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Abstrakt 
Diplomová práce je zaměřena na zlepšení adhezních parametrů povlaku D L C (diamond­
like carbon), konkrétně jeho nehydrogenované formy ta-C (tetra amorphous carbon), 
připravovaného metodou magnetronového naprašování s centrální rotační katodou 
(Magnetron sputtering with a central rotating cathode). Možným řešením je vytvoření 
chromové adhezní vrstvy mezi tímto povlakem a samotným substrátem. Účinky adhezní 
vrstvy na povlak lze ovlivňovat změnou nastavení procesních parametrů, jako je 
například teplota, napětí nebo délka depozice. Cílem experimentu bylo nalézt optimální 
nastavení procesních parametrů pro výrobu takové adhezní vrstvy, která zvýší přilnavost 
povlaku ta-C, aniž by došlo ke zhoršení jeho vlastností. Výsledné vlastnosti 
deponovaného povlaku byly analyzovány použitím kalotestu pro stanovení tloušťky 
povlaku, Rockwellova testu a rastrovací elektronové mikroskopie (SEM) pro posouzení 
adhezních a kohezních parametrů, instrumentované vnikací zkoušky pro stanovení 
tvrdosti a metody bent-strip pro výpočet vnitřního napětí. Vyhodnocením připravených 
vzorků byly v závislosti na výsledných užitných vlastnostech povlaku stanoveny nejlepší 
parametry depozice. 

Klíčová slova 

Adhezní vrstva, D L C , ta-C, magnetronové naprašování, procesní parametry, přilnavost 

Abstract 

The topic of this thesis is improving the adhesion parameters of the D L C (diamond-like 
carbon) coating, specifically for its non-hydrogenated form ta-C (tetra amorphous 
carbon), for the deposition of ta-C coating by the magnetron sputtering with a central 
rotating cathode method. A possible solution is the creation of a chrome adhesive layer 
between this coating and the substrate. Effects of the adhesive layer on the coating are 
controlled by change settings of a process parameters as temperature, voltage, or time of 
deposition. The aim of the experiment was the production of such an adhesive layer that 
will increase the adhesion of the ta-C coating without worsening its other properties. The 
resulting properties of the deposited coating were analysed using a calotest for thickness 
measuring, Rockwell test and scanning electron microscopy (SEM) to assess adhesion 
and cohesion parameters, instrumented penetration tests to determine hardness and bent-
strip method to calculate internal stress. By evaluating the prepared samples, depending 
on the resulting useful properties of the coating, the best deposition parameters were 
determined. 
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Úvod 
Povrchové úpravy jsou jednou z nejvíce používaných metod pro zlepšení užitných 
vlastností různých součástí a nástrojů. Již v průběhu minulého století se povlaky staly 
nedílnou součástí každodenního života a jejich aplikace se rozšířily do mnoha oblastí. 
Vývoj nástrojů a technik pro nanášení tenkých povlaků sahá až do 50. let 19. století 
a probíhal po celé 20. století. [1] 

Mezi nej rozšířenější techniky pro nanášení tenkých povlaků patří i fyzikální depozice 
z plynné fáze (PVD). V posledních desetiletích prošla mnoha variantami a vylepšeními, 
majícími za cíl nejen urychlit proces depozice, ale i splnit čím dál náročnější požadavky 
na zlepšení tribologického chování, optických vlastností, odolnosti proti opotřebení nebo 
vylepšení vzhledu povlakovaných výrobků. [2] 

Jednou z variant P V D je depozice pomocí magnetronového naprašování. Tato 
technologie se v posledních desetiletích rychle rozvíjela, zejména kvůli rostoucí poptávce 
po vysoce funkčních a silnějších povlacích, které jinými technikami P V D nebylo možné 
vyrobit. V důsledku toho má nyní magnetronové naprašování významný dopad 
v oblastech použití, včetně tvrdých povlaků odolných proti opotřebení, povlaků s nízkým 
třením, povlaků odolných proti korozi, dekorativních povlaků a povlaků se specifickými 
optickými nebo elektrickými vlastnostmi. [3] 

Diamantové uhlíkové povlaky (DLC) jsou jednou z možných povrchových úprav 
připravovaných převážně magnetronovým naprašováním. V závislosti na jejich formě 
(a-C, ta-C, a-C:H a ta-C:H) vynikají svými výbornými fyzikálními (optické, elektrické), 
chemickými (biokompatibilita), mechanickými (tvrdost, modul pružnosti) 
a tribologickými vlastnostmi. Nej vyšší tvrdost poskytují tetraedricky vázané bezvodíkové 
povlaky (ta-C), zatímco v některých aplikacích j sou užitečnější měkčí povlaky a-C. [4] 

Využití D L C povlaku však značně omezuje jeho slabá adheze k substrátu. Působení 
vysokého vnitřního tlakového napětí v povlaku vzniká v důsledku fyzikálního nebo 
tepelného nesouladu mezi povlakem a substrátem a způsobuje jeho delaminaci. 
Kromě jiného může být toto napětí sníženo depozicí adhezní vrstvy mezi povlak 
a substrát. [5], [6] 
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1 Povlakovací metoda PVD 
PVD (Physical Vapour Deposition) neboli fyzikální depozice z plynné fáze zahrnuje řadu 
technik umožňujících výrobu tenkých vrstev a povlaků, jako je například naparování, 
naprašování, nanášení laserovou ablací nebo pomocí vakuového oblouku. [7] 

Proces P V D se od jiných metod povlakování odlišuje tím, že zdrojový materiál není 
v plynné fázi, ale v pevném nebo kapalném stavu. Depozice povlaků probíhá za sníženého 
tlaku (0,1-1,0 Pa) ve vakuových komorách a při povlakovací teplotě pohybující se 
v rozmezí 150-500 °C. Díky nízké teplotě depozice nedochází k tepelnému ovlivnění 
substrátu a následné změně jeho mechanických vlastností. PVD povlaky tak mohou být 
aplikovány na různé materiály, včetně kovů, plastů nebo textilií [8]. Další výhodou je 
tloušťka povlaků, která se pohybuje v desetinách mikrometrů, což minimalizuje změny 
rozměrů povlakovaných součástí a umožňuje povlakování i ostrých hran, jako jsou 
například ostří nástrojů s poloměrem zaoblení menším než 20 mikrometrů. [7], [9] 

1.1 Princip depozice 
Celý proces výroby povrchových vrstev a povlaků pomocí procesu P V D lze rozdělit do 
tří následujících kroků: 

• Tvorba plynné fáze: Principem je převedení zdrojového materiálu (targetu) do 
plynné fáze pouze v důsledku fyzikálních procesů. Vzniku jednotlivých atomů 
nebo malých shluků atomů lze docílit zvýšením teploty na teplotu varu 
nanášeného materiálu (termodynamický proces), kterého se využívá v případě 
naparování a ablace nebo odprašovaním (proces naprašování), kdy dochází k tzv. 
bombardování povrchu deponovaného materiálu energetickými částicemi 
(elektrony, atomy, ionty, molekulami nebo fotony) vznikajícími v důsledku 
energetických kolizí v blízkosti povrchu targetu. Srovnání těchto dvou způsobů 
tvorby plynné fáze je uvedeno v Tab. 1. [7], [10] 

Tab. 1: Porovnání PVD metod naparování a naprašování, převzato a upraveno z [11] 

Naparování Naprašování 

Rychlost povlakování Tisíce atomových vrstev 
za sekundu 

Jedna atomová vrstva 
za sekundu 

Přilnavost k substrátu Často špatná Vynikající 
Čistota povlaku Dobrá Možnost začlenění nečistot 

Povrch povlaku Obtížné kontrolovat Ovlivněním tlaku a teploty 
substrátu 

Kontrola složení 
povlaku Malá nebo žádná Možnost přísné kontroly 

Zahřívání substrátu Velmi malé Při magnetronovém může 
být velké 

Zahřívání targetu Velké Malé 
Volba materiálu terče Omezená Téměř neomezená 
Změny targetu Snadné Nákladné 
Stínový efekt Velký Malý 
Cena Nízké náklady Nákladnější 
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• Přenos: Emitované částice jsou urychlovány záporným napětím a difundují 
evakuovanou komorou od targetu k povlakovanému substrátu. V případě výroby 
vrstvy nebo povlaku pomocí reakční atmosféry reagují atomy nanášeného 
materiálu s reakčním plynem (dusík, kyslík, methan) [10]. 

• Kondenzace: Při kontaktu částic s pevným povrchem dochází v důsledku 
rozdílné teploty k jejich kondenzaci a vytvoření filmu. V důsledku přímého 
pohybu atomů od targetu k substrátu dochází ktzv. stínovému efektu (Obr. 1), 
který způsobuje vznik nedokonalé vrstvy filmu na plochách, které neleží ve směru 
pohybu vypařených částic. Pro rovnoměrné nanesení povlaku na celý povrch, j sou 
povlakované nástroje umístěny na držáky s dvojosou nebo trojosou rotací 

D L C (Diamond-like Carbon) povlaky zahrnují široké spektrum uhlíkových povlaků, 
které vlastnostmi připomínají přírodní diamant. Jedná se o metastabilní formu amorfního 
uhlíku, ve které jsou atomy uhlíku uspořádány převážně v hybridizacích sp2 (trigonální 
vazba) a sp3 (tetraedrická vazba). V závislosti na poměru těchto dvou typů vazeb se 
odvíjejí konkrétní vlastnosti D L C povlaků, a tedy i jejich aplikace. [12], [13] 

Uhlík je čtyřvazný prvek, který je schopný se vázat do různých krystalových struktur. 
To je dáno možností atomů uhlíku existovat ve třech různých hybridizacích - sp3, sp2 
a spi. Jednotlivé hybridizace se od sebe liší množstvím vytvořených o nebo n vazeb. 
V závislosti na jejich poměru dochází k charakteristickému prostorovému uspořádání 
valenčních elektronů jednotlivých atomů, jak je zobrazeno na Obr. 3. Hybridizace sp3 
odpovídá konfiguraci diamantu, kde jsou čtyři valenční elektrony atomu orientovány do 
tvaru tetraedru a k sousedním atomům se vážou pouze vazbami o. Pro grafit je naopak 
typická hybridizace sp2, kde tvoří o vazby pouze tři ze čtyř valenčních elektronů. 
Tyto tři vazby jsou trigonálně uspořádány do roviny. Kolmo k této rovině leží 

(Obr. 2). [9] 

Obr. 1: Schéma saňového efektu Obr. 2: Rotační držáky pro uchycení 
povlakovaných nástrojů 

2 Povlaky DLC 
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v orbitalu p čtvrtý elektron, který j e se sousedním atomem vázán vazbou k. V konfiguraci 
spi jsou vazbou o vázány pouze dva elektrony. [13], [14] 

s p 3 s p 2 sp 1 

Obr. 3: Prostorové uspořádání hybridizace sp3, sp2 a spi [13] 

2.1 Dehydrogenovaná a hydrogenovaná forma 
V závislosti na podílu vazeb sp3 a sp2 a obsahu vodíkových atomů vázaných ve struktuře 
povlaku, lze rozlišit několik forem: [13], [15] 

a-C dehydrogenovaná forma amorfního uhlíku 

ta-C dehydrogenovaná tetraedrická forma amorfního uhlíku 

a-C:H hydrogenovaná forma amorfního uhlíku 

ta-C:H hydrogenovaná tetraedrická forma amorfního uhlíku 

Na Obr. 4 jsou tyto formy znázorněny vternárním fázovém diagramu v závislosti na 
množství sp3 a sp2 uhlíkových vazeb a obsahu vodíku. 

S p diamantu podobné 

Obr. 4: Ternární fázový diagram vazeb v amorfních C:Hpovlacích [13] 
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Termínem „DLC" jsou obecně označovány povlaky z hydrogenované formy amorfního 
uhlíku, které obsahují až 50 at.% vodíku. Dehydrogenovaná forma ta-C (tetra amorphous 
carbon) obsahuje méně než 1 at.% atomů vodíku. Tyto dvě formy se navíc liší i podílem 
vazeb sp3. Povlaky D L C obvykle neobsahují více než 60 % těchto vazeb, zatímco 
povlaky ta-C jich mohou obsahovat více než 85 %. V Tab. 2 jsou srovnány struktury 
a podíly vazeb přírodního diamantu, grafitu, povlaku D L C a povlaku ta-C. [12], [13] 

Tab. 2: Porovnání struktury povlaků DLC a ta-C s diamantem a grafitem 

Diamant Grafit DLC ta-C 
Krystalová struktura kubická hexagonální amorfní amorfní 
Podíl sp3 [%] 100 0 10-60 50-90 
Podíl H [at.%] 0 0 10-50 <1 

3 Depozice DLC povlaků 
PVD proces je nejčastěji využívanou metodou depozice D L C povlaků [13]. Používání 
pevných uhlíkových prekurzorů vede ke tvorbě bezvodíkových forem těchto filmů, 
přičemž poměr vazeb sp2 k sp3 se řídí konkrétním typem procesu. Například běžné 
naprašování vytváří filmy s dominancí sp2 vazeb, zatímco v povlacích deponovaných 
pomocí magnetronového naprašování převládá vazba sp3 [12]. 

Metoda naprašování je preferována pro průmyslové aplikace, především kvůli její 
všestrannosti. Primární výhodou je možnost využití širokého množství materiálů 
a nanášení povlaků i z těžkotavitelných materiálů [9], [11]. Dále je možné řídit podmínky 
depozice výkonem plazmy a tlakem plynu nezávisle na geometrii nebo stavu 
substrátu [13] a díky nízké teplotě depozice lze potahovat i substráty citlivé na teplo [11]. 

Naopak nevýhodou této metody je nízká rychlost nanášení, kontaminace terče 
reaktivními látkami a malá výtěžnost targetu. Pro zlepšení procesu lze využít dalších 
zařízení a technologií, jako je například právě magnetické pole. [13] 

3.1 Princip naprašování 
Naprašování probíhá za vysoce sníženého tlaku (< 0,7 Pa) ve vakuové komoře. 
K vakuové komoře je připojen rotační držák pro uchycení povlakovaných součástí 
(substrátů) a společně plní funkci anody. Dalšími součástmi naprašovacího zařízení je 
jedna nebo více katod, které jsou vyrobené z deponovaných materiálů, čerpací systém 
a odprašovací nebo reakční plyn (argon, dusík). [9] 

Při dostatečně vysokém napětí přivedeném na katodu vzniká mezi elektrodami doutnavý 
výboj. Pro průtok elektrického proudu plynným médiem a vznik plazmy musí být atomy 
a molekuly plynu ionizovány. V prostoru před katodou, v oblasti katodové záře, je 
výbojem udržována argonová plazma. Kladné ionty plazmatu jsou elektrickým polem 
urychlovány k targetu, kde při dopadu na jeho pevný povrch způsobují v důsledku 
přenosu pohybové energie emisi (odprášení) sekundárních elektronů, jednotlivých atomů 
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nebo molekul deponovaného materiálu [9]. Počet odprášených atomů závisí na energii, 
úhlu dopadu a hmotnosti urychlených částic a typu odprašovaného materiálu. [11], [16] 

Uspořádání zařízení při naprašování je znázorněno na Obr. 5. Target je zapojen jako 
katoda, kde plní funkci zdroje deponovaného materiálu a zároveň slouží jako zdroj 
sekundárních elektronů pro udržení doutnavého výboje. Materiál je po odprášení 
transportován ve formě jednotlivých atomů nízkotlakým plynným prostředím směrem 
k substrátu, kde na jeho povrchu v důsledku rozdílných teplot kondenzuje a vytváří tenký 
film. 

Obr. 5: Schéma uspořádání zařízení při depozici naprašováním 

3.2 Magnetronové naprašování 
Vzhledem k relativně nízké rychlosti nanášení a malé výtěžnosti targetu se pro depozici 
D L C povlaků častěji využívá magnetronového naprašování [13]. Tato metoda byla 
vyvinuta v 60. a 70. letech 20. století a od běžného naprašování se liší pouze přidáním 
silných magnetů přímo za katodový terč [11]. 

Zlepšení depozice bylo dosaženo aplikací statického magnetického pole [17], díky 
kterému jsou elektrony zachycovány v oblasti katodového terče vtzv. elektronové pasti. 
Zde rotují kolem magnetických siločar, účastní se více srážek s molekulami pracovního 
plynu a tím zvyšují ionizaci. Zatímco elektrony jsou na magnetické pole značně citlivé, 
trajektorie iontů příliš ovlivněna není. To ve svém důsledku zefektivňuje a urychluje celý 
proces depozice. [18] 

16 



3.2.1 Konfigurace magnetronu 
Díky různým konfiguracím může být technika magnetronového naprašování aplikována 
na širokou škálu materiálů, které mohou být nanášeny na řadu substrátů v různých 
formách a tvarech. [18] 

Schéma uspořádání planární konfigurace magnetronového naprašování je znázorněno na 
Obr. 6. Za katodovým terčem kruhového nebo obdélníkového tvaru se nachází sestava 
magnetů, která je tvořena vnitřním a vnějším prstencovým magnetem opačné polarity. 
Společně vytváří magnetické pole ve tvaru oblouku, ve kterém jsou ionizující elektrony 
a ionizovaný plyn uzavřeny. Plazma je lokalizována do tvaru torusu, tedy v místech, kde 
je magnetické pole rovnoběžné s povrchem katody. V této oblasti je hustota ionizačního 
proudu nejvyšší a dochází zde k maximálnímu odprašovaní materiálu. To vede ke vzniku 
erozní drážky v bombardovaném povrchu, která určuje životnost a efektivitu využití 
targetu. [18], [19] 
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Obr. 6: Schéma planární konfigurace magnetronu 
(Anode - anoda, Cathode - katoda, Substrate - substrát, 

Grounded ring - uzemnění, Magnets - magnety) [11] 

Obr. 7: Schéma otočného válcového magnetronu 
(Target - terč, Fixed magnets - nepohyblivé 

magnety, Rotating target - směr rotace terče, 
Plasma - plazma, Shield - krycí štít) [11] 

Pro zmírnění problému nízkého využití katodového terče byla navržena konfigurace 
otočného válcového magnetronu s axiálním magnetickým polem [20]. Jak je vidět 
na Obr. 7, sestava magnetů je instalována stacionárně uvnitř katodového terče ve tvaru 
válce, který se během procesu naprašování otáčí. Povrch katody je postupně vystavován 
ionizační oblasti a rovnoměrně eroduje kolem celých 360°. Tato konfigurace podstatně 
zvyšuje životnost targetu a umožňuje jeho 90% využití. [18], [20] 
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4 Vlastnosti a aplikace DLC povlaku 
D L C povlaky jsou dobře známé řadou vynikajících vlastností a v technické praxi se těší 
vysokému zájmu. Tyto vlastnosti se v závislosti na jeho formě výrazně liší, 
a proto nacházejí uplatnění v široké škále aplikací. Vlastnosti D L C povlaků jsou také 
ovlivněny způsobem depozice a substrátem, na který je povlak nanášen. Obecně však lze 
říci, že D L C povlaky jsou využívány především pro svou vysokou tvrdost, nízký 
koeficient tření, vysokou odolnost proti opotřebení, chemickou inertnost, 
biokompatibilitu a velmi dobré izolační vlastnosti. [21], [22] 

Obsah vodíku ve struktuře povlaku jeho vlastnosti významně ovlivňuje. Například tvrdost 
se může pohybovat v rozmezí od přibližně 80 GPa (blízko tvrdosti samotného diamantu) 
až po méně než 10 GPa [13]. Koeficient tření je u povlaku s vysokým obsahem vodíku 
velmi nízký ([i = 0,003), zatímco u povlaků téměř bez vodíku je tomu naopak 
((j, = 0,65) [23]. Porovnání dalších vlastností v závislosti na formě D L C povlaku je 
uvedeno v Tab. 3. 

Tab. 3: Porovnání vlastností DLC povlaku v závislosti na jeho formě, převzato a upraveno z [24] 

Forma povlaku ta-C ta-C:H a-C a-C:H 
Podíl vazeb sp3 [%] 50-90 50-90 10-50 10-50 
Množství H [at.%] < 5 5-50 < 5 5-50 
Hustota [g/cm3] 2,6-3,5 2,0-2,6 1,4-1,7 1,4-2,0 
Youngův modul [GPa] 200-900 120-300 100-400 100-220 
Barva (při tloušťce 0,5 um) transparentní hnědá černá světle hnědá 
Šířka zakázaného pásu [eV] 0,2-1,7 1,0-2,5 1,0-1,7 0,5-2,0 

D L C povlaky vykazují vysokou odolnost proti otěru a velmi dobré tribologické vlastnosti 
díky procesu grafitizace. Pokud je povlak lokálně zahřát nad teplotu přibližně 600 °C, 
např. v důsledku vysokého tření, dojde k tvorbě vazeb sp2 a následné transformaci 
diamantu podobné struktury na grafitickou. Nízká pevnost grafitických rovin následně 
umožňuje uvolňování částic grafitu, díky čemuž se povlak stává samomazným a může 
být využíván jako tuhé mazivo. [12], [25] 

Jak už bylo řečeno, D L C povlaky mají široké spektrum využití i v různých průmyslových 
odvětvích. Vzhledem k jejich tvrdosti a odolnosti jsou ideální povrchovou úpravou 
předmětů, které jsou vystaveny vysokému opotřebení (např. automobilový průmysl 
a řezné nástroje). V elektronice se používají pro výrobu pevných disků, integrovaných 
obvodů nebo mikrosenzorů [24], a díky nízkým výrobním nákladům jsou dokonce 
aplikovány na čepele jednorázových žiletek [12]. Dále slouží k ochraně povrchů před 
poškrábáním a korozí, čehož se využívá nejen v oblasti energetiky, kosmické 
techniky [26] nebo optických aplikacích [24], ale také pro dekorativní účely. 

Díky své vysoké biokompatibilitě a chemické inertnosti nachází D L C povlaky značné 
uplatnění také v lékařství. Využívají se pro povlakování chirurgických nástrojů, 
ke zvýšení odolnosti proti opotřebení mechanických částí umělých kloubů nebo zvýšení 
korozivzdornosti ortodontických oblouků. Dále se jeví jako slibné pro aplikace, 
při kterých dochází ke styku s krví a očekává se, že bude mít i dobré buněčné 
odezvy. [27], [28], [29] 
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5 Metody zvýšení přilnavosti povlaku 
Kromě funkčních vlastností ovlivňuje výkon povlaků také jeho přilnavost k substrátu. 
Adheze mezi pevnými látkami vzniká v důsledku atomových sil působících přes rozhraní. 
Tyto síly mohou být pouze povrchové v tom smyslu, že působí pouze mezi atomy 
v povrchové vrstvě. U všech pevných látek však dochází i k adhezi v důsledku působení 
Van der Waalsových interakcí mezi atomy v podpovrchových vrstvách [30]. Obecnejšou 
rozlišovány tři základní mechanismy adheze: mechanické spojování, fyzikální vazba 
a chemická vazba [31 ]. V závislosti na povaze rozhraní a způsobu depozice j e vždy j eden 
z mechanismů dominantní. [32] 

Kvalita přilnavosti je ovlivněna řadou parametrů, zejména pak působením tlakového 
napětí uvnitř povlaku [33]. Nízké vnitřní napětí je jedním z primárních faktorů pro 
dosažení dobré adheze a je rozhodující pro snížení tendence k delaminaci povlaku. Jeho 
velikost se může pohybovat v rozmezí 1-10 GPa. S rostoucí tloušťkou povlaku se vnitřní 
napětí povlaku zvyšuje, avšak u příliš tenkých povlaků dochází k ovlivnění jeho 
vlastností povahou substrátu, což se může projevit např. zhoršením tribologických 
vlastností. [34] 

5.1 Příprava substrátu 
Na velikost vnitřního napětí můžou mít krom jiného vliv i vlastnosti a stav povrchu 
substrátu. [34], [35] 

Odlišnosti ve vlastnostech povlaku a povlakovaného substrátu způsobují nárůst vnitřního 
napětí, což má za následek zhoršení celkové přilnavosti povlaku. Například vliv 
rozdílného koeficientu tepelné roztažnosti je patrný v případě, že se aplikační teplota liší 
od teploty depozice. Dalšími zdroji napětí mohou být rozdílné tvrdosti a moduly pružnosti 
nebo odlišná krystalová struktura. Ta ovlivňuje atomární interakce mezi povlakem 
a materiálem substrátu, zejména během první fáze nukleace, kdy částice povlaku 
kondenzují na jeho povrchu. Účinek tohoto zdroje obecně s rostoucí tloušťkou povlaku 
klesá. [33], [35] 

Adheze povlaku je ovlivněna také drsností a čistotou povrchu substrátu. Obecně lze říci, 
že čím nižší je drsnost ošetřovaného povrchu, tím lepší je přilnavost povlaku. Povrchy 
však mohou být různým způsobem kontaminovány, např. během manipulace, skladování 
nebo zpracování [36]. Nečistoty na rozhraní pak brání vzájemnému přiblížení obou 
povrchů, což vede k prodloužení a zeslabení vazeb a k následnému snížení adhezní 
energie [37]. 

Je zřejmé, že čistota povrchu má významný vliv na přilnavost nanášeného povlaku, a je 
tedy vhodné povlakovaný povrch nejprve dostatečně očistit. Jednou z nejúčinnějších 
metod v procesu P V D se jeví čištění odprašovaním, při kterém dochází k odstranění 
kontaminované vrstvy pomocí bombardování povrchu substrátu ionty. Takto lze spolu se 
správným chemickým čištěním před samotnou depozicí dosáhnout dalšího zlepšení 
adheze. Během čištění odprašovaním však může dojít i k dalším, ne zcela výhodným 
procesům, jako je např. nadměrné odstranění materiálu, redepozice, rekontaminace nebo 
krystalografické poškození. [32] 
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5.2 Dopování 
Začlenění příměsí do D L C filmů vede k modifikaci jeho vlastností. Řízením obsahu 
a distribuce příměsí lze připravit povlak s vlastnostmi přizpůsobenými pro specifické 
aplikace. Různé prvky použité jako „dopanty" mají na vlastnosti povlaku různé účinky. 
Například N , F, O nebo Si jsou využívány ke změně povrchové energie povlaku, což se 
může projevit vyšší houževnatostí povlaku. Zvýšení biokompatibility má za následek 
přidání Ti, Ca, Si nebo AI a ke snížení vnitřního napětí se osvědčilo dopování povlaku 
kovovými prvky. [38], [39] 

Přidání kovů do uhlíkové struktury povlaku vede ke snížení vnitřního napětí, čímž se do 
značné míry zvyšuje adhezní pevnost povlaku a snižuje riziko předčasného selhání. 
Začleněním atomů kovů, které tvoří karbidy (např. Ti, W, Cr a Zr) lze kromě adheze 
povlaku zvýšit i tvrdost [39]. Legování přechodnými prvky (např. Ti, Cr nebo AI) má za 
následek zvýšení mechanické pevnosti povlaků [35] a přidáním ušlechtilých kovů jako je 
Ag a Cu lze docílit tvorby měkkých a tažných fází schopných navíc zlepšit houževnatost 
povlaku [40]. Kromě toho by tyto měkké kovy mohly působit jako pevná maziva a dále 
snižovat koeficient tření [41]. Začlenění kovu by však nemělo přesáhnout 30-40 at.%, 
neboť vyšší koncentrace způsobují nepřiměřený nárůst tvrdých karbidových a kovových 
fází, což způsobuje zvýšení abrazivního opotřebení a koeficientu tření [38]. 

5.3 Adhezní vrstvy 
V mnoha případech byla adheze D L C povlaků zvýšena nanesením adhezní vrstvy mezi 
povlak a substrát [38]. Tato vrstva by měla zmenšovat rozdíly mezi vlastnostmi substrátu 
a povlaku a tím snižovat vnitřní napětí. Výběr vhodné adhezní vrstvy závisí především 
na materiálu substrátu, typu povlaku, způsobu depozice a požadovaných výsledných 
vlastnostech. Mezi nejčastěji používané materiály patří například chrom [21], [38], 
titan [42], nikl [43], wolfram [44], zirkonium [45] nebo křemík [46]. 

Adhezní vrstvy mohou být aplikovány jako jednovrstvé [47], multivrstevné [43], [48] 
nebo gradientní [35]. Multivrstevné adhezní vrstvy se skládají z několika vrstev. 
Ty mohou být tvořené z různých materiálů a umožňují tak kombinovat jejich vlastnosti 
a složení. Oproti tomu vlastnosti gradientní vrstvy se mění postupně v průběhu její 
tloušťky, což umožňuje pozvolnou změnu vlastností od substrátu k povlaku. Všechny tři 
typy adhezních vrstev do jisté míry odstraňují rozdíl mezi vlastnostmi substrátu a povlaku 
a tím přispívají ke zvýšení přilnavosti povlaku. 
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6 Experiment 

6.1 Návrh experimentu 
Cílem experimentu bylo nalézt optimální nastavení procesních parametrů pro výrobu 
gradientní chromové adhezní vrstvy a povlaku ta-C s cílem zajistit vyšší přilnavost 
povlaku k substrátu. Podmínkou bylo zachování nebo případně zvýšení kvality jeho 
dalších vlastností (především tvrdosti). 

Celkem bylo spuštěno deset procesů a analyzováno deset sad vzorků. Parametry 
následujícího procesu byly vždy upraveny s přihlédnutím k výsledkům všech 
předchozích depozic. 

Optimalizované parametry procesu byly následující: 

• napětí při depozici adhezní vrstvy, 
• délka čistícího kroku katod, 
• délka adhezního kroku (tloušťka adhezní vrstvy), 
• teplota. 

Velikost napětí při depozici neboli napětí přivedeného na vzorky (záporné) ovlivňuje 
rychlost dopadu částic na substrát. 

Čistící krok umožňuje očistit povrch katody od nečistot vzniklých během předchozích 
procesů. To by mělo zajistit deponování pouze požadovaného materiálu již od začátku 
procesu, zároveň ale může čistící krok vést k depozici nežádoucích zbytků materiálu 
z katody na vzorky. 

Délka adhezního kroku představuje čas, po který dochází ke gradientní mu přechodu 
z vrstvy chrómu na povlak ta-C. Může tak dojít k ovlivnění tloušťky adhezní vrstvy a tím 
pádem i celkové tloušťky povlaku. Krom toho se předpokládá i vliv na adhezní chování 
povlaku. 

Teplota při depozici jak adhezní vrstvy, tak i samotného povlaku má vliv na tvorbu sp3 
vazeb a měla by tedy ovlivňovat výslednou tvrdost povlaku, resp. fyzikální vlastnosti 
adhezní vrstvy. 
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6.2 Experimentální materiál 
Pro navržený experiment bylo použito pět typů nástrojů nebo vzorků (Obr. 8): 

• vrták z rychlořezné oceli (HSS) o průměru 8 mm a délce 116 mm, 
• řezná destička SDMT 12 ztvrdokovu (HM) o straně 12,7 mm, průměru otvoru 

4,4 mm a výšce 5 mm, 
• vzorek z H M o straně 19 mm a výšce 5 mm, 
• vzorek z HSS o průměru 20 mm a výšce 5 mm, 
• molybdenový pásek o tloušťce 0,1 mm, šířce 4 mm a délce 40 mm. 

Obr. 8: Použité nástroje a vzorky - Vrták z HSS, řezná destička z HM, vzorek z HM (trojúhelník), 
vzorek z HSS (kolečko), molybdenový pásek 

Vrták a destička sloužily pro odhalení nedokonale deponovaného povlaku a k posouzení 
adheze a koheze na břitu a těle nástroje pomocí SEM. Vzorek z tvrdokovu byl užíván pro 
měření tloušťky a plastické tvrdosti povlaku a na vzorku z rychlořezné oceli bylo 
prováděno měření adheze a koheze pomocí Daimler-Benz testu. Molybdenový pásek pak 
sloužil pro výpočet vnitřního napětí povlaku z jeho průhybu, který byl měřen na přístroji 
Alicona. 
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6.3 Experimentální technologie 
Experiment byl proveden na zařízení PÍ306 firmy Platit a.s. Jedná se o povlakovací 
jednotku, která vychází z konstrukce zařízení PÍ411 PLUS (Obr. 9). 

Obr. 9: Povlakovací jednotka Pi411 PLUS firmy Platit a.s. [49] 

Základní konfigurací této jednotky jsou tři rotující obloukové katody instalované uvnitř 
dveří komory (LARC). Ty mohou být doplněny buď centrální obloukovou katodou nebo 
centrální magnetronovou katodou. Dveřní a centrální katody lze použít samostatně nebo 
kombinovaně. Zařízení tak umožňuje i současné nanášení povlaků pomocí obloukové 
a magnetronové technologie (hybridní technologie LACS®). [49], [50] 

Uvnitř vakuové komory zařízení je umístěn stojan s držáky pro povlakované nástroje. 
Ten zajišťuje dvouosou nebo trojosou rotaci vzorků a tím rovnoměrné nanesení povlaku 
na celý povrch nástrojů. [49], [50] 
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6.4 Analýza povlaku 

6.4.1 Stanovení adhezních a kohezních parametrů 
Deimler-Benz test pro určení adhezních a kohezních parametru povlaku byl proveden na 
Rockwellově tvrdoměru R A D O M PW 106. Provedení tohoto testu je možné pouze 
u vzorku splňujících požadavek minimální tvrdosti 54 HRC, maximální tloušťky povlaku 
5 um a celkové tloušťky vzorku alespoň desetkrát větší, nežje hloubka vtisku. [51] 

Indentor je celkem třikrát vtlačen do povrchu vzorku z rychlořezné oceli v souladu se 
stupnicí HRC. V okolí indentace je substrát plasticky deformován, a může tak docházet 
ke vzniku adhezního a kohezního porušení. To se projevuje popraskáním povlaku, nebo 
dokonce jeho delaminací. [51] 

Pomocí světelného mikroskopu byla indentace s největším poškozením porovnána 
s obrazovou tabulkou, která byla oproti předpisu VDI3198 pro účely firmy rozšířena 
(Obr. 10) [52]. Podle míry poškození byla vzorku přiřazena hodnota HFO - HF8, určující 
stupeň adhezního a kohezního selhání. Díky tomu bylo možné z tohoto hlediska mezi 
sebou jednotlivé povlaky následně porovnat. 

HFO - bez porušení HF1 - izolovaná porušení HF2 - jemné porušení 

HF3 - menší plochy porušení HF4 - větší plochy porušení HF5 - nepřerušené oblasti poškození 

HF6 - přibližně poloviční porušení HF7 - převládající poškození HF8 - celkové poškození 

Obr. 10: Klasifikační tabulka firmy SHMpro zkoušku adheze a koheze pomocí Daimler-Benz testu [52] 
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6.4.2 Pozorování přilnavosti a kvality depozice 
Pomocí rastrovacího elektronového mikroskopu (SEM) byla kontrolována kvalita 
depozice povlaku na těle a břitech povlakovaných nástrojů. Pozorování probíhalo 
v režimech SE aBSE, při zvětšeních 20x, lOOx, 300x a lOOOx. Již při nejmenším zvětšení 
bylo možné určit, zda byl povlak nanesen rovnoměrně na celý povrch nástroje (Obr. 11). 
Při větších zvětšeních byla pozorována kvalita povlakovaných břitů a případné adhezní 
loupání povlaku v důsledku vysokého vnitřního napětí. Na Obr. 12 je dokumentován 
vrták s kvalitně deponovaným povlakem a povlakem vykazujícím adhezní loupání. 

Obr. 11: Nerovnoměrně nanesený Obr. 12: Porovnání povlaku vykazujícího adhezní loupání (vlevo) 
povlak na těle vrtáku a kvalitně deponovaného povlaku (vpravo) na břitu vrtáku 

6.4.3 Měření vnitřního napětí 
Vnitřní napětí povlaku bylo měřeno pomocí molybdenového pásku. Ten byl při depozici 
uchycen zajeden konec tak, aby byla napovlakována pouze jedna jeho strana (Obr. 13) 
a v důsledku vnitřního napětí v povlaku mohlo dojít k jeho prohnutí. Toto napětí může 
být buď záporné pod tlakovými silami (jako v tomto případě) nebo kladné pod tahovými 
silami (Obr. 14) [53]. 

Obr. 14: Uchycení molybdenového 
pásku při depozici povlaku 

Záporné Kladné 

Obr. 13: Prohnutí molybdenového pásku při působení 
kladného a záporného vnitřního napětí 

Průhyb molybdenového pásku byl poté naskenován pomocí 
zařízení Alicona Infinite Focus a konkrétní hodnota 
vnitřního napětí byla vypočítána pomocí softwaru 
v závislosti na určeném průhybu pásku a tloušťce povlaku. 

Tato metoda měření je pouze orientační, avšak pro testování 
kvalitativních parametrů ve firemních podmínkách slouží 
jako velmi účinná komparační metoda pro ověření kvality 
povlaků. 
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6.4.4 Měření plastické tvrdosti 
Instrumentovaná vnikací zkouška byla provedena pomocí nanotvrdoměru 
FISCHERSCOPE HM2000. Vzorky z tvrdokovu byly před měřením zbroušeny pod 
úhlem (Obr. 15) a následně očištěny v ultrazvukové lázni. 

indentor 

1 
povlak 

1 

substrát 

Obr. 15: Příprava vzorku pro měření plastické tvrdosti 

Tato metoda měření umožňuje brát v úvahu i vliv elastické deformace [54] a díky 
průběžnému záznamu zkušebního zatížení a hloubky vtisku (Obr. 16) lze stanovit kromě 
tvrdosti i další vlastnosti materiálu jako je např. Youngův modul, elastickoplastická 
tvrdost (tvrdost podle Martense) [55] nebo odpor materiálu proti plastické deformaci, 
tzv. plastickou tvrdost HU p i , kterou lze vypočítat pomocí vzorce: [54] 

HUpl = ^ (1) 

kde A t je plocha indentace vytvořená pouze plastickou deformací při maximálním 
zkušebním zatížení L m a x . 

h [[im] (h loubka vt isku) 

Obr. 16: Závislost hloubky vtisku na velikosti zkušebního 
zatížení -převzato a upraveno z [54] 

Vyhodnocení vtisků s ohledem na zatížení a posun indentoru se řídí normou 
ČSN E N ISO 14577. Konkrétně kovové a nekovové povlaky pak specifikuje norma 
ČSN E N ISO 14577-4. [55], [56] 
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6.4.5 Měření tloušťky 
Měření tloušťky povlaku pomocí kalotestu bylo uskutečněno na Calotesteru CT50. 
Ocelová koule o průměru 25 mm potřená diamantovou pastou rotuje díky hřídeli 
připojené k motoru (Obr. 17) a otáčí se proti ploše zkoušeného vzorku. Tím vzniká kráter 
ve tvaru kulového vrchlíku, tzv. kalota. Po zbroušení povlaku až na substrát je pomocí 
světelného mikroskopu změřen vnitřní a vnější průměr kaloty (Obr. 18). V souladu 
s normou ČSN E N ISO 26 423 je následně vypočítána tloušťka povlaku pomocí 
vzorce: [57] 

h = D2-d2 

8r (2) 

kde D ... vnější průměr kaloty 
d ... vnitřní průměr kaloty 
r ... poloměr brusné koule 

nebo pomocí substituce D = x + y a d = y — x: 

i x*y h = — 
2r 

(3) 

v z o r e k 

b r u s n á 

k o u l e 

hřídel 

Obr. 17: Schéma zařízení - kalotest 

Obr. 18: Vyznačení parametrů pro výpočet tloušťky povlaku 

27 



6.5 Nastavení procesů 
Proces přípravy povlaku byl složen z následujících kroků: 

• vyčerpání komory a předehřev - zvýšení teploty na přibližně 300 °C a snížení 
tlaku v komoře, což umožňuje snazší vyčerpání zbylých plynů a odstranění 
nečistot, 

• chlazení I - snížení teploty na požadovanou hodnotu pro nadcházející krok, 

• čištění pomocí L G D - doutnavý výboj podpořený obloukovým výbojem, 

• chlazení II - ochlazení komory na hodnotu teploty depozice, 

• depozice adhezní vrstvy - výkon chromové katody je plynule snižován z jeho 
maximální hodnoty na minimální, zatímco výkon uhlíkové katody je plynule 
zvyšován z jeho minimální hodnoty na maximální. Dochází tak 
k magnetronovému naprašování chromové vrstvy a následnému gradientnímu 
přechodu na povlak ta-C, přičemž se vzdáleností od substrátu obsah chrómu 
konstantně klesá, 

• depozice povlaku - magnetronové naprašování pouze z uhlíkové katody, 

• chlazení III - snížení teploty na hodnotu umožňující otevření komory a vyložení 
vzorků, 

• zavzdušnění komory. 
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6.5.1 Parametry výchozího procesu 
Jako výchozí nastavení parametrů procesu výroby ta-C povlaku byly použity parametry 
pro stávající průmyslovou výrobu povlaku. Tento proces byl označen jako proces číslo 
306-1. Jeho parametry byly následující: 

• Napětí při depozici adhezní vrstvy 50 V, 
• teplota při depozici adhezní vrstvy 50 °C, 
• délka adhezního kroku 15 min. 

Na Obr. 19 je zobrazena časová závislost části parametrů výchozího procesu (napětí, 
teplota a výkony katod) v průběhu depozice adhezní vrstvy (do času 7,5 hod), depozice 
povlaku (čas 7,5 - 11,5 hod) a části kroku chlazení III. 

Trend výchozího procesu 306-1 
—Napě t í —Tep lo ta Výkon_C katoda —Výkon_Cr katoda 

200 20 

> 

Čas [hod] 

Obr. 19: Časová závislost části parametrů výchozího procesu - depozice adhezní vrstvy (do 7,5 hod), 
depozice povlaku (7,5-11,5 hod), chlazením 

Takto vyrobený povlak vykazoval nedostatečnou přilnavost k substrátu, která se 
projevovala kohezním porušením povlaku při zatížení nástroje a loupáním povlaku 
v místech, kde došlo k plastické deformaci substrátu. 
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7 Výsledky 

7.1 Vliv velikosti napětí při depozici adhezní vrstvy 
Prvním předpokladem pro zvýšení adhezních parametrů povlaku bylo zvýšení napětí 
přivedeného na vzorky při depozici adhezní vrstvy, což by mělo vést k naprašování atomů 
větší rychlostí a tím ke kvalitnějšímu uložení deponovaných kovů na substrát. 

Ze závislosti znázorněné na Obr. 20 je patrné, že zvýšení tohoto napětí při depozici 
adhezní vrstvy mělo vliv na zvýšení tvrdosti (HU pi) a vnitřního napětí povlaku. Přesné 
hodnoty jednotlivých měření jsou sumarizovány v Tab. 4. 

Závislost na napětí při depozici adhezní vrstvy 

HUpl » Stress M tloušťka 

50 100 150 200 

N a p ě t í př i depozici a d h e z n í vrstvy [V] 

250 300 

Obr. 20: Graf závislosti vlastností povlaku na napětí při depozici adhezní vrstvy 

Tab. 4: Srovnání výsledků analýzy povlaků v závislosti na napětí při depozici adhezní vrstvy 

Číslo procesu Napětí při depozici 
adhezní vrstvy [V] 

HUpi 
[GPa] 

Vnitřní napětí 
[GPa] 

Tloušťka 
[um] 

306-1 50 32,5 4,15 1,004 
306-2 150 36,0 4,09 1,031 
306-3 250 36,2 5,74 1,003 
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Výsledky analýzy adheze a koheze získané pomoci Deimler-Benz testu (Tab. 5) pak 
naznačují, že by tento předpoklad zvýšení adheze mohl být pravdivý, protože u povlaků 
nanesených při 150 a 250 V nedošlo adheznímu porušení. 

Tab. 5: Výsledky analýzy adheze a koheze získané pomoci Deimler-Benz testu v závislosti na napětí při depozici 
adhezní vrstvy 

Číslo procesu 306-1 306-2 306-3  
Napětí [V] 50 150 250 

—:—;—: —̂—; 1—[' —. : ; 

Adhezní 
a kohezní 
poškození 

Při pozorování napovlakovaných nástrojů pomocí S E M (Tab. 6) však bylo pozorováno, 
že u povlaku, jehož adhezní vrstva byla deponovaná při napětí 250 V došlo k výraznému 
adheznímu loupání na těle vrtáku, což bylo pravděpodobně způsobeno vysokým vnitřním 
napětím. Naopak povlak, kdy depozice adhezní vrstvy proběhla při napětí přivedeném na 
vzorky zvýšeném pouze na hodnotu 150 V , adhezní loupání na těle vrtáku nevykazoval. 
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Tab. 6: Adheze povlaku pozorovaná pomocí SEM v závislosti na napětí při depozici adhezní vrstvy 

Nastavení dalších procesů tedy bude vycházet z receptu pro povlak 306-2, kdy depozice 
adhezní vrstvy probíhá při napětí 150 V. 
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7.2 Vliv délky hoření do štítu 
Předpoklad, že by nedostatečné adhezní parametry povlaku mohly způsobovat nečistoty 
na povrchu katod vzniklé při předchozích procesech, byl vyvrácen zařazením čistícího 
kroku hned po ohřevu komory na 300 °C. V tomto kroku jsou katody zastíněny štítem 
tak, aby při jejich odprašovaní nedocházelo k depozici materiálu na vzorky, ale pouze na 
štít (hoření do štítu). Po odstranění horní kontaminované vrstvy materiálu jsou katody 
opět odstíněny a následuje další krok procesu. 

Následkem hoření do štítu po dobu jedné hodiny bylo výrazné zhoršení adheze a koheze 
měřené pomocí Deimler-Benz testu (Tab. 7) a o něco méně závažné zhoršení adheze 
pozorované pomocí S E M (Tab. 8). 

Tab. 7: Výsledky analýzy adheze a koheze získané pomocí Deimler-Benz testu v závislosti na délce hoření do štítu 

Číslo procesu 306-2 306-5 306-4 
Délka hoření 
do štítu [hod] 0 0,5 1 

Adhezní 
a kohezní 
poškození 
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Tab. 8: Adheze povlaku pozorovaná pomocí SEM v závislosti na délce hoření do štítu 
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Tento krok však měl příznivý vliv na tvrdost povlaku, a proto byl spuštěn další proces 
s délkou hoření do štítu sníženou na polovinu původní hodnoty. V porovnání s výchozím 
povlakem pak tento vykazoval mírné zlepšení adhezních vlastností a pokles tvrdosti 
(Obr. 21). Došlo také k výraznému zvýšení vnitřního napětí i ve srovnání s povlakem 
s hodinovým hořením do štítu, což by mohlo znamenat ovlivnění jiných neanalyzovaných 
vlastností. 

Závislost na délce hoření do štítu 

Délka h o ř e n í do št í tu [hod] 

Obr. 21: Graf závislosti vlastností povlaku na délce hoření do štítu 

Po zvážení všech výsledků analýzy těchto dvou povlaků (Tab. 9) bylo rozhodnuto 
pokračovat v depozici dalších povlaků bez čištění katod hořením do štítu. 

Tab. 9: Srovnání výsledků analýzy povlaků v závislosti na délce hoření do štítu 

Číslo procesu Délka hoření do 
štítu [hod] 

HUpi 
[GPa] 

Vnitřní napětí 
[GPa] 

Tloušťka 
[Um] 

306-2 0 36,0 4,09 1,031 
306-5 0,5 35,2 5,57 1,061 
306-4 1 41,0 4,71 1,055 
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7.3 Vliv délky adhezního kroku 
Další změnou nastavení procesu bylo prodloužení depozičního času adhezní vrstvy 
s cílem nanesení silnější vrstvy, která by zajistila plynulejší přechod fyzikálních vlastností 
od substrátu k povlaku. V důsledku toho bylo očekáváno snížení vnitřního napětí 
a následné zlepšení přilnavosti povlaku. 

Z výsledku Deimler-Benz testu (Tab. 10) je patrné mírné zlepšení adhezních i kohezních 
parametrů a na fotografiích pořízených pomocí SEM (Tab. 11) lze toto zlepšení 
pozorovat především na břitech povlakovaných nástrojů. 

Tab. 10: Výsledky analýzy adheze a koheze získané pomocí Deimler-Benz testu v závislosti na délce adhezního kroku 

Číslo procesu 306-2 306-6 
Délka adhezního 
kroku [hod] 0,25 1 

Adhezní 
a kohezní 
poškození ' W'" 

Tab. 11: Adheze povlaku pozorovaná pomocí SEM v závislosti na délce adhezního kroku 

Číslo procesu 
Délka 
adhezního 
kroku [hod] 

Vrták - šroub ovi ce Vrták - břit 
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Oproti předpokladu však nedošlo ke snížení vnitřního napětí, ale naopak k jeho 
výraznému nárůstu (Obr. 22). 
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Obr. 22: Graf závislosti vlastností povlaku na délce adhezního kroku 

Naměřené hodnoty tloušťky povlaku uvedených v Tab. 12 ukazují, že nedošlo k jejímu 
zvýšení a předpoklad lineární závislosti tloušťky adhezní vrstvy na době její depozice 
tedy nebyl potvrzen. 

Tab. 12: Srovnání výsledků analýzy povlaků v závislosti na délce adhezního kroku 

Číslo procesu Délka adhezního 
kroku [hod] 

HUpi 
[GPa] 

Vnitřní 
napětí [GPa] 

Tloušťka 
[um] 

306-2 0,25 36,0 4,09 1,031 
306-6 1 35,2 6,25 1,074 

Tyto skutečnosti společně s mírným poklesem tvrdosti povlaku vedly k rozhodnutí 
pokračovat v experimentu s předchozím nastavením procesu, tedy s adhezním krokem 
o délce 15 minut. 
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7.4 Vliv teploty při depozici 
Posledním pokusem o zvýšení přilnavosti povlaku ta-C byla změna počáteční teploty 
depozice adhezní vrstvy a povlaku. Zvýšení teploty na 130 °C však zapříčinilo výrazné 
snížení tvrdosti, což bylo nežádoucí, a proto byly další povlaky deponovány při teplotách 
90, 70 a 40 °C. 

Konkrétní hodnoty výsledků analýz jednotlivých procesů jsou porovnány v Tab. 13. 

Tab. 13: Srovnání výsledků analýzy povlaků v závislosti na teplotě při depozici 

Číslo procesu Teplota 
[°C] 

HUpi 
[GPa] 

Vnitřní napětí 
[GPa] 

Tloušťka 
[um] 

306-10 40 39,1 4,52 0,955 
306-2 50 36,0 4,09 1,031 
306-9 70 34,2 5,22 1,058 
306-8 90 28,3 3,35 1,175 
306-7 130 20,2 3,91 0,980 

Na kalotách v Tab. 14 pořízených při měření tloušťky povlaku lze pozorovat různé 
úrovně interference světla. Taje způsobena přítomností kubické fáze, která odpovídá 
vyššímu podílu sp3 vazeb v povlaku. S vyšším podílem vazeb sp3 roste i tvrdost povlaku, 
jak bylo popsáno v kapitole 2.1. Je zřejmé, že s vyšší teplotou depozice povlaky 
schopnost propouštět světlo ztrácí, podíl sp3 vazeb klesá, a proto se snižuje i hodnota 
tvrdosti povlaku. 

Tab. 14: Pozorování úrovně interference světla na kalotách 

Číslo procesu 306-10 306-2 306-9 
Teplota [°C] 40 50 70 

Tepelné 
ovlivnění 

' - „ -

s 

• : : * : - . ^ 

M O 
Číslo procesu 306-8 306-7 
Teplota [°C] 90 130 

Tepelné 
ovlivnění 

' V '"'•'hr'} 
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Z grafu na Obr. 23 lze pozorovat téměř lineární závislost tvrdosti povlaku na teplotě při 
povlakování. Závislost vnitřního napětí povlaku na teplotě nebyla prokázána. 
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Obr. 23: Graf závislosti vlastností povlaku na teplotě při depozici 

U povlaku deponovaném při 40 °C došlo ke značnému zvýšení jeho tvrdosti. Zlepšení 
jeho adhezních a kohezních parametrů nebylo prokázáno, a to jak pomocí Deimler-Benz 
testu (Tab. 15) tak ani pozorováním povlaku pomocí S E M (Tab. 16). Nedošlo však ani 
k jejich zhoršení, a proto nebyl tento způsob depozice zamítnut. 

Tab. 15: Výsledky analýzy adheze a koheze získané pomocí Deimler-Benz testu v závislosti na teplotě při depozici 

Číslo procesu 306-10 306-2 306-9 
Teplota ľ°C1 40 50 70 

Adhezní 
a kohezní 
poškození 

Číslo procesu 306-8 306-7 
Teplota [°C] 90 130 

Adhezní 
a kohezní 
poškození 
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Tab. 16: Adheze povlaku pozorovaná pomocí SEM v závislosti na teplotě při depozici 
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8 Závěr 
Výchozí povlak (proces číslo 306-1) byl vyroben při napětí při depozici adhezní vrstvy 
50 V , teplotě při depozici 50 °C a délce adhezního kroku nastavené na 15 min. Tento 
povlak vykazoval nedostatečnou adhezi k substrátu, a proto bylo provedeno několik 
experimentálních depozic s cílem zvýšit přilnavost povlaku změnou nastavení parametrů 
výrobního procesu. 

První změnou v nastavení výchozího procesu bylo zvýšení napětí při depozici z 50 V na 
150 V a 250 V. Důsledkem toho bylo dosažení lepších výsledků v hodnocení adheze 
a koheze měřené pomocí Deimler-Benz testu. Při pozorování povlaku pomocí SEM však 
bylo zjištěno, že přílišné zvýšení napětí způsobuje adhezní loupání na těle i břitech 
nástrojů. Další depozice proto byly prováděny při zvýšeném napětí pouze na 150 V. 

Zařazení čistícího kroku, kdy byly depozicí do štítu z povrchu katod odstraňovány 
nečistoty ulpělé v průběhu předchozích procesů, nepřineslo očekávané výsledky. Čištění 
po dobu jedné hodiny mělo za následek zvýšení tvrdosti povlaku, avšak krom toho také 
výrazné zhoršení adheze i koheze, což mohlo být způsobeno nedostatečným krytím 
vzorků štítem, a tedy depozicí nečistot přímo na vzorky. Zkrácení délky tohoto kroku na 
poloviční dobu (30 min) už zlepšení adheze způsobilo, ale došlo i k poklesu tvrdosti, 
a proto bylo rozhodnuto pokračovat v depozici povlaku bez tohoto kroku. 

Prodloužením depozičního času adhezní vrstvy došlo k mírnému zlepšení adhezních 
i kohezních parametrů a k výraznému nárůstu vnitřního napětí, který je ale nežádoucí. 
Předpoklad lineární závislosti tloušťky adhezní vrstvy na době její depozice nebyl 
prokázán. Společně s nepatrným poklesem tvrdosti vedly tyto skutečnosti k rozhodnutí 
pokračovat v experimentu s předchozím nastavením procesu, tedy s adhezním krokem 
o délce 15 minut. 

Poslední změnou parametrů bylo zvýšení a následně i snížení počáteční teploty depozice 
adhezní vrstvy a povlaku na 130, 90, 70 a 40 °C. Na kalotách byla pozorována změna 
stupně interference světla, způsobená různým podílem sp3 vazeb v povlaku. Zvyšování 
teploty mělo za následek snižování tohoto podílu, a tím i pokles tvrdosti. Naopak zvýšení 
tvrdosti bylo prokázáno u povlaku deponovaném při 40 °C. 

Nejlepších výsledků adheze bylo dosaženo u povlaku deponovaném při napětí 150 V, 
teplotě při depozici 50 °C a délce adhezního kroku 1 hod. Tento povlak při pozorování 
pomocí S E M nevykazoval žádné adhezní loupání a jevil se jako rovnoměrně nanesený 
s dobrou přilnavostí i na břitech nástrojů. Nej vyšší tvrdost byla naměřena u povlaku 
deponovaném při totožném napětí, teplotě 40 °C a délce adhezního kroku 15 min, kdy 
bylo dosaženo zvýšení tvrdosti z předchozích 36,1 GPa na 39,1 GPa. 

Kombinací nastavení těchto dvou procesů, tedy depozicí při 40 °C a s délkou adhezního 
kroku nastavenou na více než 15 min, by mohlo být dosaženo zlepšení adhezních 
parametrů povlaku i zvýšení jeho tvrdosti. 
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Seznam symbolů a zkratek 

a-C Amorphous Carbon - dehydrogenovaná forma amorfního uhlíku 
a-C:H Amorphous Hydrogenated Carbon - hydrogen ováná forma 

amorfního uhlíku 
BSE BackScattered Electrons - zpětně odražené elektrony 
DLC Diamond-Like Carbon - uhlík podobný diamantu 
H M Hard Metal - tvrdokov 
HSS High-Speed Steel - rychlořezná ocel 
L G D Larc Glow Discharge - doutnavý výboj podpořený obloukovým 

výbojem 
PVD Physical Vapour Deposition - fyzikální depozice z plynné fáze 
SE Secondary Electrons - sekundární elektrony 
SEM Scanning Electron Microscopy - rastrovací elektronový 

mikroskop 
ta-C Tetra-Amorphous Carbon - dehydrogenovaná tetraedrická 

forma amorfního uhlíku 
ta-C:H Tetra-Amorphous Hydrogenated Carbon - hydrogenovaná 

tetraedrická forma amorfního uhlíku 

A t plocha indentace 
D vněj ší průměr kaloty 
d vnitřní průměr kaloty 
h tloušťka povlaku 
HUpi plastická tvrdost 
Lmax maximální zkušební zatížení 
r poloměr brusné koule 
S a střední aritmetická odchylka 
x, y parametry pro výpočet tloušťky 
[i koeficient tření 
7i vazba pí vazba (kovalentni vazba, při niž se dva laloky jednoho atomového orbitalu překryjí se 

dvěma laloky orbitalu jiného atomu a spojnice středů jader vázaných atomů neprochází těmito 
překryvy) 

o vazba sigma vazba (kovalentni chemická vazba, která vzniká při maximálním překryvu 
atomových orbitalu na spojnici středů jader vázaných atomů) 
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