlni pro napatfovani slitin rlizného
chemického slozeni. (Klara 2017)

p Rotating Shaft

Mirror

Heater

Focusing Lens ==

Er:YAG Laser

Vacuum Pump

Mirror

Rotating Shaft

Obrazek 2.4: Princip napafovani laserem (Duke University 2023)
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2.1.4 PVD - NapraSovani

Zékladni princip naprasovani spociva ve vytvoieni elektrického vyboje v komoie zafizeni,
do které¢ je ptiveden inertni plyn. Timto zpisobem vznika mezi zdrojovym materialem
(katodou) a substratem (anodou) plazma. Plazma je ionizovany kvazineutralni plyn, sloZzeny
Z elektronti, iontl a neutralnich castic. Vysoce energetické kladné ionty jsou pfitahovany
k povrchu zdrojového materialu (targetu), odkud vyrazeji jednotlivé atomy materialu.
Vyrazené atomy se prichodem plazmy ionizuji a kondenzuji na povrchu substratu, kde
vytvareji tenkou vrstvu.

Jako inertni plyn se nejcastéji vyuziva argon. Zdrojovy material neboli target, je ve formeé
samotného kovu nebo slitiny vzdy v pevném skupenstvi. Zaroven se jiz nemusi vyskytovat
na spodni ¢asti komory jako pii metod¢ napafovani, ale mize byt napraSovan i ze shora ¢i
ze strany komory zafizeni. Proces naprasovani je mnohem méné¢ energeticky ucinny nez
proces napatfovani. Vyrazeni atomu ztargetu spotiebuje vétsi podil energie nez jeho
odpareni.

Pokud je do komory zafizeni pfiveden kromé inertniho plynu i reaktivni plyn (N2, CHas, O2),
jsme schopni deponovat slouceniny na bazi nitrida, karbidd nebo oxida v urcitém
stechiometrickém slozeni v poméru ku zdrojovému materidlu. Déle jsou popsény rizné
metody napraSovani dle jejich principu technologie. (Baptista et al. 2018)

Naprasovani stejnosmérnym proudem

Na zdrojovy material (katodu) je piiveden stejnosmérny proud k vytvoieni doutnavého
vyboje, ktery ionizuje Castice v atmosféfe komory a vznika plazma (viz obr. 2.5). Kladné
ionty jsou piitahovany K zaporné nabitému povrchu zdrojového materialu. Vlivem
doutnavého vyboje je pred katodou vytvoreno silné elektrické pole, které urychluje kladné
ionty smérem K targetu, kde z ného vyrazeji jednotlivé atomy materialu. Vyrazené atomy
nasledné ionizuji a kondenzuji na povrch substratu (anody), kde vytvaieji tenkou vrstvu.

Zdrojovy material a substrat jsou pfimo proti sobé ve vzdalenosti 5-10cm. Zdrojovy material
je pfi tomto procesu velmi zahiivan a je nutné ho chladit. Vyhodou naprasovani
stejnosmérnym proudem je predevsim jednoduchost provedeni technologie v hapraSovacim
zatizeni. Nevyhodou je nizka rychlost naprasovani a nemoznost deponovat elektricky
nevodivé materidly, protoze katoda (target) zde musi byt vodiva.

Naprasovani stfidavym proudem

Na elektrody je ptiveden sttidavy proud o vysoké frekvenci 13,56 MHz (viz obr. 2.5). Target
se substratem si tak mezi sebou neustale periodicky vyménuji funkci anody a katody.
Elektrony a kladné nabité ¢astice zaénou mezi elektrodami kmitat. Protoze kladné ionty maji
daleko niZsi rychlost neZ elektrony, stihaji pti takto vysokeé frekvenci kmitat pouze elektrony
akladné Castice jsou témér v klidu. Na zdrojovém materialu se tak vytvoii zaporny potencial,
ktery pfitahuje kladné ionty. Tyto kladné ionty vyrazeji jednotlivé atomy materialu.

Pfi téchto procesech nezalezi na vodivosti napraSovaného materialu a Ize tak deponovat
1 nevodivé materidly (dielektrika). Ty pii pouziti stejnosmérného proudu deponovat nelze
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disledkem hromadéni elektrického kladného néboje na povrchu targetu. Tento zptsob
naprasovani se muze také nazyvat jako radiofrekvenéni naprasovani. (Krafka 2020)

Matching
network
13.56 MHz
-V(DC) ——
m Insulation M
[ ] Target ——» [0 )
Glow discharge Substrates Glow discharge
i, 1 Anode ——
el | T i | | |
Sputtering Vacuum Sputtering Vacuum
gas gas
(A) (B)

Obrézek 2.5: Princip napraSovani stejnosmeérnym proudem (A) a stiidavym proudem (B)
(Faraji et al. 2018)

Magnetronové naprasovani

Do komory je ptiveden pracovni plyn, ktery je po pfivedeni napéti na magnetron ionizovan.
Ionty jsou za pfitomnosti elektrického pole urychlovany k targetu, kde z ného vyrazeji
jednotlivé atomy materialu (viz obr. 2.6). Kromé elektrického pole je v této metod¢
naprasovani vyuzivano i magnetického pole, které zptisobuje zakiiveni a prodlouzeni drahy
letu nabytych ¢astic v okoli targetu. To ma za néasledek zvySeni poctu srazek téchto nabytych
¢astic s neutrdlnimi atomy pracovniho plynu. Vice sraZek vede ke vzniku vétSiho poctu
iontd, které tak mohou narazet na povrch targetu a odprasovat vétsi pocet atomi z materialu
targetu.

A4

Pritomnosti magnetického a elektrického pole bylo docileno k vyssi ionizaci pracovniho

v

plynu, ktera vede Kk vyssi rychlost depozice tenké vrstvy na substratu. Vyhodou
magnetronového naprasovani je moZnost pouziti menSiho napéti a niz§iho pracovniho tlaku,
ktery vede k vys$si kvalité deponované vrstvy. Zdrojem magnetronového napraSovani miize

byt konfigurace jak se stejnosmérnym napé&tim tak se stiidavym napétim (Wang a Wu 2023)
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Obrazek 2.6: Princip magnetronového naprasovani (Hishimone et al. 2020)

Naparovani iontovym paprskem

Na zdrojovy material je zaméten iontovy zdroj, ze kterého je vyslan monoenergeticky
iontovy paprsek. Z targetu se nasledné¢ vyrazi atomy, které¢ kondenzuji na substratu a vytvaii
tenkou vsrtvu.

Tento zplsob odprasovani lze vyuzit jak pro kovové, tak dielektrické materialy. Vyhodou
napafovani iontovym paprskem je velmi dobré fizeni stechiometrie a tlouStky vrstvy. Proto
se této metody vyuzivda hlavné pro vyrobu optickych prvkit a polovodict.

(Denton Vacuum 2022)

Iontova implantace

Do komory je ptiveden pracovni plyn, ktery reaguje s povrchem zdrojového materialu. Mezi
zdrojovym materialem a substratem lze rizn€ ménit napéti. Pii vy$Sim napéti maji odprasené
ionty vyssi rychlost. Pfi napétim vys$sim nez 50 keV za¢nou odprasené ionty pronikat
hloubéji do povrchu substratu. Tento jev se nazyva iontova implantace. (Volesky 2019)

VyraZzené ionty maji tak vysokou energii, Ze pii dopadu na substrat mohou odprasovat jiz
vzniklou vrstvu. To vede k zpomaleni samotné depozice a zkvalitnéni povrchu vrstvy, které
tak maji lepSi adhezi k substratu a vyssi hustotu napraSené¢ho materialu. Bombardovani takto
vysoce energetickych iontil vede k postupnému zahiivani substratu, proto je tfeba substrat
chladit, aby nedoslo k naru$eni struktury materialu. (Martin 2010)

Vysokovykonné impulzni magnetronové naprasovani (HIPIMS)

Tato technologie vyuziva velmi vysokého napéti na Spickach jednotlivych peaku, které
vytvaii pulzni zdroj napéti. Toto vysoké napéti se udrzi béhem procesu zhruba jen mezi
0,5-5% doby z celkového ¢asu depozice. Primérny vykon je tak podobny tomu s pouzitim
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obycejnych pulznich zdroji. Vyhodou je vsak vys$si pomér ionizace kovt v plazmatu. Vrstvy
nanesené touto technologii diSponuji vysokou hustotou a vynikajici adhezi. (Anders 2014)

2.1.5 Plazmové procesy

Plazma je ¢astecné€ ionizované plynné prostiedi obsahujici dostatek elektront a iontti, které
jidavaji vlastnosti dobrého elektrického vodice. Je nezbytnou soucasti probihajicich procest
technologie PVD. Jedna se o kvazineutralni plyn, ve kterém se mohou vyskytovat jednotlivé
atomy, molekuly, ionty, elektrony, radikaly, pozitrony, fotony a neutrony. Dusledkem toho
je, ze v plazmovém prostfedi mize probihat mnoho fyzikéalnich procest, jako jsou rtzné
druhy excitace, ionizace, disociace, rekombinace a polymerizace, které jsou dusledkem
srazek vyskytujicich se ¢astic. Plazma se vyskytuje v oblastech se sniZzenym tlakem.
(Mattox 2010d)

Jednim zpisobem, jak docilit vzniku plazmy, je pouziti diody skladajici se z katody a anody.
Pti spravném tlaku v pracovni komofte a ptivedenim dostatecného napéti na katodu a anodu,
které jsou umisténé uvnitt komory, se docili rozpadu plynu na plazmovy vyboj. Plazma se
Vv téchto procesech pouziva jako zdroj pro zvySeni energie inertnich a reaktivnich iontt. To
vede k urychleni iontt a elektronti ke srazkam s povrchem anody (targetu), ze kterého jsou
nasledné odpraSeny jednotlivé atomy materidlu. Plazma je dale zdrojem elektront, UV
zafeni a lze ji pfi procesu pouzit K ¢isténi povrchu tzv.“leptanim®. (Walton a Greene 2010)
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2.2 Popis depozi¢niho zarizeni

Tato kapitola se zabyva podrobné&ji obecnym popisem depozi¢niho zafizeni. Kvalita
a reprodukovatelnost konkrétni depozice zavisi na néckolika provoznich podminkéch,
vlastnostech zafizeni a nastavenych pracovnich parametrech samotného procesu.
V kapitolach nize budou proto n€které z nich blize rozebrany. Popis se zamétuje predevSim
na metodu magnetronového napraSovani.

2.2.1 Vakuové prostredi

Kvalitni naprasovaci zafizeni se neobejde bez dobrého vakuového prostiedi. To je dilezité
pfedevsim pro reprodukovatelnost jednotlivych procesi a zabranovani jejich kontaminace
necistotami. Vakuum lze definovat jako uzavieny objem plynu, ktery obsahuje méné
molekul plynu, nez okolni prostfedi pfi stejném chemickém slozeni a teploté. Prostfedi
vysokého vakua ndm poskytuje delsi volnou stiedni drahu pro srazky ¢astic mezi targetem
a substratem. Vakuové prostfedi je tvofeno depozicni komorou, Cerpacim systémem,
ptivody a vyvody plynu.

Depozi¢ni komora

Depozi¢ni komora by méla byt vyrobena s materialli, které jsou stabilni pfi nizkém tlaku
a nedegraduji. Nevyhovujici jsou polymerni materialy a mosaz, ze které se uvoliiuje zinek.
Dale nelze pouzit antikorozni vrstvy kadmia na zeleznych Sroubech. Idedlnim materidlem
soucastek je vhodny hlinik. Veskeré kovové €asti, které neslouZi jako elektrody, je tieba mit
uzemnené.

Komory zafizeni mohou byt riznych velikosti, tvarii a konfiguraci. Jednou konfiguraci je
mozZnost vkladat dily k povlakovani pfimo do depozi¢ni komory s magnetronem. Jedna se
o nejjednodussi a nejlevnéjsi feSeni na realizaci. Dal$i moZnosti je vyuZiti dvou ¢i vice
prechodnych komor pted depozi¢ni komoru. Dily urcené k povlakovani se vlozi do
prechodovych komor a nechaji se vy€erpat na hodnoty hrubého vakua. Depozi¢ni komora je
pfitom po celou dobu udrZzovéana na hodnotach hrubého vakua. Po dosaZeni stejné hodnoty
tlaku v obou komorach se komory mezi sebou oteviou a stolek s dily vjede do depozi¢ni
komory, kde je pfipraven k procesu depozice. Po skonceni depozice se stolek
s povlakovanymi dily vyjme obdobnym zptisobem pies pfechodovou komoru. Tento zptisob
konstruk¢niho feseni vede k lepSimu udrzovani Cistoty v depozi¢ni komote 1 samotného
procesu. (Mattox 2010b)

Cerpaci systém

Cim je vétsi depoziéni komora, tim se prodluZuje ¢as evakuace komory. Proto je potieba pro
kazdou velikost zajistit dostate¢ny vykon cerpaciho systému vyvév pro vytvoieni vakua.
Kazda vyvéva ma urcité rozmezi tlakt, pii kterych je schopna efektivné pracovat, proto se
Casto vyuziva dvoustupiiového Cerpani.
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Prvnim typem jsou vyvévy uréené pro nizké vakuum. Jedna se o rotacni olejové vyvévy
nebo rotaéni suché vyvévy. Druhym typem jsou vyvévy pro vysoké vakuum. Do tohoto typu
se fadi difuzni vyvéva, sorpéni vyvéva a turbo molekularni vyvéva. Cerpaci rychlost se
snizuje s pritomnosti del§iho a Sir§iho ¢erpaciho potrubi. Dale to jsou veskeré jeho zahyby
a ventily na cesté do komory zafizeni. (Bishop 2015a)

Méreni tlaku

Kontrola aktualniho tlaku v komote je zajisténa digitalnimi vakuometry. I zde se vyuziva
dvou druhti mérek podle urcitého rozmezi tlaku v komote. Jedna mérka slouzi k méteni
Vv oblasti nizkého vakua (Pirani), dal$i k méfeni v rozmezi vysokého vakua (Pening).

Tésnost zarizeni

V piipadé podezieni na vyskyt hiife zjistitelnych netésnosnosti zafizeni lze vyuzit heliovy
detektor netésnosti. Toto zafizeni je vybaveno cerpacimi vyvévami a hmotnostnim
spektrometrem pro analyzu helia. Detektor je napojen na potrubi ¢erpaciho systému komory.
Béhem odsavani prostiedi z komory je obsluhou na riznych mistech vnéjsiho plasté komory
ptipoustén plyn helia. Jakmile helium vnikne netésnosti do komory zatizeni, detektor to
zaznamena. (Bishop 2015b)

2.2.2 Target

Targety se vyrab¢ji v riznych tvarech. Nejcastéji se pouzivaji planarni, trubkové a sférické.
Chemické slozeni targeti muize byt jak jednoprvkové tak i na bazi slitin. Od vyrobce jsou
dodavany surcitou Ccistotou, obvykle kolem 99%. S vyssi Cistotou materidlu rostou
i pofrizovaci ndklady. Odprasovani atomu z targetu probiha v uzaviené kruhové erozni
oblasti, kde je nejvetsi hustota plazmy zpiisobend driftovym pohybem sekundarnich
elektronti emitovanych z katody (viz obr. 2.7).

Kazdy materidl ma v plazmeé jiné de-excitacni emisni spektrum, které 1ze pozorovat zménou
barvy plazmatu. K piesnéjs§imu sledovani parametri plazmy se vyuziva opticka emisni
spektroskopie. Magnetické pole hiife prochazi magnetickymi materialy. To se projevi pfi
pouziti targetd, které jsou z magnetickych materialii. Targety je pii procesu tieba chladit
pfitokem vody. Dostate¢né chlazeni lze pfiblizn€ ovéfit pomoci zmény teploty vody
Vv odvadécim potrubi. (Mattox 2010f)
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Obrazek 2.7: Zobrazeni driftového pohybu sekundarnich elektronti v erozni oblasti
(Anders 2017)

2.2.3 Umisténi substratu

Jednotlivé dily uréené k povlakovani 1ze do depozi¢ni komory umistit nékolika zpisoby.
Lze vyuzit pohyblivého stolku, tzv. Karusel, kde vzorky mohou byt napraSovany ve
stacionarni poloze nebo v pohybu. Depozice z magnetronu nezajistuje prili§ rovnomérnou
depozici (tloustku vrstvy) na celé ploSe substratu. Proto je Casto vyuzito jednoosé az trojosé
rotace, ktera zajisti rovnomérngj$i rozlozeni deponované vrstvy, a to predevSim na
trojrozmérnych substratech. (Mattox 2010f)

2.2.4 Vyvazeny a nevyvazeny magnetron

K ionizaci plazmy v zafizenich na bazi magnetronového naprasovani se vyuziva ptitomnost
elektrického a magnetického pole.

Magnetické pole lze zajistovat pomoci elektromagnetti nebo permanentnich magneti, které
jsou soucasti magnetronu. Rizného typu magnetického pole lze docilit dvéma typy
magnetronll: vyvazenym a nevyvazenym (Viz obr. 2.8). Rozdil je ve zpisobu uzavieni
magnetickych Car, které drzi nejvétsi podil plazmy pouze v blizkosti katody. Pouzitim
nevyvazeného magnetronu se hranice plazmy dostane déle od katody, kde mlZe reagovat
s dalsimi ionty. Uspofadani pomoci nevyvazeného magnetronu je proto vhodné pro reaktivni
naprasovani. Vznik plazmové oblasti tedy zavisi na velikosti iontové hustoty a pouzitém
typu magnetronu (viz obr. 2.8).

Magnetrony lze vyrabét v riznych tvarech, které piimo zavisi na tvaru targetu.
Nejpouzivangjsi konfiguraci jsou plandrni magnetrony. Naprasovat I1ze z jednoho ¢i vice
magnetront najednou. (Bishop 2015c)
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Obrazek 2.8:Vznik riznych druhti plazmovych oblasti (Kelly a Arnell 2000)

2.2.5 Pracovni plyn

Depozi¢ni komora disponuje jednim nebo vice piivody pro pracovni plyny. Minimalné jeden
ptivod je zpravidla ur¢en pro inertni plyn (argon). Dalsi ptivody mohou byt pro reaktivni
plyny (O2, N2, CHas), které slouzi k procesiim reaktivniho naprasovani.

Nerovnomérné proudéni pracovnich plyni v komote miize vést k nestejnorodym depozicim
Vv riznych mistech komory. Proto by mély byt ptivody rozmistény tak, aby zajistovaly co
nejvice rovnomérny rozvod pracovnich plynd po celém objemu komory. Toho lze docilit
rozsahlejsi distribuci otvort samotného ptivodu.

K presnému pfipousténi pracovnich plynt slouzi regulatory hmotnostniho pratoku
(MFC ventily), které obsahuji snimace kontroly pratoku jednotlivych plyni. Napojeni
zafizeni na tlakové lahve musi byt pfes regulacni ventily, které omezi maximalni vstupni
tlak uréeny pro MFC ventily. (Mattox 2010c)

2.2.6 Reaktivni napraSovani

Reaktivni napraSovani se pouziva pro depozici vrstev na bazi oxidd, nitrida a karbidt. Rozdil
oproti standartnimu napraSovani je v piivedeni reaktivniho plynu (O2, N2, CHs). Reaktivni
plyn reaguje s odprasenymi atomy s targetu a spole¢né vytvari smés chemickych sloucenin,
které¢ se deponuji na povrch substratu. Pro spravnou depozici sloucenin o urcitém
stechiometrickém slozeni je tieba nalézt vhodné pracovni parametry procesu.

Reaktivni plyn se pouziva vzdy za pritomnosti inertniho plynu. Ten podporuje aktivaci
pracovniho plynu a zabranuje tak otraveni targetu, které by vedlo k vyraznému zpomaleni
depozice. Sledovani pomérového slozeni plynu v komote 1ze provést pomoci optické emisni
spektroskopie. Reaktivni napraSovani je obecné pomalej$i nez napraSovani v Cisté argonové
atmosféte. Pro lepsi adhezi té€chto vrstev Kk substratu se vyuziva vytvoreni podkladové vrstvy
ze samotného kovu. (Musil et al. 2005)
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2.2.7 Rychlost naprasovani

Rychlost napraSovani zavisi na pracovnim tlaku, velikosti zdroje napéti, druhu
naprasovaného materialu (viz tab. 2.1), vzdalenosti a uhlu dopadu mezi targetem
a substratem. Méteni rychlosti depozice 1ze provadét béhem procesu pomoci kifemenného
krystalu (QCM), nebo optické absorpcni atomové spektroskopie (AAS).

Pracovni tlak

Rychlost depozice pfimo zavisi na pracovnim tlaku v zafizeni. Pfi velmi nizkém tlaku
nedojde mezi targetem (katodou) a substratem (anodou) k dostatenému urychleni iont
k vzajemnym srazkam, které by vedly ke vzniku plazmy. Je tfeba dosdhnout prahové
energie, kdy postupnym zvySovanim tlaku se ionty urychluji natolik, az dojde ke vzniku
doutnavého vyboje. Pii zvySujicim se tlaku roste katodova skvrna a elektrickd vodivost
plazmy. Jedna se o slabé ionizujici plazma. Pracovni tlak miize mit vliv na vysledné
vlastnosti deponované vrstvy.

Zdroj napéti

Zdroj napéti pro magnetronové napraSovani muze mit nékolik konfiguraci a parametri.
Nejpouzivangj$im typem jsou pulzni zdroje, které dodavaji vykon pouze v urcity pulzech
a ve zbytku Casu je napéti na nulovych hodnotach. Skutecny piikon, ktery je do plazmy
dodavan, je snizen nesouladem impedance, kterd zplsobuje zpétné odrazy energie do
napéjeciho zafizeni. Obecné plati, Ze S vy$§im vykonem roste rychlost naprasovani.

Vzdalenost mezi targetem a substratem

Cim vic se substrat vzdaluje od plazmové oblasti, tim vic v této oblasti klesé teplota plazmy.
To vede ke snizeni poctu energetickych ¢astic a dochazi k jejich postupné rekombinaci, ktera
vede ke snizeni G¢innosti depozice.

Material targetu Rychlost napragovani [A/s]

Ag 380
Cu 320
Co 190
Ni 190
Cr 180
Fe 180
Al 170
Zr 85

Ti 80

Tabulka 2.1: Porovnani rychlosti ristu vrstev v zavislosti na pouzitém materialu targetu.
Vypocet byl proveden pro hustotu vykonu: 250 W/in? a vzddlenosti mezi substratem
a targetem: 4in (palce).(Semicore Equipment, Inc. 2014)
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2.2.8 Zpusob rustu vrstvy

Zpusob, jakym roste vrstva, zavisi na morfologii, chemickém slozeni povrchu, tthlu dopadu,
teploté substratu, znecisténi substratu a depozicni rychlosti. Obecné plati, ze s rstem vrstvy
se zvySuje drsnost povrchu, protoze nékteré krystalografické roviny mohou riist rychleji.
Pokud mé nanédsSeny substrat vysokou drsnost povrchu, bude se upfednostnovat riist
materialu na vyvysenych mistech povrchu nez na mistech, ktera jsou vice zakryta (dulky),
tim se bude vyrazné&ji zvySovat drsnost povrchu. (Mattox 2010g)

Predehrev substratu

Zvysenim teploty substratu se zvysi pocet adsorbovanych atomt na povrchu substratu. Je
tteba dbat na teplotni stabilitu vyhifivaného substratu. S rostouci teplotou roste mozna difuize
materialu z hloubky substratu az na povrch vzorku, kde se odpafuje. Napiiklad zinek muze
z vyhtivané mosazi t€kat do atmosféry v komote. Méfeni teploty substratu Ize sledovat
pomoci zapusténého termoclanku nebo IR pyrometrem. (Bishop 2015d)

Predpéti Bias

Jedna se o systém, ktery pfivede na povrch substratu zaporny potencial. To vede k vyS$§imu
urychleni kladnych iontt smérem k substratu, které tak dopadaji na substrat s velmi vysokou
energii.

2.2.9 Vliv distoty prostiredi

Cistota prostiedi v depoziéni komote je dilezitd pro dobrou opakovatelnost depozice vrstev.
Naruseni ¢istoty celého procesu naprasovani mohou zpusobovat jak neéistoty na povrchu
substratu, tak naprasené usazeniny na jednotlivych dilech uvniti komory, dale zbytkové
plyny, Castice a pary ve vakuu, jako je desorbovana voda. Jakékoliv naruSeni Cistoty mize
vést ke zpomaleni procesu vytvoreni vysokého vakua, ¢i narusit ¢istotu depozice, ktera vede
k rozdiln€jsim vlastnostem vysledné nanesené vrstvy.

Dtraz je kladen i na prostiedi, ve kterém je povlakovaci zafizeni umisténo. To by mé&lo byt
bezprasné, s nizkou vlhkosti a bez znecistujicich ¢astic ve vzduchu.

K minimalizaci potieby CiSténi a sniZzeni tvorby usazenin na povrSich komory je vhodné
vyuzivat ochrannych vlozek a krytt, které 1ze snadno dle potieby vyjmout z komory a Cistit
mimo komoru zafizeni, ¢i piipadné vymeénit za nové. To ale mtze vést k delSi dobé Cerpani
vakua. (Mattox 2010b)
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2.3 Vlastnosti povrchu tenkych vrstev

2.3.1 Faktory ovliviiujici vlastnosti tenkych vrstev

Vytvorend tenkd vrstva na povrchu substratu vede ke zmén¢ vlastnosti ptivodniho povrchu.
Faktory, které obecné ovliviiuji vysledné vlastnosti vytvoienych vrstev jsou:

e Stav povrchu substratu pied a po €isténi povrchu
e Parametry procesu depozice

e Zpusob ristu vrstvy na povrchu substratu

e Zpusob zpracovani po depozici

Predpiiprava povrchu

Pro opakovatelné vlastnosti tykajici se stavu povrchu pted depozici je dilezité udrzovat staly
postup ptredptipravy substratu. Ten se tykd predev$im zplsobu mechanického obrabéni
a ¢isténi pied depozici.

Mezi mechanické upravy se fadi brouseni, otryskani, omilani, kartaCovani a lesténi. Obvykle
plati, Ze hladsi povrchy substratu poskytuji hust$i naprasené vrstvy. Povrch s vyssi drsnosti
povrchu substratu naopak muze vést k lepsi adhezi vrstvy.

K ¢isténi povrchu pied depozici lze vyuzit moznosti chemického odmastovani, moteni
a odrezovani. Casto se vyuziva ultrazvukovych ¢isti¢ek. Pfimo v komote naprasovaciho
zafizeni se pouziva lontové ¢isténi, kdy je na substrat ptivedeno zdporné predpéti, které vede
K vy$s§imu urychleni ionti na povrch substratu, kde vyrazi atomy necistot. K oSetieni
povrchu polymert Ize vyuzit plazmové aktivace nebo koronového vyboje. K odstranéni staré
vrstvy se pouziva metoda stripping. (Rajtmajer 2016)

Parametry procesu depozice

Jakdkoliv zména  vyrobnich parametri depozice mize ovlivnit vysledné
vlastnosti/reprodukovatelnost nanesené vrstvy. Mezi ty hlavni patfi zmény: pracovniho
tlaku, velikosti zdroje napéti a polohy substratu v komote. Kazdé depozi¢ni zafizeni je svym
zptisobem origindlni a neplati pravidlo, Ze t0, co jde pfi urcitych parametrech deponovat
V jednom zatizeni, ptijde deponovat v jiném zatfizeni.

Riist vrstvy

Zpisob ristu vrstvy zavisi na chemickém sloZeni deponované vrstvy, depozi¢ni rychlosti
a vlastnostech samotného povrchu substratu. Mezi vlastnosti povrchu substratu, které
ovlivilyji vysledné vlastnosti vrstvy jsou:

e Chemické slozeni materialu

e Morfologie povrchu

e Mechanické vlastnosti

e Fazovée slozeni a mikrostruktura povrchu
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Po depozi¢ni zpracovani

Pti depozici je substrat i postupné rostouci vrstva vystavena pomérné prudkym zménam
teplot materidlu. Stim souvisi vnitfni pnuti ve vrstvé, které muze zpusobovat
destrukci/praskani vrstvy, s pfili§ rychlou zménou teploty materialu substratu i vrstvy po
vyjmuti z komory.

vvvvvv

hraje predevsim jejich homogenita na celé oblasti vzorku. (Mattox 2010a)

2.3.2 Charakteristické vlastnosti tenkych vrstev

Vlastnosti, které mizeme zkoumat na tenkych vrstvach je cela fada, zde jsou uvedeny
nekteré z nich:

e Morfologie povrchu — rozlozeni objemu vrstvy, drsnost povrchu, porozita

e Chemické vlastnosti — stechiometrické slozeni nanesenych vrstev, reaktivita
povrchu, stabilita v riznych prostiedich, koroze,

e Struktura a mikrostruktura — krystalografické faze, orientace krystalografické
miizky, miizkové vady

e Fyzikalni vlastnosti — hustota, tloustka

e Mechanické vlastnosti — elasticky modul, tvrdost, odolnost proti opotiebeni, adheze
k povrchu, zbytkové napéti

o Elektrické vlastnosti — rezistivita

e Optické vlastnosti — absorpce, index lomu, odraz, barva

Zkoumat pro kazdou vrstvu vSechny mozné vlastnosti by bylo vysoce zdlouhavé, finanéné
nakladné a spousta zjisténych vlastnosti by nemuselo mit zadné smysluplné vyuziti. Proto je
tteba si nejdrive urcit jakou funkci by méla vrstva plnit a kde je jeji potencionalni vyuziti.
Na zaklade¢ této prvotni ivahy pak vybereme vlastnosti, které je tfeba zméfit, urcit ¢i testovat.
Naptiklad pro vyrobu tenkych vysoce tvrdych vrstev pro obrabéci nastroje se budou zkoumat
spiSe mechanické vlastnosti. Zatimco pro funkéni transparentni vrstvy u optickych prvka
bude bran diraz na méfeni optickych vlastnosti. (Mattox 2010i)

Charakteristika vlastnosti vrstev je dilezitd nejen pro zjisténi pozadovanych funkénich
vlastnosti, ale také slouzi jako kontrola spravného chodu vyrobniho procesu depozice.
Indikace toho, Ze je s procesem néco v neporadku, se projevi zménou vlastnosti deponované
vrstvy. Proto je diilezZité pravidelné kontrolovat kvalitu a jednotlivé vlastnosti i u dlouhodobé
zab&hlych vyrobnich procest. (Mattox 2010h)
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2.4 Hodnocené vlastnosti tenkych vrstev

Urceni vlastnosti tenkych vrstev l1ze obecné rozdélit na metody destruktivni a nedestruktivni.
Dulezitou roli hraje také doba, kdy je vrstva podrobena méteni ¢i testovani. Tato kapitola se
zamétuje na moznosti méfeni a testovani nékolika vybranych vlastnosti tenkych vrstev, které
byly zkoumany v experimentalni ¢asti této prace.

2.4.1 Tloust’ka vrstvy

Kryci metoda

Princip stanoveni tloustky tenké vrstvy touto metodou spociva v zakryti ¢asti substratu pii
procesu naprasovani. Po depozici tak vznikne na vzorku ostry piechod (schod), kde byla
vrstva deponovana a kde ne. Nasleduje zméteni vyskového rozdilu tohoto ptechodu, které
ur¢i piibliznou tloustku vrstvy. K méfeni lze vyuzit bud’ profilometr nebo konfokalni
mikroskop (viz kap. 2.4.2). (Javdosnak 2013)

Metalograficky vybrus

Substrat s tenkou vrstvou je kolmo na vrstvu prefiznut metalografickou pilou. Nasleduje
zapouzdieni piefiznutého vzorku do pryskyfice tak, aby struktura fezu byla vidét na povrchu
pouzdra. Takto pfipraveny vzorek se nasledné postupné brousi a lesti, aby byl fez
s rozhranim vrstva/substrat dobfe viditelny v zobrazovacich mikroskopickych technikach.
Pomoci téchto zobrazovacich technik pak mizeme zméftit presné tloustku vrstvy.
(Volesky 2019)

Kalotest

Metoda spociva v probrouseni tenké vrstvy pomoci otacejici ocelové kulicky k povrchu
substratu. Na ocelovou kuli¢ku je nanesena diamantova pasta, ktera zlepsi uber materialu
tenké vrstvy. Cilem je vytvofit na povrchu vzorku mezikruzi. Jedna kruznice uréuje hranici
mezi neposkozenou vrstvou a obrouSenou vrstvou, zatimco druha kruznice urcuje hranici
mezi obrouSenou vrstvou a materidlem substratu. Diky zndmému praméru ocelové kulicky
a namé&fenym pramérim jednotlivych kruZznic pomoci optického mikroskopu, 1ze vypoctem
uréit tloustku vrstvy. (Zelezny 2013)

XRF spektrometrie

Stanovit tloustku tenkych vrstev lze také pomoci rentgen fluorescenéni (XRF)
spektrometrie. Podminkou je, aby chemické slozeni méfené tenké vrstvy bylo z jednoho
druhu matrialu a bylo dobfe rozeznatelné od materialu substratu. Ke stanoveni tloustky
urcité vrstvy musi spektrometr znat kalibra¢ni data pro stanovovanou vrstvu. K tomu slouzi
jednotlivé kalibracni standarty. (Spektrometry.cz 2023)

Optické metody

Tloustky transparentnich vrstev 1ze zméfit pomoci optickych ptistrojt, které jsou zalozené
na principu meéfeni absorpce. Z rostouci tloustkou transparentni vrstvy klesa intenzita
proslého zéfeni, ktera vede k vy$§i zaznamenané absorpci. Dal§im moznym zplsobem je
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méfeni interference svétla na transparentni vrstvé pomoci interferencniho mikroskopu.
(Zanta 2011)

2.4.2 Drsnost povrchu

Drsnost povrchu je souhrn nerovnosti povrchu s relativné malou vzdalenosti, které vznikaji
pii vyrob¢, ¢i zpracovani povrchu. Drsnost povrchu muize byt urcena jako Ra nebo Rmax.
Hodnota Ra uréuje aritmeticky pramér odchylky profilu drsnosti od jeji stfedni hodnoty.
K uréeni drsnosti povrchu lze rozdélit na kontaktni a bezkontaktni typy. Kontaktni typy
mohou béhem méteni poskozovat vytvotrenou vrstvu.

Profilometr

Jedna se o zafizeni, které vyuziva kontaktu sondy s povrchem vzorku. Sonda kopiruje povrch
zkoumaného vzorku a zafizeni zaznamenava vertikalni pohyb sondy. Sonda se pohybuje
vzdy v jednom sméru, ¢imz poskytuje profil drsnosti ve 2D. V rezimu postupného skenovani
dokéze profilometr vytvoftit i 3D obraz. Toto méfeni je vSak ale ¢asové velmi narocné.
Presnost méfeni zavisi jak na morfologii povrchu, tak na velikosti a tvaru hrotu.

Skenovaci interferometr

Zatizeni slouZi pro méfeni drsnosti povrchu transparentnich vrstev. Interferometr vytvari
zdroj svétla, ktery generuje interferencni obraz se svétlymi a tmavymi prouzky. Tyto
prouzky zévisi na rozdilu optické drahy od referencniho vzorku a konkrétniho mista na
povrchu métené vrstvy. Tim je vytvoren obraz topografie vzorku. Toto zatizeni je také velmi
vhodné pro stanoveni tloustky transparentnich vrstev. (Vrbata 2023)

Konfokalni mikroskop

Jedna se o opticky mikroskop, ktery pouziva jako zdroj svétla laser. Laserové svétlo ma
mensi aperturu a tim docili vétsiho rozliSeni nez klasicky opticky mikroskop. Mikroskop je
navic vybaven bodovym snimanim vzorku zaostfenym Vv jedné roviné. Snimani probiha
postupné vertikalné pro n¢kolik rovin. Po snimani vSech rovin software sestavi vysledny 3D
obraz profilu povrchu vzorku. Jedna se o bezkontaktni metodu poskytujici rozliSeni
dosahujici 0,1um. Princip je takovy, Ze laser ptes bodovou (konfokélni) clonu a objektiv
osvétluje méfeny povrch (viz obr. 2.9). Odrazené paprsky prochéazi zpét objektivem
a dichroickym zrcadlem smérem k bodové cloné, kde dochazi k odfiltrovani svétla z jinych
rovin. Nasledné paprsky mifi pres fotonasobi¢ k detektoru. (Béla 2022)
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Obrazek 2.9: Schéma konfokalniho mikroskopu (SR 2023)

Mikroskop atomarnich sil

Mikroskop atomdrnich sil (AFM) je zalozen na principu pisobeni elektromagnetickych sil
mezi sondou a povrchem vzorku. Jako sonda zde vystupuje cantilever, ktery je slozen
z pruzného raménka (nosniku), na jehoz konci je umistén ostry hrot, jehoz Spicku by mél
idedlné tvofit jediny atom. Hrot se pohybuje tésné nad povrchem zkoumaného vzorku fadek
po fadku. Vlivem plisobeni riizné velikosti pfitazlivych a odpudivych elektromagnetickych
sil se raménko ohyba. To je nasledn¢ detekovano pomoci laserového paprsku, ktery na
raménko mifi. Urcity ohyb raménka zplisobi odraz paprsku laseru na rizné misto na
detektoru, a v zavislosti na mist¢ dopadu laserového svazku vysle urCitou intenzitu
elektrického signalu do softwaru, ktery podle ného nasledné sestavi profil povrchu vzorku
ve 3D. (Clauberg 2015)

2.4.3 Barevny odstin

Pro stanoveni ¢i kontrolu barevného odstinu vzorku jakéhokoliv materidlu se pouziva
spektrofotometr. Ten disponuje zdrojem bilého svétla, které 1ze rozlozit na jednotlivé barvy
zateni s vInovymi délkami v rozmezi 380-750 nm. Princip méfeni je takovy, Ze piistroj vysle
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na povrch vzorku bilé svétlo, ze kterého je charakteristickd ¢ast svétla pohlcena a Cast
odrazena na difrak¢ni miizku (viz obr. 2.10). Odrazené svétlo se na difrakéni miizce rozlozi
na jednotlivé vinové délky zateni, které potom pokracuji na fadu fotodetektori. Na detektory
dopadaji jednotlivé intervaly vinovych délek zafeni o uréité intenzité. (Sulla 2022)

Pomér mezi intenzitou odrazeného a absorbovaného svétla se nazyva reflektance.
Z naméfenych hodnot reflektance se nasledn¢ sestroji reflexni spektrum charakteristické pro
barevnost daného vzorku (viz obr. 2.10).

fada fotodetektorli —

difrakéni mfizka N / - zrcatko

N g os
zdroj svétla
04

1
[ 400 500 600 700
méfeny vzorek vinové délka [nm]

Obrazek 2.10: Schéma spektrofotometru a piiklad reflexniho spektra modrého vzorku
(Panak 2023)

Z reflexniho spektra se pak vypocitaji soutadnice barevného prostoru CIE (viz obr. 2.11),
jehoZ soufadnice jsou ve tvaru [L",a",b"]. Osa L uréuje mérnou svétlost, tedy zda je barva
svétld nebo tmava. Na ose @" se nachdzi rozpéti barev od zelené po ervenou a na ose b je
rozpéti barev od modré po zlutou. Tento systém soufadnic nam umoziuje piesné popsat
jakykoliv barevny odstin. (Pandk 2023)

Zménu barevného odstinu mezi dvéma vzorky lze uréit pomoci barevné odchylky 4E, ktera
je dana vztahem:

AE* = [(AL*)% + (Aa*)? + (Ab*)?

White
L*(100)

“ia

-a*
Green "~

L*o
Black

Obrazek 2.11: Znazornéni barevného prostoru CIE a jeho hlavnich os (Nazdar 2023)
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2.4.4 Uhel smadeni

Kontaktni thel smaceni je uhel, ktery vznika mezi rozhranim kapalina—plyn a pevna
latka—kapalina. Podle velikosti thlu smaceni lze ur€it, do jaké miry bude povrch nanesené
vrstvy smacen danou kapalinou. Kapalina povrch vice smaci, ¢im mensi je thel smaceni.
Pro vodu je smaceny povrch nazyvan jako hydrofilni, pokud je uhel 6 mensi nez 90°
(viz obr. 2.12). Naopak nesmacivy povrch je povazovan za hydrofobni a plati pokud je thel
smaceni vetsi nez 90°. Pokud je uhel vétsi nez 150° mizeme mluvit dokonce
0 superhydrofobnim povrchu. (Novak 2008)

0 <90° 90° <@ < 150° 0> 150°

hydrofilni povrch hydrofobni povrch  superhydrofobni povrch

Obrazek 2.12: Rozdéleni jednotlivych druht povrchill podle jejich smacivosti
(Peer et al. 2019)

Stanoveni uhlu smaceni lze provést nasledujicim postupem. Na povrch vrstvy se nanese
kapka prislusného roztoku. Rozhrani kapky se pak z bo¢niho sméru zaostii na videokameru,
ktera pienasi obraz na monitor. Nasledné se pofidi fotografie rozhrani kapKy, u kterého se
pomoci pfislusného softwaru urci kontaktni thel smaceni. Piesnost méfeni se pohybuje
okolo 1° a zavisi jak na homogenité povrchu vzorku, tak na rychlosti obsluhy zafizeni ve
fazi potizeni fotografie. (Holub 2010)

2.4.5 Adhezni vlastnosti

Adheze je mechanicka pevnost spojujici dva rizné materialy k sobé. Jednotlivé zpisoby
testovani adheznich vlastnosti tenkych vrstev se zamétuji na zkoumani velikosti vazebnych
sil mezi vrstvou a substratem.

Vrypova zkouska

Vrypova zkouska, znama taky pod pojmem Scratch test, spociva v postupném zatézovani
Rockwelova indentoru k povrchu tenké vrstvy. Indetor se zaroven béhem postupného
zatézovani pohybuje konstantni rychlosti po povrchu vrstvy a postupné pronikd do tenké
vrstvy, kde vytvaii vryp. Pomoci optického mikroskopu, ktery je soucasti zafizeni, jsme
schopni pozorovat rozsah a typ poskozeni. Lze také urcit misto a ptislusnou hodnotu sily,
pii které doslo K prvotnimu poruseni vrstvy nebo odd€leni vrstvy od substratu.
K pfesnéjSimu stanoveni téchto parametrii poruSeni je vhodné pouzit soubézné méreni
akustické emise. (Foit 2014)
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Odtrhova zkouska

Zkouska spociva v pfilepeni rovinného ¢ela trhaciho stroje k povrchu tenké vrstvy. Trhaci
stroj nasledné pusobi odtrhovou silou kolmo k roving vrstvy. Test slouzi k urc¢eni hodnoty
sily potiebné k odtrzeni tenké vrstvy od substratu. Dulezitou roli hraje pouzité lepidlo, které
mMusi mit vySsi pevnost k vrstve, nez je vazebni sila mezi vrstvou a substratem.

Zkouska smykem
Zkouska probihd na podobném principu jako odtrhova zkouska. Rozdil je jen v plsobeni
sily v rovnobézném sméru S povrchem tenké vrstvy.

Zkouska ohybem

Testovana vrstva je ohybana pies cylindrické trny definovaného priméru. Test spociva
V nalezeni minimalniho praméru cylindrického trnu, pii kterém zacne dochazet k poskozeni
vrstvy. Vyhodnoceni se provadi pomoci optického mikroskopu. (Silingova 2021)

Zkouska tahem

Zkouska spociva v postupném tahovém namahéni substratu s tenkou vrstvou a sledovani
vzniku poSkozeni. Tato zkouSka ma vliv pfedevS§im na dvojici materidlu, které maji velmi
rozdilné mechanické vlastnosti.

Mercedes test

Test je zaloZen na vtlacovani Rockwellova indentoru do vzorku s tenkou vrstvou konstantni
silou 1 500 N. Vznikly rozsah poskozeni se vyhodnocuje pomoci tabulek, které obsahuji
srovnavaci obrazky s jednotlivymi typy poskozeni. Rozsah poskozeni se kvalifikuje do
nékolika trid.

wrw

Mrizkovy test

Princip této metody spociva ve vytvoreni pravidelné miizky pomoci nékolika rovnych fezii
na povrchu vrstvy (viz obr. 2.13). Rez se provadi pomoci specialniho vicedepelového
fezného nastroje, ktery je pomoci dvou tahii schopen vytvofit pravidelnou pravothlou
miizku. Jednotlivé fezy musi projit skrz celou tloustku povlaku azZ k substratu.

Obrazek 2.13: Princip miizkového testu (Skvatil 2018)

Mriizka je nasledné¢ o€iSténa a porovnéna s tabulkou adheznich tfid, které klasifikuji rozsah
poskozeni (viz tab. 2.2). Podle rozsahu poSkozeni je pak testovanému vzorku pfifazena
adhezni ttida.

Pro rozsahlejsi analyzu adheznich vlastnosti 1ze na vytvofenou miizku nalepit specidlni
lepici pasku, ktera se po uplynuti urcité doby pod definovanym thlem s konstantni rychlosti
strhne. Nasleduje opét vyhodnoceni podle adheznich tiid. (Rajtmajer 2016)
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Vizhled testované plochy
Adhezni 4 po provedeni testu
tidy Popis adheze
(3est paralelnich fezi)
0
Hrany fezil jsou absolutn® hladké, Zidny ze étveretki
v mfiZce se neodlupuje.
! Tenka vrstva je porudend jen minimalné, k porudeni 1Tt 1
dochizi predeviim v rozich ¢tvereckid.  Celkova T+
velikost porudeni neni véi neZ 5 % z celkové plochy - T
miizky. r g
, YT YT
= Dochizi k vétiimu odlupovdni tenké vrstvy v rozich 1
tveredkl a/mebo podél hran Pezii. Velikost porufeni e o g t
zistava v rozsahu od 5 % do 15 % z celkové plochy i
miizky. b 4
[ S N
3 rrs
Vrstva se odlupuje ve velkém rozsahu v rozich +
Ctverecki i podél hran fezi. Nékteré dtveretky milZou
zcela odpadnout. Porudeni miizky je mnohem veétdi nez 4
15 %, ale nepfesahuje 35 % celkové plochy mfizky.
kb P
4
Nekteré étverecky aplné odpadly, zbytek testované
plochy je znand poskozen jak v rozich, tak 1 podél
hran fezil. Podkozeni v rozsahu 35 % aZ 65 %.
5
Nejhordi stupeft adheze, ktery signalizuje natolik
zavazné podkozeni testované plochy, Ze jeho rozsah
nejde ohodnotit ani podle adhezni tfidy 4.

Tabulka 2.2: Klasifikace adheznich tfid podle vzhledu poskozeni (Rajtmajer 2016)

2.4.6 Korozni odolnost

Koroze je jeden z nezadoucich zpusobu degradace kovovych materialu, ktera je zptisobena
reakci povrchu kovu s okolnim prostfedim. Pribeh koroze zavisi na druhu expozi¢niho
prostiedi, struktufe a materidlovém slozeni povrchu vzorku. Koroze se muize projevit
zménou mechanickych vlastnosti, vzhledu a hmotnosti materialu. (Jarolimova 2020)

Testovani korozni odolnosti se provadi koroznimi zkouskami, které 1ze rozdélit na expozi¢ni
metody a elektrochemické metody. Expozi¢ni metody jsou zkouSky v koroznich komorach
0 pfedem definovaném expozi¢nim prostiedi a dob¢€ expozice. Divodem vyuZiti expozi¢nich
metod je urychleni procesu koroze na fadove desitky az stovky hodin. Tyto metody probihaji
vétSinou podle presné stanovenych norem klasifikujici druh korozniho prostiedi.
Elektrochemické metody vyuZzivaji prichodu elektrického proudu ptes vodivy povrch
vzorku a méfi korozni potencial v zavislosti na elektrickém proudu a case. (Tittel 2019)
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3 Experimentalni ¢ast

3.1 Vyroba tenkych vrstev

Tato kapitola se zabyva popisem naprasovaciho zafizeni, které bylo pouzito pro depozici
vSech vytvotrenych vrstev v ramci této diplomové prace. Je zde popsan postup predpiipravy
vzorkl pied depozici a postup napraSovani vrstev.

3.1.1. Popis pouzitého zarizeni pro vyrobu tenkych vrstev

K vyrob¢ tenkych vrstev pro tuto diplomovou praci bylo vyuzito naprasovaci zatizeni NP70
(viz obr. 3.1) od firmy KWS CZ s.r.0. sidlici v Opo¢né. Jedna se naprasovaci zafizeni, které
disponuje témito parametry:

Obrazek 3.1: NapraSovaci zatizeni KWS NP70

Depozi¢ni komora

Pracovni komora je ve tvaru kruhového zvonu z korozivzdorné oceli o priméru 50cm
a vySce cca 35cm. Pracovni vzdalenost mezi teréem magnetronu a stolkem se substratem je
12cm.

Magnetron
Zatizeni disponuje ¢tyfmi kruhovymi magnetrony o priméru terée 78mm. Jedna se
0 nevyvazeny typ magnetronu (s permanentnimi magnety), které lze rizné polohovat
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a natacet do riiznych sméri. Magnetrony mohou byt provozovany jak v unipoldrnim rezimu,
tak v bipolarnim rezimu. Pfi bipolarnim rezimu jsou dva magnetrony nasmérovany na jeden
substrat a naprasSovani probiha z obou magnetroni najednou. Maximalni vykon provozu
magnetronu je 10KW. Zadni povrch terée je pii depozici pfimo chlazen protékajici vodou.

Drzak substrati

Ve spodni ¢asti pracovni komory se nachazi pracovni stolek, ktery lze riiznou rychlosti
otaCet podé¢l své vertikdlni osy ve stiedu pracovni komory. Na stolek je mozné piivést
zaporny potencial pro predpéti na substratu.

Ohfev substratu

Zarizeni umoznuje moznost predehievu substratu pred samotnou depozici i béhem ni.
K tomu je urcen ptidavny stolecek kruhového tvaru o priméru 7cm, ktery se upeviiuje do
pracovniho stolku. Maximalni teplota ohfevu je stanovena az na 350°C.

Zdroj

Zatizeni disponuje pulznim zdrojem vrozsahu 1-80kHz o celkovém vykonu 10kW.
Vystupni napéti zdroje Ize nastavit bud’ v rezimu DC, nebo pulzni s nastavitelnou stiidou
a frekvenci. Stfida se zde nastavuje jako sifka jednotlivych pulzi dodavaného vykonu pro
konkrétni magnetrony. Zatizeni dale umoziiuje méfeni aktudlniho napéti a proudu na
magnetronech, ¢i méteni efektivniho a odrazené¢ho vykonu napajeni.

Cerpaci systém

Proces evakuace komory zde zajistuje dvoustupniovy suchy Cerpaci systém. Prvni stupeni
zajistuje vyvéva typu SCROLL. Druhy stupen zajist'uje turbomolekularni vyvéva. Kontrola
aktualniho tlaku v komote je zajisténa pomoci tfech digitalnich vakuometrti. Jedna mérka
slouzi k méfeni v oblasti nizkého vakua (Pirani), dalsi k méfeni v rozmezi vysokého vakua
(Pening). Tteti mérka slouzi k méfeni vakua na vystupu z turbo molekularni vyvévy (Pirani).

Pracovni plyn

Depozi¢ni komora disponuje tfemi piivody pro pracovni plyny. Jeden piivod je zpravidla
ur¢en pro inertni plyn, v naSem ptipadé Argon, a zbylé dva pro reaktivni plyny. K pfesnému
piipousténi pracovnich plynt slouzi regulatory hmotnostniho pritoku (MFC ventily)
s rozsahem 0-200sccm.

Chladici systém

Do zatizeni je pfipojen piivod vody, ktera je usmérniovana do né€kolika chladicich okruhi.
Jednotlivé okruhy zajiStuji pfimé chlazeni jednotlivych magnetronii, procesniho zdroje
a turbomolekularni vyvévy. Kazdy chladici okruh obsahuje na svém konci snimac pritoku
a aktudlni teploty. Tim je mozné kontrolovat mnozstvi chladici kapaliny a zahtivani
jednotlivych soucastek.

Zatizeni je dale vybaveno nékolika ptidavnymi ventildtory. Jejich funkci je odvadeét
prebytecné teplo z prostoru strojovny s elektronickymi soucéstkami, které se mohou pfi
procesu zahftivat.
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Ridici systém
Celé zafizeni je fizeno pomoci systému PLC a ovladaciho panelu obsluhy. Rizeni procest
Vv zafizeni mize probihat ve tiech uzivatelskych rezimech.

Automaticky rezim — veskeré procesy se provadi automaticky podle predem
naprogramovanych receptur.

Poloautomaticky rezim - veSkeré procesy se provadi podle piedem
naprogramovanych receptur, ale 1ze do nich béhem jednotlivych procesti zasahovat
obsluhou zatizeni.

Ru¢ni rezim — veskeré nastaveni jednotlivych parametrii procesu provadi pfimo sama
obsluha zatizeni v realném case.

3.1.2 Predpriprava vzorki

Jako materidly substratu pro napra$ovani tenkych vrstev byly zvoleny mosaz CuZn37,
nerezova ocel AISI 303 a 316 (viz obr. 3.2). Substraty mély rizné mechanické opracovani
povrchu. Tim bylo docileno rizné pocate¢ni drsnosti povrchu (viz tab. 3.1), které umoziuje
sledovat pfipadné zmény drsnosti povrchu v zavislosti na tloust’ce deponované vrstvy
(viz kap. 3.2.1).

Obrazek 3.2: Vzor jednotlivych substrati uréenych k depozici

AlSI 303(a) 100 x 70 x 1 mm 27+3
AISI 303(b) 60 x 30 x 3mm 81+9
AISI 303(c) 60 x 30 x 3mm 500 £ 20
AlSI 316 60 x 30 x 3mm 700 £ 200
Cuzn37(a) 100 x 70 x 1 mm 26+ 4
Cuzn37(b) 60 x 30 x 3 mm 560 + 40

Tabulka 3.1: Substraty ur¢ené k depozici
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Uvedena drsnost povrchu byla stanovena pomoci konfokélniho mikroskopu. V rdmci
predptipravy byly jednotlivé vzorky roztiidény podle mechanického opracovani povrchu
a tiidy oceli, kterd byla urena pomoci ru¢niho rentgen fluorescen¢niho spektrometru
DELTA PROFESSIONAL. Piistroj je schopen pomoci pfedem nahranych spekter
jednotlivych tiid oceli, pfesné uréit o jakou téidu oceli se jedna. Nasledovalo strzeni ochranné
folie po laserovém fezani a dikladné odstranéni zbytku lepidla ze vzorka.

Vzorky se umistily do vyhraté provozni myci linky s ultrazvukem, ktera slouzi k myti
substratti pfed procesem galvanizace. Po dokonceni procesu myti byly vzorky opatrné
zabaleny do tenkého papiru a piesunuty K naprasovacimu zafizeni, kde byly opatrné
vyjmuty, a bez dalSich procedur umistény ptimo na karusel do depozi¢ni komory.

3.1.3 Postup naprasovani vrstev Cu, Cr, Ni, Ti a Nerez 316

Do depozi¢ni komory je na Karusel umistén vzorek substratu. Nasledné se komora uzavie
a zapne se proces evakuace komory. Dojde k sepnuti primarni vyveévy pro vytvoreni nizkého
vakua. Béhem toho se pomalu zvysuje vykon turbomolekularni vyvévy. Rychlost ¢erpani
primarni vyvévou postupné exponencialné klesa. Po dosazeni mezni hodnoty tlaku pro
primarni vyvévu se ¢erpani piepne na sekundarni vyvévu. Jakmile je dosazeno pracovniho
tlaku, tak se na ovladacim panelu zadaji konkrétni parametry depozice.

Nejdiive je nastavena hodnota pracovniho tlaku a mnozstvi pfipousténi inertniho plynu.
Nasleduje nastaveni parametrii procesnich zdroji, mezi které patii: nastaveni potenciali na
komoie, anody magnetronu a stolku se substratem. Potom se vybere napét'ovy rozsah zdroje
a magnetron, ze kterého se bude napraSovat. Poslednim krokem je zadani hodnoty
efektivniho vykonu zdroje pfivedeného na magnetron. Jakmile byly nastaveny vSechny tyto
parametry, byl spustén zdroj napéti, ¢imz se zah4jil proces samotné depozice.

Timto postupem byly deponovany vSechny vytvorené vrstvy ztéchto péti materialt.
Jednotlivé postupy se liSily pouze casem depozice (viz tab. 3.2).

Deponovana
vrstva
Cu
Cr
Ni
Nerez
Ti 1min 2min 4min 8min 16min | 32min

Cas depozice

15s 30s 60s 120s 240s 480s

Tabulka 3.2: Cas jednotlivych depozic

Po uplynuti konkrétni doby depozice, byl proces naprasovani zastaven. Nejdiive je vypnut
zdroj napéti a regulace pracovniho tlaku. To vede K navraceni tlaku v komote na hodnoty
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vysokého vakua. Nasledné je zadan pokyn k otevieni komory, ktery vede k automatickému
bezpecnému odstaveni turbomolekularni vyvévy a zavzdusnéni komory. Po dosaZeni
atmosférického tlaku je komora oteviena a vzorek s deponovanou vrstvou vyjmut.

3.2 Postup méreni a testovani vybranych vlastnosti
tenkych vrstev

V této kapitole jsou popsany postupy meéteni a testovani vybranych vlastnosti vytvorenych
tenkych vrstev. Méfeni a testovani bylo zaméfeno predevsim na stanoveni tloustky vrstvy,
drsnost povrchu, uhel smaceni, barevny odstin, adheze vrstvy a testovani v koroznich
komoréch.

3.2.1 Postup stanoveni tloust’ky vrstvy
Stanoveni tloustky vrstvy bylo provedeno pomoci kryci metody a XRF spektrometrie.

Kryci metoda

Naprasovany vzorek byl z ¢asti zakryt hlinikovou destickou ve tvaru ¢tverce 0 rozmérech
hrany 5Smm. Po depozici tak vzniknul na vzorku ostry piechod, ktery oznacoval kde je vrstva
deponovana a kde naopak neni. Zméteni vyskového rozdilu bylo provedeno konfokalnim
mikroskopem Sensofar S Neox. Nasledné se vybralo nékolik konkrétnich mist (bodu), kde
nebyla vrstva deponovana, a kde probéhla depozice vrstvy (viz obr. 3.3). Z namétenych
vySkovych rozdilti mezi témito body byla potom stanovena piiblizna tloustka vrstvy.

Nedeponovana vrstva Deponovana vrstva

Obrazek 3.3: Ukazka zptisobu méfeni tloustky vrstvy kryci metodou
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XRF spektrometrie

Vzorky tenkych vrstev naprasené na substratech AISI 303(a) a Cuzn37(a) byly podrobeny
meéfeni tloustky pomoci rentgen fluorescen¢ni (XRF) spektrometrie. Podminkou bylo
pristroj nakalibrovat na pfislusné standardy. K dispozici byly tfi standardy v uréitém
rozmezi (Viz tab. 3.3). Bylo tedy teoreticky mozné méfit tloustku vrstvy pouze u téchto tii

vrstev.

Deponovana S
retva Kalibra¢ni standarty [pm]
Cu 1,24 5,14 12,2
Cr 0,31 1,07 2,08
Ni 0,5 518 -

Tabulka 3.3: Hodnoty tlousték kalibra¢nich standarda

3.2.2 Postup stanoveni drsnosti povrchu

Stanoveni drsnosti povrchu bylo provedeno dvéma riznymi metodami. Jednak pomoci
drsnoméru, tak pomoci konfokalniho mikroskopu (viz. obr 3.4).

Obrazek 3.4: Drsnomér INSEZE ISR-C300 a konfokalni mikroskop Sensofar S Neox
(Calibr 2023), (schaefer 2014)

Stanoveni drsnosti povrchu za pouziti drsnoméru
Drsnost povrchu byla meéfena pomoci dotykového drsnoméru INSIZE ISR-C300
s odpojitelnou sondou. Toto zafizeni méfi drsnost povrchu na principu profilometru

(viz kap. 2.4.2).
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Obrazek 3.5: Ukézka principu méteni drsnoméru INSEZE ISR-C300

Vyslednou hodnotou méfenti je aritmeticka stfedni odchylka profilu Ra. Vzdalenost jednoho
méfeni na vzorku byla 4mm. Méfeni bylo provedeno pro kazdy vzorek vzdy Sestkrat. Tti
méfeni vjednom sméru a dalsi tfi méfeni v kolmém sméru na prfedchozi meéteni.
Z naméfenych dat na jednom vzorku byla nésledné stanovena primérnd hodnota drsnosti
povrchu vzorku. Kalibrace zafizeni byla provedena po kazdych 30 méfenich. Vysledné
hodnoty ze stanoveni drsnosti povrchu pomoci drsnoméru jsou uvedeny v tabulce 7.1.

Stanoveni drsnosti povrchu za pouziti konfokalniho mikroskopu

K meéfeni byl pouzit konfokalni mikroskop Sensofar S Neox, ktery pracuje na principu
popsaném v Kapitole 2.4.2. Slouzi tedy k uréeni drsnosti povrchu v plose 2D. Ke snimani
povrchu vzorku byl pouzit objektiv s celkovym zvétSenim 25x. Sniméni povrchu vzorku
bylo provedeno v automatickém rezimu, ktery je schopen povrch vzorku automaticky
zaostfit a zvolit spravny jas svétla. Snimky zobrazujici strukturu povrchu jednotlivych
substratii jsou zobrazeny na obrazku 3.6.
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2125 X(um) 6376 850.1° 2125 X(um) 637.6 8501

AlSI 303(a) Cuzn37(a)

o 2125 X (um)’ 6376 850.4 %0

125 : ] 3
212 X (um) 6376 8501 550109

AISI 316 Cuzn37(b)

Obrazek 3.6: Snimky struktury povrchu jednotlivych substrati

Software mikroskopu je ze snimku schopen nasledné urcit drsnost povrchu v celé snimané
plose. Pro kazdy vzorek byly potizeny vzdy tfi snimky na riznych mistech, ze kterych byla
nasledné stanovena priméma hodnota drsnosti povrchu. Vysledné hodnoty z méfeni
drsnosti povrchu pomoci konfokalniho mikroskopu jsou uvedeny v tabulce 7.2.

3.2.3 Postup stanoveni uhlu smaceni

Zafizeni, které bylo pouZito pro méfeni Uthlu smaceni, disponuje manualné posuvnym
stolkem ve tfech osach, videokamerou pro foceni nanesené kapky a monitorem s pfisluSnym
softwarem pro zobrazeni. Princip méfeni byl jiz dfive popsan v kapitole 2.4.4. Jako testovaci
kapalina byla pouzita destilovana voda nanesena pomoci mikropipety v mnozstvi 5Sul. Po
naneseni kapky na povrch vzorku byl neprodlené potfizen snimek ptislusné kapky
(viz. obr. 3.7). Testovaci kapalina byla nanasena vzdy na tii odli$na mista na vzorku.
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Obrazek 3.7: snimek testovaci kapaliny na povrchu vzorku

Z vytvotenych snimkt byly pomoci pfislusného softwaru urceny jednotlivé thly smacenti,
ze kterych byla vypoctena primérna hodnota tthlu sméaceni. Vysledné hodnoty z méteni thlu
smaceni jsou k dispozici v tabulce 7.3.

3.2.4 Postup stanoveni zmény barevného odstinu

Stanoveni barevného odstinu bylo provedeno pomoci pfistroje Spectro Guide Gloss od
vyrobce BYK Gardner (viz. obr 3.8). Jedna se o spektrofotometr, ktery se vyuziva pro
primyslové ucely k méfeni barevného odstinu a lesku jakéhokoliv pevného materialu.
Princip méfeni byl jiz diive popsan v kapitole 2.4.3.

Obrazek 3.8: Spektrofotometr Byk Spectro Guide Gloss (Gamin s.r.0. 2023)

Zatizeni bylo nejdfive nakalibrovano pomoci pfislusnych standardd. Nasledné jsme mohli
zahajit méfeni. Pistroj se ptilozil pomoci specialni Sablony k povrchu vrstvy a stisklo se
tlacitko k zahajeni méteni. Po cca 8 sekundach bylo méteni dokonceno. Potom nas pftistroj
vyzval k potvrzeni uloZeni pravé provedeného méfeni do paméti zatizeni.

Jednotliva méteni byla provedena zhruba uprostted vzorku a pro kazdy vzorek vzdy tiikrat.
Stanoveni barevného odstinu tenkych vrstev bylo provedeno pouze na vzorcich, které byly
naneseny na substraty AISI 303(a), Cuzn37(a). Veskera data uloZena Vv zafizeni byla
nasledné stazena ke zpracovani. Vysledné hodnoty nameéfenych soutadnic barevného
prostoru CIE jsou uvedeny v tabulce 7.4 a 7.5.
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Z téchto vyslednych soutfadnic barevného prostoru CIE byla nasledné vypoctena hodnota
zmény barevného odstinu pro vrstvy ze stejného materialu. Tato hodnota byla stanovena
vzdy ku vrstvé s nejdelsim ¢asem depozice. Zména barevného odstinu byla uréena pomoci
barevné odchylky AE", ktera je dana vztahem:

AE* = /(AL)? + (Aa*)? + (Ab*)?

3.2.5 Postup stanoveni adheze vrstvy

Stanoveni adheze vrstvy substratu bylo provedeno pomoci miizkového testu. Princip méteni
byl jiz diive popsan v kapitole 2.4.5. Ke stanoveni bylo uzito méfici sady Elcometer 107
(viz. obr 3.9), a pro nasledné vyhodnoceni digitalni mikroskop KEYENCE VHX-5000
(viz. obr 3.11).

Na kazdém vzorku byla nejprve pomoci specidlniho fezného nastroje vytiznuta miizka tak,
aby vznikla viditelnd plocha 25 ¢tvercii (5x5). Vzdalenost jednotlivych feznych bfiti od sebe
je Imm. Plocha jednoho &tverce je tedy 1 mm?2. Po vytvoieni miizky byl vzorek umistén pod
digitalni mikroskop, kde se nechal vytvofit snimek miizky pro pozdé&jsi hodnoceni. Tento
zpiisob testovani odpovida technické normé: CSN EN ISO 2409.

Druhou ¢asti testu bylo nalepeni lepici pasky piimo na vzniklou miizku. Nasledné byla paska
vyhlazena, aby byla na v§ech mistech v kontaktu s povrchem vrstvy a nedochazelo ke tvorbé
vzduchovych bublin. Po uplynuti cca 3 minut, byla paska strZzena. StrZeni pasky probihalo
pod tthlem 60° a rychlosti mezi 0,5-1 sekundy. Nasledovalo opét potizeni snimku miizky na
digitalnim mikroskopu.

Obrazek 3.9: Me¢fici sada Elcometer 107 (Elcometer limited 2023)

3.2.6 Testovani vV koroznich komorach

Testovani vrstev na odolnost proti korozi a riznym vliviim prostiedi bylo provedeno ve tiech
riznych typech komor, z nichz kazda poskytovala rizny druh simulovaného prostiedi.
K testovani byla pouzita solnd komora, kondenza¢ni komora a klimatickd komora.
Jednotlivé parametry prostiedi pro testovani jsou popsany zvlast’ pro kazdou komoru nize.
Béhem testu probihalo také pribézné sledovani vlivu konkrétniho prostfedi na kvalitu
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vzorki. Sledovani probihalo jak pomoci vizualni o¢ni kontroly, tak pomoci digitalniho
mikroskopu, ze které¢ho byly potizeny snimky pro vyhodnoceni.

Hodnoceni vlivu prostiedi na vzorky

Hodnoceni vlivu prostiedi na vzorky bylo provadéno vzdy po uplynuti urcité doby expozice
v komofte. Prvni hodnoceni bylo provedeno po 24 hodinach a dalsi pak tak, aby doba mezi
hodnocenim nebyla vice jak dvojnasobné¢ delsi nez dosavadni doba expozice v komofte.
Vzorky byly po vyjmuti zkomor nejprve osuseny fénem (bez ohievu) a umistény na
laboratorni stl k porovnani mezi sebou (viz. obr. 3.10). Nasledovala fotodokumentace
pomoci fotoaparatu.

Obrazek 3.10: Fotografie vzorki pted zahdjenim testovani

Nasledné byl kazdy vzorek umistén pod digitalni mikroskop KEYENCE VHX-5000 pro
detailngjsi zkoumani ptipadného naruseni kvality povrchu (viz. obr 3.11). Pozorovani bylo
provedeno pii zvétSeni objektivu 20x a pfi dvou riznych reZimech osvétleni, protoze pod
kazdym byl Iépe vidét jiny druh defektu. Z kazdého vzorku byl potfizen snimek, a z téchto
snimkl pak vznikla vysledna fotodokumentace, ktera je k dispozici v sekci Pfilohy
(tabulky 7.6 az 7.17).

Po vyhodnoceni byly vzorky umistény zpét do jednotlivych komor. Hodnoceni probihalo
nejdiive vzdy pro vSechny vzorky z jedné komory najednou. Teprve potom nasledovalo
hodnoceni z dalsi komory tak, aby se docililo co nejkrat§iho ¢asu vystaveni vzorkit mimo
simulované prostiedi v komore.
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Obrazek 3.11: Digitalni mikroskop KEYENCE VHX-5000 (mendelu.cz 2023)

Kondenzac¢ni komora

Testovani bylo provedeno v kondenza¢ni komoie CON 300-FL, kterd simuluje vliv vlhkého
korozniho prostiedi na vlozené vzorky. Béhem vSech provedenych testl byla komora stale
V nepfetrzitém provozu pii t€chto nastavenych parametrech:

e Teplota: 40°C
e Relativni vlhkost: 100%

Objem komory je 300 dm?. Vzorky byly v komoie rovnomérné zavéseny pomoci hacki,
které se nachazi ve vrchni ¢asti komory (viz. obr 3.12). Tento zpusob testovani odpovida
zéroveii technické normé: CSN EN ISO 6270.

Obrazek 3.12: Zavéseni vzorkl v kondenzaéni komoie CON 300-FL
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Solna komora

Testovani bylo provedeno v komote Ascott S120 (viz. obr 3.13), ktera simuluje vliv vysoce
korozni solné mlhy (5% NaCl) na vlozené vzorky. Testovani probiha 24h/den v n¢kolika
cyklech. Jeden cyklus trva 4 hodiny a je naprogramovan ve tiech krocich. V prvnim kroku
probiha rozprasovani solné mlhy pii konstantni teplot¢ 35°C. V druhém kroku nasleduje
pouze samotny ohfev komory na 50°C (suseni). V tfetim kroku probihd samovolné chladnuti
komory.

Takto se cyklus neustale opakuje, az do doby, kdy je komora oteviena ke kontrole. Nasleduje
hodnoceni vzorkli a stanoveni urCitych parametri pravé probéhlého testu. Mezi tyto
parametry se fadi:

e Spad solné mlhy na plochu 1dm?: (1-2 ml/h)

e Parametry solného roztoku
koncentrace NaCl: (4,5 - 5,5) %
pH:6,5-7,2
vodivost: (68 - 80) uS/cm

Objem komory je 120 dm® Vzorky jsou v komotfe rovnomémé rozmistény v drazkach
plastového drzaku, ktery se nachazi ve spodni ¢asti komory (viz. obr 3.13). Po skonceni testu
jsou vzorky ostiiknuty destilovanou vodou a piipadné vyjmuty k hodnoceni. Pfed zahajenim
dalsiho testu jsou vzorky pifemistény na jinou polohu ve stojanu a pooto¢eny o 90° tak, aby
byl vylouéen vliv umisténi vzorku na korozni odolnost. Tento zpusob testovani odpovida
zéroveii technické normé: CSN EN ISO 9227.

Obrazek 3.13: Testovaci komora Ascott S120 a umisténi vzorka v komote
(Ascott Analytical Equipment 2023)

Klimaticka komora

Testovani bylo provedeno v komoie WEISS WKL 140, ktera simuluje prostedi o konkrétni
dané teploté v rozmezi od -40°C do +180°C. Dale je zde moZné naprogramovat cyklus, pfi
kterém se teplota méni v zavislosti na ¢asu expozice.
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Pro testovani pfipravenych vzorki byl naprogramovan cyklus (viz. obr 3.14), ktery
obsahoval tii urcité teploty, pii kterych probihala po uréitou dobu expozice na vzorky:

e Cas jednoho cyklu: 120 min

e Maximalni teplota: 90°C (25 min)
e Minimalni teplota: -20°C (25 min)
e Laboratorni teplota: 20°C (10 min)

Teplotni prabéh v klimatické komore

100
80
60

40
@ Skutecna teplota

Teplota [°C]

20 ® Nastavend teplota

0 20 40 60 0 1 120
-20

-40 5
Cas [min]

Obrazek 3.14: Graf prubéhu teplot v klimatické komote

Mezi jednotlivymi nastavenymi teplotami probihalo po urcity ¢as postupné ohfivani, ¢i
ochlazovani. Z obrazku 3.14 je vidét porovnani vzdy aktudlné nastavené teploty se
skute¢nou teplotou v komote. Objem komory je 100 dmd. Vzorky byly v komoie
rovnomérné zaveéseny pomoci hacku, které se nachazi uprostted komory (viz. obr 3.15).
Vyjmuti vzorkli z komory pro hodnoceni probihalo az po ukonéeni celého jednoho cyklu,

IL!

tedy kdyz teplota v klimatické komote dosahla 20°C.

Obrazek 3.15: Zavéseni vzorka v klimatické komoie WEISS WKL 140
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4 Vysledky a diskuze

Tato kapitola pojednava o vysledcich méfeni a testovani vybranych vlastnosti tenkych vrstev
popsanych Vv ptedchozi kapitole. Vysledné hodnoty jsou ve tvaru intervalu spolehlivosti,
ktery byl uréen na zdklad€ primérné hodnoty, smérodatné odchylky vSech méfeni a 95%
urovni spolehlivosti.

4.1 Vysledky ze stanoveni tloust’ky vrstvy

Kryci metoda

Hodnoty pfiblizné tloustky vrstev v zavislosti na deponovaném materialu a ¢asu depozice
jsou v tabulce 4.1. Pro vrstvy s niz§im ¢asem depozice nebylo stanoveni tloustky vrstvy
adekvatné proveditelné.

Substrat Deponovana Tloust’ka vrstvy [nm] v zavislosti na dobé depozice
vrstva 15s 30s 60 s 120's 240s 480 s
AISI 303(b) Cu - - - 500 +200 | 1200 + 200
AlSI 303(b) Cr - - - 300+200 | 800200
AISI 303(b) Ni - - - 300 + 200 500 + 200
AISI 303(b) Nerez - - - 200+200 | 400 =200
Imin | 2min | 4min | 8min 16min 32min
AISI 303(b) Ti - - - 400 + 200 800 + 200

Tabulka 4.1: Tloustky vrstev stanovené kryci metodou

XRF spektrometrie
Hodnoty stanovené tloustky vrstev v zavislosti na deponovaném materialu a ¢asu depozice
jsou v tabulce 4.2. Kazdy standard byl k dispozici pro jiné detekéni rozmezi tlousték. Proto
nebyl XRF spektrometr schopen stanovit nizsi tloustky u vrstev médi a niklu.

Substrit Deponovana Tloust’ka vrstvy [nm] v zavislosti na dobé depozice
vrstva 15s 30s 60s 120s 240s 480s
AISI 303(a) Cu - - - - - 1160 + 120
Cr 12+5 37+5 80+ 10 160 + 20 340 + 40 660 + 70
Cuzn37(a) :
Ni - = 50 =10 170 + 20 370 + 40 790 + 80

Tabulka 4.2: Tloustky vrstev stanovené XRF spektrometrii

Vzhledem ke stejnym vyrobnim parametriim vSech druhti vrstev miiZeme porovnat rychlosti
napraSovani jednotlivych materialt. Je vidét, Ze nejrychlejsi rist vrstvy probiha u depozice
médi. Naopak nejpomalejsi je depozice titanu. Vrstvy Ni, Cr a nerezy rostou piiblizné stejné
rychle.
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4.2 Vysledky ze stanoveni drsnosti povrchu

Z naméfenych hodnot v tabulce 7.1 a 7.2 je patrné, Ze drsnost povrchu se s rostouci
tloustkou deponované vrstvy neméni. Toto tvrzeni plati pro vSechny typy pouzitych
substratli s odliSnou drsnosti povrchu. Mizeme proto konstatovat, ze tloustka vrstvy nema
vliv na drsnost povrchu. Na zakladé toho mizeme v ramci zjednoduSeni uré¢it primérnou
drsnost povrchu pro kazdy konkrétni substrat s ur¢itym deponovanym materidlem bez vlivu
na dobu depozice.

Pro porovnani byly vysledné hodnoty drsnosti povrchu vyneseny do grafii, kde zavisi na
druhu substratu, pouzité metodé hodnoceni a deponovaném druhu materialu (viz obr. 4.1
a 4.2). Z grafii je patrné, Ze na vyslednou drsnost povrchu ma vliv jak pocate¢ni drsnost
povrchu substratu, tak i pouzitd metoda pro stanoveni drsnosti povrchu.

Vysledné hodnoty drsnosti povrchu pro
substraty: AISI 303(a), mosaz(a), AlSI 303(b)

200
'E 180
£, 160
S 140 I M ref.
K=
S 120 mCu
3 100
2 30 T mCr
B 60
g 40 Ni
2 z
20
e 0 C T 0T iii .i B Nerez
Drsnomér AISI Konfokél AISI Drsnomér AISI  Konfokal AlSI Wi
303(a)/ 303(a)/ 303(b) 303(b)
mosaz(a) mosaz(a)

Obrazek 4.1: Hodnoty drsnosti povrchu pro substraty AlSI 303(a), mosaz(a), AlSI 303(b)

Vysledné hodnoty drsnosti povrchu pro substraty:
AISI 303(c), AlSI 316, mosaz(b)

1000

E 500  ref.

- &

S 600 & Cu

S I I

o I mCr

S 400

g I Ni

g 200 W Nerez
0 mTi

Drsnomér Konfokdl Drsnomér Konfokdl Drsnomér Konfokal
AISI 303(c) AISI303(c) AISI316 AISI316  mosaz(b) mosaz(b)

Obrazek 4.2: Hodnoty drsnosti povrchu pro substraty AlSI 303(c), AISI 316, mosaz(b)
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4.3 Vysledky ze stanoveni uhlu smaceni

Z naméienych hodnot v tabulce 7.3 je patrné, Ze pro jednotlivé druhy deponovanych vrstev
se hodnota thlu smaceni s rostouci tloustkou deponované vrstvy piilis neméeni. Neni zde
jednoznacné vidét ani klesajici ani stoupajici trend zmény hodnoty thlu smaceni v zavislosti
na dobé depozice. Toto tvrzeni plati pro vSechny typy pouzitych substratii. Na zékladé toho
muzeme v ramci zjednoduseni urcit primérnou hodnotu tthlu smaceni pro kazdy konkrétni
substrat s ur¢itym deponovanym materialem bez vlivu na dobu depozice.

Pro porovnani byly vysledné hodnoty tihlu smaceni vyneseny do grafu, kde zavisi na druhu
substratu a deponovaném druhu materialu (viz obr. 4.3). Z grafu je patrné, Ze jak material
zakladniho substratu, tak 1 jeho drsnost povrchu mé vliv na vyslednou hodnotu thlu smaceni.

Vysledné hodnoty thlu smaceni pro jednotlivé
kombinace substrat - vrstva

140

120

ref.

mCu
mCr
Ni
M Nerez
Ti

AISI 303(a) AISI 303(b) AISI303(c) AISI316 mosaz(a) mosaz(b)

10

Uhel sméaceni [°]
N S (o)) (0]
o o o o o

o

Obrazek 4.3: Vysledné hodnoty thlu smaceni

Dale je patrné, Ze uZ pii minimalnim pouZitém casu depozice se hodnota tthlu sméceni
vyrazn€ méni. Nejvice je tato zména patrnd u médénych vrstev na vSech substratech nerezu.
Naopak u médénych vrstev na mosazném substratu nenastala zadna zména uhlu smaceni.
Pokud se podivame na chromové, niklové, nerezové a titanové vrstvy, tak lze pozorovat
u vSech vrstev na nerezovych substratech narust hodnoty thlu smaceni. To je velmi zajimavé
pro nerezové vrstvy, kde by nemélo dochazet ke zméné chemického sloZzeni povrchu. Presto
je patrna vyrazna zména téchto vrstev na vSech nerezovych substratech.
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4.4 Vysledky ze stanoveni zmény barevného odstinu

Hodnoty namétenych soutfadnic barevného prostoru CIE jsou v tabulce 7.4 a 7.5. Z téchto
soufadnic byla nasledn¢ vypoctena hodnota zmény barevného odstinu pro vrstvy ze stejného
materidlu. Tato hodnota byla stanovena vzdy ku vrstvé s nejdelSim c¢asem depozice. Pro
porovnani byly hodnoty zmény barevného odstinu vyneseny do grafu (viz obr. 4.4).

Zména barevného odstinu vrstev oproti
deponované vrstvé s nejdelSim casem depozice

f, I" illi HIH ;lm dnl Bl

referencni  15s 3 S 120s 240s
vzorek  (1min)  (2min)  (4min)  (8min) (16min)

Obrazek 4.4: Graf vyslednych hodnot zmény barevného odstinu

Z grafu (viz. obr. 4.4) lze uréit, Ze nékteré vrstvy maji pii stejné dobé depozice vyrazné
odlisnou hodnotu zmény barevného odstinu. To mize byt dano odlisnou rychlosti ristu
jednotlivych vrstev. Vyrazné mensi po¢atecni rozdil barevného odstinu substratu a médeéné
vrstvy snejdelsim casem depozice je ddn hodnotami barevnych soufadnic materidlu
substratu AISI 303(a), ktery ma blizsi hodnoty s médénou vrstvou, nez zbylé stéibrné vrstvy
se substratem CuzZn37(a).

Na zaklad¢ vizualni o¢ni kontroly a namétenych dat byl ur€en minimalni ¢as depozice pro
spolehlivé zakryti substratu. Pfi depozici médénych vrstev nebyla jiz po 30s patrna zadna
vyrazna zména barevného odstinu. Vrstvy Cr, Ni a nerez vykazovaly stabilni barevny odstin
po 60s depozice. Nejdelsi cas depozice (4min) pro spolehlivé zakryti substratu byl potieba
u Titanu. Tyto hodnoty pfimo zavisi na rychlosti rastu téchto vrstev (viz kap. 4.1).

4.5 Vysledky ze stanoveni adheze vrstvy

Pti stanoveni adheze vrstvy pomoci miizkového testu bez pouziti pasky nedoslo na zadném
z testovanych vzorkl k viditelnému poruSeni vrstvy. Pokud jsme nasledné na vytvofenou
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miizku aplikovali lepici pasku, ktera byla nasledné strzena, bylo jiz u nékterych vzorkt
patrné viditelné poruseni vrstvy (viz. obr. 4.5 a 4.6).

Z obrazku 4.5 je vidét, Ze po odtrzeni lepici pasky, doslo k poruseni vrstvy pouze u jednoho
vzorku, konkrétné u Ni-vrstvy s ¢asem depozice 240s. Je zajimavé, Ze u stejného druhu
vrstvy s kratsi i delsi dobou depozice k zadnému viditelnému poskozeni nedoslo. Vzhledem
K tomu, Ze se jedna o pomérné ojedinélé poskozeni a jesté k tomu vétsiho rozsahu (adhezni
ttida 4-5), je mozné konstatovat, ze povrch tohoto konkrétniho substraitu nemusel byt
dikladn€ umyt v ramci predupravy. To by vysvétlovalo, pro¢ vrstvy s kratsi i del§i dobou
depozice nevykazuji zadné viditelné poskozeni.

Cr Ni Nerez Ti

15s
(Imin)

30s
(2min)

60s
(4min)

120s
(8min)

240s i HHH— —=
(16min) =t T bt

D am

480s T = =
(32min)  WEESFEA (r . =

Obrazek 4.5: Snimky mfizek po odtrzeni pasky z povrchu vrstev Cr, Ni, Nerez a Ti

Z obrazku 4.6 lze vidét, Ze po odtrzeni lepici pasky nastalo poruseni vrstvy u vzorka s delsi
dobou depozice. Lze tedy konstatovat, Ze delsi doba depozice médéné vrstvy na substrat
AISI 303(a) vede k horsi adhezi vrstvy.
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pred aplikaci po aplikaci
pasky pasky

15s

30s

60s L B

120s

240s

480s

Obrazek 4.6: Snimky mtizek pfed a po odtrzeni pasky z povrchu Cu-vrstev

K jednotlivym snimkiim, které byly pofizeny po odtrzeni lepici pasky, byly nasledné
ptifazeny adhezni tfidy (viz tab. 4.3). Pro testovani adheze bez pouziti lepici pasky byla

urcena pro vSechny vrstvy adhezni tfida 0.

Adhezni tFidy v zavislosti na dobé depozice

Substrat Deponovana
vrstva 15s 30s 60s 120s 240s 480s
AISI 303(a) Cu 0 0 3 5 5 5
Cr 0 0 0 0 0 0
Ni 0 0 0 0 4-5 0
Cuzn37(a) Nerez 0 0 0 0 0 0
1min 2min 4min 8min 16min 32min
Ti 0 0 0 0 0 0

Tabulka 4.3: Vysledné hodnoty adheznich tfid testovanych vrstev
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Ze snimkll miizeme vidét, Ze na vyslednou adhezi vrstvy miize mit vliv jak tloustka vrstvy,
material substratu, tak i kvalita provedené predupravy pted depozici.

4.6. Vysledky z testovani vV koroznich komorach

Testovani v koroznich komorach prokézalo, ze kazdy druh vrstvy s ur¢itou dobou depozice
vykazuje odliSnou odolnost vii¢i riiznému typu korozniho prosttedi. Pro kazdy druh vrstvy
byla vytvotfena tabulka snimka v zavislosti na ¢asu depozice vrstvy a jeji dobé expozice
v ur¢itém koroznim prostiedi. Tabulky s t€émito snimky jsou v sekci Prilohy (viz tabulka
7.6—7.17). NizZe bude popsan vliv jednotlivych koroznich prostiedi na testované vrstvy.

Kondenzaéni komora

Cr-vrstvy: z tabulky 7.6 lze uréit, ze vyssi odolnost proti tomuto prostiedi mély vrstvy
S niz8im casem depozice. U vrstvy snejvyS$§im casem depozice dochéazelo v pribchu
testovani k odlupovani samotné vrstvy z povrchu substratu (viz obr. 4.7). Tento jev mize

byt zptsoben velkym vnitinim pnutim ve vrstve.

60s 120s

648h

Obrazek 4.7: Snimky Cr-vrstev po expozici 648h v kondenza¢ni komote

Ni-vrstvy: z tabulky 7.7 1ze urcit, ze vSechny testované vrstvy mély celkové slabou odolnost
proti tomuto prostiedi. U vrstvy s niz§im ¢asem depozice dochéazelo k postupnému vzniku
mikroprasklin ve tvaru Supinek, které se postupné $ifily a odlupovaly po velmi malych
kusech samotnou vrstvu. U vrstvy s nejvy$sim ¢asem depozice tento jev ustupoval a nebyl
tak patrny. Dochazelo zde spis ke tvorbé velkych kratert (viz obr. 4.8). Z testovanych vrstev
nejlépe odolavala vrstva s ¢asem depozice 120s, kde byly patrné oba tyto jevy poskozeni,
ale v mensim rozsahu nez u zbylych dvou testovanych vzorkd.
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120s

648h

Obrazek 4.8: Snimky Ni-vrstev po expozici 648h v kondenza¢ni komote

Nerez-vrstvy: z tabulky 7.8 lze urcit, ze nejlépe si vedla vrstva s nejdelsim ¢asem depozice.
U vrstvy s nizs§im ¢asem depozice dochazelo ke vzniku malych mikroprasklin a postupnému
odlupovani vrstvy (viz obr. 4.9). U vrstvy s ¢asem depozice 120s dochazelo navic ke vzniku
kraterti. Vrstva s nejdelsim casem depozice se potykala se vznikem mikroprasklin jen
ojedinéle a kratery se na ni objevovaly v men$im mnozstvi nez u vrstvy s Casem depozice
120s.

60s 120s 240s

648h

Obrazek 4.9: Snimky Nerez-vrstev po expozici 648h v kondenzaéni komote

Ti-vrstvy: z tabulky 7.9 lze uréit, Ze titanové vrstvy si vedly v tomto prostiedi nejlépe. Cim
byl ¢as depozice delsi, tim byla odolnost vrstvy vyssi (viz obr. 4.10).

4min 8min 16min

Obrazek 4.10: Snimky Ti-vrstev po expozici 648h v kondenza¢ni komote
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Solna komora

Cr-vrstvy: z tabulky 7.10 lze urcit, ze vSechny testované vrstvy mély uz po 72 hodinach
velmi malou odolnost proti tomuto prostedi (viz obr. 4.11). Nelze ani ur¢it, ze by néktera
z vrstev méla lepsi odolnost, nez zbylé dvé. Po 480 hodinach lze pozorovat, jak se v celkové
porusené vrstvé zazira roztok NaCl, kde nasledné krystalizuje (viz tab. 7.10).

60s 120s

72h

Obrazek 4.11: Snimky Cr-vrstev po expozici 72h v solné komoie

Ni-vrstvy: z tabulky 7.11 lze urcit, Ze vSechny testované vrstvy mély uz po 72 hodinach
velmi malou odolnost proti tomuto prostiedi. Lze vSak pozorovat odlisny vzhled poc¢ate¢niho
poskozeni u testovanych vrstev (viz obr. 4.12). U vrstvy s niz§im ¢asem depozice od zacatku
dochazelo ke tvorbé mnohem SirSich drah poskozeni nez u vrstvy s nejdelsim casem
depozice, kde nejdiive dochazelo k poskozeni formou malych mikroprasklin po celém
povrchu vrstvy. Po 480 hodinach lze pozorovat, jak se v celkové poruSené vrstvé zazira
roztok NacCl, kde nasledné krystalizuje (viz tab. 7.11).

60s 120s 240s

72h

Obrazek 4.12: Snimky Ni-vrstev po expozici 72h v solné komoie

Nerez-vrstvy: z tabulky 7.12 lze urcit, ze vSechny testované vrstvy mély po 144 hodinach
vys$i odolnost v testovaném prostiedi, nez vSechny Cr a Ni-vrstvy po 72 hodinach. Nelze
vsak urcit, Zze by néktera z vrstev méla lepsi odolnost nez zbylé dvé (viz obr. 4.13). Prvotni
objeveni zkrystalizované soli ve vrstvé se objevuje u vSech vzorkti az po 648 hodinach
(viz tab. 7.12).

58



60s

144h

Obrazek 4.13: Snimky Nerez-vrstev po expozici 144h v solné komote

Ti-vrstvy: z tabulky 7.13 1ze ur¢it, Ze titanové vrstvy si vedly v tomto prostfedi opét nejlépe.

Nejvyssi odolnost projevila vrstva s nejdelsim ¢asem depozice. U této vrstvy Ize pozorovat
velmi malé poskozeni vrstvy i po 240 hodinach (viz obr. 4.14).

4min 8min 16min

240h

Obrazek 4.14: Snimky Ti-vrstev po expozici 240h v solné komote

Klimaticka komora

Cr-vrstvy: z tabulky 7.14 1ze urcit, Ze nejvyssi odolnost proti tomuto prostfedi méla vrstva
s Casem depozice 120s (viz obr. 4.15). U zbylych dvou vrstev dochazelo v pribéhu testovani
K praskani a naslednému odlupovani vrstvy z povrchu substratu.

60s 120s

480h

Obrazek 4.15: Snimky Cr-vrstev po expozici 480h v klimatické komote
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Ni-vrstvy: z tabulky 7.15 lze urdit, Ze vSechny testované vrstvy mély celkové velmi dobrou
odolnost proti tomuto prostfedi. Nelze urcit, ze by néktera z vrstev vykazovala lepsi
vlastnosti nez zbylé dvé (viz obr. 4.16). Kvalita povrchu vrstev se dokonce s ¢asem expozice

nijak vyrazné neménila (viz tab. 7.15).

60s 120s 240s

480h

Obrazek 4.16: Snimky Ni-vrstev po expozici 480h v klimatické komoie

Nerez-vrstvy: ztabulky 7.16 lze ur¢it, Ze u vSech testovanych vrstev dochazelo
k postupnému vzniku lokalnich prasklin. Nepatrné lepsi odolnost zde vykazovala vrstva

s ¢asem depozice 120s (viz obr. 4.17).

60s 120s

480h

Obrazek 4.17: Snimky Nerez-vrstev po expozici 480h v klimatické komoie

Ti-vrstvy: z tabulky 7.17 lze urcit, Ze u vSech testovanych titanovych vrstev dochazelo
Kk postupnému vzniku prasklin. Nelze vsak ur¢it, ze by néktera z vrstev méla vyrazné lepsi

odolnost nez zbylé dvé (viz obr. 4.18).
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8min

480h

Obrazek 4.18: Snimky Ti-vrstev po expozici 480h v klimatické komote
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r A4
5> Z.avér
V této diplomové praci bylo pojednano o metodach depozic tenkych vrstev a hodnoceni
jejich vlastnosti. Byla provedena reserSe na moznosti depozic tenkych vrstev, ktera byla
Siroce zamétena predevs§im na jednotlivé moznosti fyzikalni depozice z pevné faze. Byly
obecné popsany jednotlivé parametry procesu a slozeni depozi¢niho zafizeni. Jsou zde
shrnuty teSené vlastnosti tenkych vrstev a metody jejich stanovovani a testovani.

V ramci experimentalni ¢asti diplomové prace byla provedena vyroba tenkych vrstev médi,
chromu, nerezy, niklu a titanu, na substratech z nerezové oceli a mosazi s rtiznou drsnosti
povrchu. Vrstvy byly vytvotreny vzdy Vv Sesti riznych tloustkach. Nasledné bylo provedeno
méieni vybranych mechanickych, chemickych a fyzikalnich vlastnosti, jako je tloustka
vrstvy, drsnost povrchu, kontaktni thel smaceni, barevny odstin, adheze vrstvy a odolnost
vrstvy za ptusobeni ur¢itého druhu korozniho prostiedi.

Ze stanoveni tloustky vrstvy pomoci kryci metody bylo ovéfeno, ze pro presné stanoveni
tloustky vrstvy velice zalezi na drsnosti povrchu substratu a celkové tloustce vrstvy.
U vzorkli s vyS$$i drsnosti povrchu, nebylo mozné tloustky téchto vrstev vibec méfit.
U substrati AISI 303(b) se dala zméfFit piiblizna tloustka alespoii u dvou nejvétsich tlousték
vrstev. Stanoveni tloustky vrstvy pomoci XRF spektrometru ukazalo, Ze pokud jsou
Kk jednotlivym deponovanym tloustkam vrstev piislusné kalibra¢ni standarty, lze s relativné
velkou piesnosti stanovit tloustku vrstvy. To je nejvice patrné u chromovych vrstev, kde
tloust’ka vrstvy rovnomérné rostla s ¢asem depozice.

Pfi stanoveni drsnosti povrchu bylo dle pfedpokladu prokazano, Ze pti téchto tlouStkach
deponovana vrstva piesné€ kopiruje povrch substratu. Pti experimentu nedochdzelo ke zméné
drsnosti povrchu v zavislosti na tloust'ce vrstvy a deponovaném materialu. Byl zde ale patrny
rozdil ve vyslednych hodnotach drsnosti povrchu v zavislosti na pouzité metod¢ hodnoceni.

Bylo prokazano, Ze hodnota tthlu smacéeni zavisi jak na materialu deponované vrstvy, tak na
jeji drsnosti povrchu. Déle se ukdzalo, Ze hodnota tthlu smaceni se s rostouci tloustkou
deponované vrstvy piili§ vyrazn€ nemeéni.

Pfi stanoveni zmény barevného odstinu bylo mozné pozorovat, ze doba, kdy dojde k ustaleni
barevného odstinu pozadované vrstvy, ktera dostatecné zakryje substrat, zavisi na rychlosti
ristu vrstvy a po¢atecnim rozdilu barevného odstinu substratu a vysledné vrstvy. Dale bylo
ovéteno, Ze neni vhodné se spoléhat pouze na naméfené hodnoty barevného odstinu pomoci
spektrofotometru, ale také si vzorky mezi sebou porovnat vizualni o¢ni kontrolou.
Spektrometr Byk nema dostatecnou citlivost pro rozeznani barevného odstinu mezi dvéma
velmi podobnymi vzorky. Ukézalo se, ze pro piesnéjsi kontrolu spolehlivosti zakryti tenké
vrstvy substratu, bude oko metrické porovnani pomoci pfislusnych standardl vice vhodna
metoda.

Me¢éteni adheze systému vrstva-substrat, jednozna¢né prokazalo, Ze nejvétsi vliv na adhezi
ma preduprava, dale pak tloustka vrstvy a kompatibilita materialu substratu s konkrétnim
materidlem deponované vrstvy.
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Testovani v koroznich komoréch prokazalo, ze kazdy druh vrstvy s uréitou dobou depozice
vykazuje odliSnou ochranu mosazného substratu, vici riznému typu korozniho prostredi.
Nejlépe si vedly titanové vrstvy. Ty mély presvédCivé nejlepsi odolnost v kondenzacni
1 solné komote. Dale pak nerezové vrstvy, které mély nepatrné lepsi odolnost v kondenzac¢ni
a solné komote nez Chromové a Niklové vrstvy. Niklové vrstvy si zachovaly velmi dobrou
stabilitu v klimatické komoie. Chromové vrstvy, vykazovali vy$si odolnost v kondenzaéni
komote pouze za piitomnosti mensi tloustky vrstvy.

Dale byla v kondenza¢ni a solné komote patrna zavislost u titanovych vrstev. S rostouci
tloustkou vrstvy rostla i odolnost vrstvy v téchto dvou prostiedich. To mtize byt zapficinéno
tim, Ze titanové vrstvy rostly zhruba ¢tytikrat az petkrat pomaleji nez vrstvy chromu, niklu
a nerezy. V disledku toho tak mohla vzniknout mnohem kvalitn&j$i vrstva pro ochranu

mosazného substratu.

Cilem této diplomové prace bylo také urcit vliv teploty substratu pii depozici na vybrané
mechanické, chemické a fyzikalni vlastnosti tenkych vrstev. To se v§ak nepodaftilo prokazat,
protoze zafizeni v dobé konani experimentu nebylo provozu schopné pro ohiev substratu
a méfeni jeho aktudlni teploty.
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Prilohy

Tabulka 7.1: Hodnoty drsnosti povrchu vrstev urc¢ené drsnomérem

Substrat Deponovana Drsnost povrchu [nm] v zavislosti na dobé depozice
vrstva 15s 30s 60s 120s 240s 480s
AlSI 303(a) Cu 8+2 6+1 5+1 5+1 5+1 5+1
Cr 7+1 8+1 10£3 8+3 6+1 il
Ni 6+1 7+1 6+2 5+1 5+1 5+1
Cuzn37(a) Nerez 9+1 8+1 7+1 6+1 5+1 5+1
1min 2min 4min 8min 16min 32min
Ti 6+1 6+1 6+1 5+1 5+1 10+2
Substrat Deponovana Drsnost povrchu [nm] v zavislosti na dobé depozice
vrstva 15s 30s 60s 120s 240s 480s
Cu 140 + 30 130 + 40 140 + 30 140 + 50 130+ 30 120+ 30
Cr 130+ 20 140 + 30 170+ 70 120+ 20 140 + 30 140+ 20
A|S| 303(b) N| 140 £ 30 130+ 20 130+ 20 150 + 40 130+ 20 130+ 20
Nerez 130+ 30 140 + 40 150 + 30 140+ 10 140+ 10 130+ 20
1min 2min 4min 8min 16min | 32min
T| 140 + 20 130+ 20 150 + 20 110+ 20 200 £ 40 150 + 20
Substrat Deponovana Drsnost povrchu [nm] v zavislosti na dobé depozice
vrstva 15s 30s 60s 120s 240s 480s
Cu 500 + 200 600 + 200 500+ 70 500 + 200 560 + 90 700 + 200
Cr 520 + 50 620 + 20 630+ 70 570 + 50 550 + 30 610 + 60
A|S| 303(C) N| 630+ 70 610 £ 60 570+ 40 620 + 60 600 + 60 560 + 60
Nerez 830 £ 60 570 + 50 600 + 90 600 + 30 580 + 30 600 + 50
1min 2min 4min 8min 16min | 32min
Ti 540 + 40 610 + 80 600 + 200 570 + 50 570+ 90 540 + 50
Substrat Deponovana Drsnost povrchu [nm] v zavislosti na dobé depozice
vrstva 15s 30s 60s 120s 240s 480s
Cu 500 + 200 500 + 300 500 + 200 400 + 300 500 + 300 500 + 300
Cr 600 + 200 600 + 200 500 + 300 500 + 300 500 + 200 600 +£300
Ni 600 + 300 600 £ 200 500 + 200 600 + 200 500 + 200 500 + 200
AlSI 316 Nerez 500 + 300 500 + 200 600 + 200 600 + 200 500 + 200 500 + 300
Imin 2min 4min 8min 16min 32min
Ti 500 + 300 500 + 300 500 + 200 500 + 200 500 + 200 600 + 300
Substrat Deponovana Drsnost povrchu [nm] v zavislosti na dobé depozice
vrstva 15s 30s 60s 120s 240s 480s
Cu 400 £ 200 400 + 200 400 £ 200 300 + 200 300 + 200 400 + 200
Cr 400 + 200 400 + 200 400 + 200 400 + 200 300 + 200 400 + 200
Ni 300 + 200 360 + 90 300 + 200 300 + 200 400 + 200 400 + 200
Cuzn37(b) Nerez 400 + 200 300 + 100 400 + 200 400 + 200 400 + 100 500 + 200
Imin 2min 4min 8min 16min 32min
Ti 370 + 40 200 + 30 460 + 30 400 + 200 340 + 200 410 + 200
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Tabulka 7.2: Vysledné hodnoty drsnosti povrchu vrstev uréené konfokalni mikroskopii

Substrit Deponovana Drsnost povrchu [nm] v zavislosti na dobé depozice
vrstva 15s 30s 60s 120s 240s 480s
AISI 303(a) Cu 30+ 20 24+2 22+6 26+6 23+3 25+5
Cr 26+7 23+1 18+2 22+4 24+6 30+ 20
N| 22+5 24+5 27+4 24+ 7 30+3 22+4
Cuzn37(a) Nerez 23+3 24+5 25+7 26+4 23+3 25+2
1min 2min 4min 8min 16min 32min
T| 23+1 24+4 24+ 4 23+4 23+2 29+ 6
Substrat Deponovana Drsnost povrchu [nm] v zavislosti na dobé depozice
vrstva 15s 30s 60s 120s 240s 480s
Cu 83+8 76+3 78+5 95+8 81+6 78+8
Cr 85+3 9246 8245 85+5 90+ 12 86+5
AlSI 303(b) Ni 87+6 79+6 80+ 10 83+8 81+5 877
Nerez 88+3 87+9 83+3 95+4 92+8 93+ 20
1min 2min 4min 8min 16min | 32min
Ti 90+2 88+7 96+5 86+7 100 + 30 90 + 20
Substrat Deponovana Drsnost povrchu [nm] v zavislosti na dobé depozice
vrstva 15s 30s 60s 120s 240s 480s
Cu 450 + 10 420+ 40 430+ 20 440 +50 420 + 80 670+40
Cr 410+50 410+ 40 460 + 40 420+ 20 440 + 80 480 + 20
AISI 303(C) N| 470 + 30 440 + 30 440 + 30 420 +40 460 + 10 430 +90
Nerez 610+50 | 500+100 | 480+ 70 500 + 80 440 + 30 460 + 70
1min 2min 4min 8min 16min | 32min
T| 430 + 40 450 + 50 390 + 20 410+ 70 450 + 40 370+ 30
Substrat Deponovana Drsnost povrchu [nm] v zavislosti na dobé depozice
vrstva 15s 30s 60s 120s 240s 480s
Cu 600 + 40 650 + 20 690+30 | 700+£200 | 750+ 30 750 + 10
Cr 780+80 | 800+200 | 700+ 200 720+ 70 720+£80 | 700200
Ni 750+70 | 800200 700 + 30 730+ 30 670+ 40 680 = 50
AlS| 316 Nerez 800+£200 | 680+ 60 690 + 90 750440 | 700+200 | 680+ 60
1min 2min 4min 8min 16min | 32min
Ti 650 + 70 730+ 40 740 + 20 690 + 20 660 + 40 740 + 40
Substrat Deponovana Drsnost povrchu [nm] v zavislosti na dobé depozice
vrstva 15s 30s 60s 120s 240s 480s
Cu 640 + 90 530 + 20 590 + 40 560 + 90 530 + 70 490 + 20
Cr 520 + 30 460 + 60 500+50 | 800+£200 | 460+ 80 550 + 90
N| 470 + 50 510+ 70 500 + 100 460 + 70 510+ 40 540 + 40
CuZn37(b) Nerez 650 + 90 450 + 40 540 + 30 460 + 20 440+ 90 600 + 200
Imin 2min 4min 8min 16min 32min
Ti 380 £ 20 240 £ 20 450 + 60 550 + 90 520 + 50 530 + 80
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Tabulka 7.3: Hodnoty tthlu smaceni tenkych vrstev

Substrit Deponovana Uhel smacéeni [°] v zavislosti na dobé depozice
vrstva 15s 30s 60s 120s 240s 480s
AISI 303(a) Cu 84+7 86+ 2 92+1 90+3 87+2 83+2
Cr 98 +3 94+1 96 +5 98 +3 94+1 97+1
Ni 85+ 1 97+4 90+3 9342 91+3 86+ 3
Cuzn37(a) Nerez 97+4 98+ 4 86+3 97+2 88+1 89+4
1min 2min 4min 8min 16min 32min
Ti 9544 76+3 8l1+4 86+ 3 87+2 84+3
Substrit Deponovana Uhel smacdeni [°] v zavislosti na dob& depozice
vrstva 15s 30s 60s 120s 240s 480s
Cu 105+ 2 106 + 2 103+1 106 + 2 103+1 102 +2
Cr 95+ 1 9842 97+1 98+1 9842 9742
AlSI 303(b) Ni 100+1 101+1 103 £2 103+1 101+1 991
Nerez 96+ 3 98+ 1 95+2 94 +2 96 + 2 95+1
1min 2min 4min 8min 16min | 32min
Ti 91+3 87+3 90+1 88+2 88+ 1 91+1
Substrat Deponovana Uhel smaceni [°] v zavislosti na dob& depozice
vrstva 15s 30s 60s 120s 240s 480s
Cu 114+3 118+1 116+ 4 111+3 117 +1 121+2
Cr 97 +3 99+3 106 + 2 103+ 2 104 +1 107 +1
AlSI 303(C) Ni 107 +2 108 +3 99+5 102 +£2 101+1 103 +1
Nerez 103 £2 106 + 3 107 +2 104 +2 104 +1 105+1
Imin 2min 4min 8min 16min 32min
Ti 94+6 98+ 2 104 +3 98+1 102+ 4 101+ 2
Substrat Deponovana Uhel smaceni [°] v zavislosti na dob& depozice
vrstva 15s 30s 60s 120s 240s 480s
Cu 104 +3 105 + 2 11142 109+ 1 107 +1 113+2
Cr 91+2 92+1 92+2 91+1 93+2 97 +2
AISI 316 Ni 9442 93+1 91+3 93+2 91+3 95+ 1
Nerez 94 +2 97+1 90+ 2 93+1 94 +2 96 + 2
1min 2min 4min 8min 16min | 32min
Ti 87+3 89+5 87+2 87+2 86+3 91+2
Substrat Deponovana Uhel smaceni [°] v zavislosti na dobé depozice
vrstva 15s 30s 60s 120s 240s 480s
Cu 105+ 1 107 +2 107 +1 100+ 2 105 +3 108 +2
Cr 102+2 96+3 90+6 88+3 94+1 96+ 1
Cuzn37(b) Ni 99+1 95+3 96+1 93+2 96+1 92+1
Nerez 107 + 2 108 +2 106 +1 987 106+ 3 101+5
Imin 2min 4min 8min 16min 32min
Ti 92+5 97+5 91+2 92+3 95+1 92+3
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Tabulka 7.4: Naméfené souradnice barevného prostoru CIE substratti

Souradnice
Substrat Osa barevného prostoru
CIE
L* 3,69 +0,03
AISI 303(a) a* -0,04 + 0,02
b* 0,72 +£0,04
L* 1442
Cuzn37(a) a* -1,2+0,5
b* 6,3+0,2

Tabulka 7.5: Naméiené soutradnice barevného prostoru CIE vytvofenych vrstev

Deponovana

Souradnice barevného prostoru CIE Vv zivislosti na dobé depozice

Substrit vrstva Osa 155 30s 60s 1205 2405 4805
AlSI L* 57+0,4 4,34+ 0,06 4,47+ 0,02 5,1+0,8 49+0,2 4,7+0,4
303(a) Cu a* 2,79+0,09 | 237+0,03 | 251+£0,02 | 285+005 | 2,77+0,01 | 2,82+0,05

b* 2,8+0,2 249+001 | 2,55+0,03 | 2424006 | 2,50+0,03 | 2,48+0,07
L* 6+2 11,5+ 0,6 11+2 10,1 + 0,7 11,0+ 0,3 10,7 +0,8
Cr a* -0,3+0,2 -0,99 + 0,04 -0,8+0,2 -0,6+0,3 -0,8+0,2 -0,8+0,3
b* -3,2+0,6 -5,3+0,2 -4,3+0,5 -4,7+0,3 -5,0+0,7 -4,4+0,3
155 6,1+0,6 6,9+0,8 6,8+ 1 8+1 73+04 8+1
Ni a* 0,24 + 0,08 -0,3+0,2 -0,3+0,3 -0,4+0,3 -0,5+0,3 -0,4+0,2
b* 22+02 22403 -1,1+£04 -1,8+0,3 -1,9+0,5 -1,7+0,8
Cuzn3? L* 6808 7509 6.8+0,7 71 81 74205
@) Nerez a* -0,5+0,2 -0,6+0,2 -0,4+0,2 -0,5+0,2 -0,5+03 -0,5+0,2
b* -3,6+0,3 -3,3+0,4 -27+04 -2,7+0,5 -32+0,3 2,7+03
1min 2min 4min 8min 16min 32min
L* 3,9+0,7 7,5+0,6 7.2+09 7+1 7.2+0,6 8,0+ 0,4
Ti a* 0,25 + 0,03 -0,6+0,2 -0,4+0,2 -0,4+0,2 -0,22 +0,03 -0,4+0,3
b* -1,3+0,4 -3,5+0,1 -2,0£0,4 -2,6+0,4 -1,54 + 0,03 -1,9+0,3
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Tabulka 7.6: Snimky Cr-vrstev testovanych v kondenza¢ni komoie

Doba Cas depozice vrstvy

expozice 60 o ”

144h

240h

408h

648h
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Tabulka 7.7: Snimky Ni-vrstev testovanych v kondenza¢ni komoie

Doba Cas depozice vrstvy

expozice 60 o ”

144h

240h

408h

648h

75



Tabulka 7.8: Snimky Nerez-vrstev testovanych v kondenza¢ni komoie

Doba Cas depozice vrstvy

expozice 60 o ”

144h

240h

408h

648h
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Tabulka 7.9: Snimky Ti-vrstev testovanych v kondenzaéni komote

Doba Cas depozice vrstvy

expozice 60 o ”

144h

240h

408h

648h

77



Tabulka 7.10: Snimky Cr-vrstev testovanych v solné komore

Doba Cas depozice vrstvy

expozice 60s 1205 240s

72h

144h

240h

408h

648h
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Tabulka 7.11: Snimky Ni-vrstev testovanych v solné komoi‘e

Doba Cas depozice vrstvy

expozice 60 o ”

72h

144h

240h

408h

648h
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Tabulka 7.12: Snimky Nerez-vrstev testovanych v solné komote

Doba Cas depozice vrstvy

expozice 60 o ”

72h

144h

240h

408h

648h
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Tabulka 7.13: Snimky Ti-vrstev testovanych v solné komore

Doba Cas depozice vrstvy

expozice 60 o ”

72h

144h

240h

408h

648h
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Tabulka 7.14: Snimky Cr-vrstev testovanych v klimatické komoie

Doba Cas depozice vrstvy

expozice 60 o ”

48h

144h

264h

480h
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Tabulka 7.15: Snimky Ni-vrstev testovanych v klimatické komoie

Doba Cas depozice vrstvy

expozice 60 o ”

48h

144h

264h

480h
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Tabulka 7.16: Snimky Nerez-vrstev testovanych v klimatické komoie

Doba Cas depozice vrstvy

expozice 60 o ”

48h

144h

264h

480h

84




Tabulka 7.17: Snimky Ti-vrstev testovanych v klimatické komofte

Doba Cas depozice vrstvy

expozice 60 o ”

48h

144h

264h

480h

85




