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ABSTRAKT

Tato bakalaiska prace se vénuje studiu PVD metod povlakovani nastroju se zaméfenim na
technologii HiPIMS (High Power Impulse Magnetron Sputtering). V ramci reSerse jsou nejprve
predstaveny PVD metody povlakovani, nasledné jsou popsany zakladni fyzikalni procesy a
charakteristiky magnetronového naprasovani a nakonec je analyzovana moderni povlakovaci
technologie HiPIMS. Cilem experimentalni ¢asti této prace je ovefit vhodnost (Al, Ti)N povlaku
naneseného pomoci technologie HiPIMS na pravlak pro tazeni dratu za studena. V ramci
zkousek jsou vyhodnoceny a porovnany vysledky povlakovaného a nepovlakovaného nastroje,
se zaméfenim na opotfebeni nastroje, dale pak vyslednou kvalitu a tepelné ovlivnéni tazeného
dratu.

Klicova slova

HiPIMS, povlakovani, PVD, naprasovani, pravlak

ABSTRACT

This bachelor’s thesis is aimed on the study of PVD coatings of tools with a focus on HiPIMS
(High Power Impulse Magnetron Sputtering) technology. As part of the research, the PVD
coating methods are presented, then the basic physical processes and characteristics of
magnetron sputtering are described and finally the HiPIMS technology is analysed. The aim of
the experimental part of this study is to evaluate (Al,Ti)N coating deposited by HiPIMS
technology on a wire drawing die. For coated and uncoated die, the wear of the die, surface
quality and thermal impact on the wire are observed and compared.
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UVOD

Globalizace a stale rostouci pozadavky trhu maji za nasledek skutecnost, ze je kladen velky
diraz na kazdy detail, ktery zajistuje konkurenceschopnost primyslové vyroby. Se spravné
zvolenym nastrojem a optimalizovanou technologii zpracovani se zvySuje produktivita a snizuji
celkové naklady. Povlaky nékolikanasobné prodluzuji zivotnost nastroje, a tak se staly nedilnou
soucasti efektivni vyroby. Od pocatecnich jednovrstvych povlaka TiC, TiN ¢i Al,O3 probéhl
rozsahly vyvoj, a to jednak v oblasti chemického slozeni a struktury povlaki, ale i samotné
depozi¢ni technologie.

Kromé zajisténi zdkladnich vlastnosti, jako je ochrana proti opotfebeni ¢i prodlouzeni
zivotnosti nastroje, ¢eli moderni povlakovani mnoha vyzvam. S vysokorychlostnim obrabénim
rostou pracovni teploty a na povlaky jsou kladeny stale vétsi pozadavky z hlediska teplotni
odolnosti a stability. DalSim aspektem je obrabéni lehkych a tézkoobrobitelnych slitin, které je
bez vhodné zvoleného povlaku nastroje prakticky nemozné. V neposledni rad¢ se pak jednad i o
ekologickou stranku vyroby, jejimz cilem je redukovat pouziti procesnich kapalin, a tak jsou
na povlaky kladeny vysoké pozadavky z hlediska odolnosti za zvySenych teplot a lubrika¢nich
ucinkd. V disledku jsou v dnes$ni dobé vyhledavany predevsim tvrdé povlaky o vysoké hustoté
s dobrou adhezi, které si udrzuji své pevnostni charakteristiky 1 za vysokych teplot.

Takovych povlakt se dosahuje predevs§im pomoci IPVD metod, které diky ionty asistované
depozici prinasi lepsi kontrolu nad riistem povlaku a variabilitu co se vlastnosti povlaku tyce.
Mezi tyto metody se fadi také HiPIMS neboli vysokovykonné pulzni magnetronové
naprasovani, které kombinuje atraktivni vlastnosti CVD a PVD povlakovani a v mnoha
aplikacich dosahuje bezkonkuren¢nich vysledkl. V porovnani s povlaky nanesenymi
klasickym magnetronovym naprasovanim se HiPIMS povlaky vyznacuji zvySenou tvrdosti,
hustotou a vynikajici adhezi. Dalsi vyhodou je moznost povlakovani otvord a nastroju
s komplexni geometrii, a tak je pouziti této technologie vhodné i pro aplikace, kde jiné PVD
metody nelze vyuzit z divodu stinového efektu ¢i nedostatecné energie rozprasenych atomu.

Této problematice se vénuje i tato prace, jejimz cilem je analyzovat moderni metodu
povlakovani nastroji HiPIMS a ovéfit jeji praktické vyuziti na pravlaku pro tazeni dratu za
studena.

10
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1 TEORETICKA CAST

Metody povlakovani se déli dle zpusobu, jakym je dosazena plynna faze, ze které tenka vrstva
vznika. Rozlisuji se dvé hlavni kategorie [1]:

e Chemicka depozice z plynné faze (CVD)
e Fyzikalni depozice z plynné faze (PVD)

Metoda CVD

Pocatky aplikace povlaki CVD (z angl. Chemical Vapour Deposition) se datuji do 50. let
20. stoleti, kdy byl nanesen prvni povlak TiC. Pro komer¢ni ucely jako povlak vyménitelnych
bfitovych desticek byl predstaven az v roce 1969 firmou Sandvik Coromant. [2]

Vznik povlaku metodou CVD je zalozen na chemickych reakcich prvka v blizkosti substratu,
na ktery je tfeba ochrannou vrstvu nechat nanést. Reaktanty jsou do komory pfivedeny
v plynném skupenstvi a potfebna energie pro aktivaci difuze mezi atomy je dodavana z vysoké
teploty az 1500 °C. Produkt reakce se uklada v podobé tenké vrstvy na povrchu rozehtatého
substratu, kde jeho teplota a také mira presyceni pary ovliviiuji rychlost rustu vrstvy. Pravé
vysoka pracovni teplota patfi mezi hlavni nedostatky této technologie, hrozi tak tepelné
ovlivnéni substratu ¢i vyskyt nezaddouciho zbytkového tahového napéti v povlaku. Pro nékteré
aplikace lze vyuzit napfiklad metod PCVD (Plasma CVD), nebo MTCVD (Middle
Temperature CVD), jejichz pracovni teploty jsou niz$i diky odlisSnému zplisobu aktivace
chemického procesu. [1]

CVD povlaky maji obecné vysokou hustotu, odolnost proti oxidaci a dobrou pftilnavost
k substratu. Dale se vyznacuji homogenitou 1 na nastrojich s komplexni geometrii a moznosti
depozice vrstev o vétsi tloust’ce. [1]

Metoda PVD

PVD metoda (z angl. Physical Vapour Deposition) byla na trh uvedena pozdéji, a to v 80. letech
20. stoleti, v podobé jednovrstvého TiN povlaku naneseného technologii iontové implantace.

(2]

Metoda PVD spociva v uvolfiovani atomti pozadovaného materialu ze zdroje (tere) do
atmosféry v komofte a jejich naslednou depozici na substrat. Uvolnéné Castice se usazuji ptimo
na povrchu substratu, nebo mohou reagovat s plyny obsazenymi v komofte za tcelem vytvoreni
slouCeniny a az poté se usadit v podobé¢ tenké vrstvy. V takovém ptipadé se pak jedna o metody
,reaktivni“. [3] Proces probiha ve vysokém vakuu (okolo 0,1-1,0 Pa) za nizSich pracovnich
teplot (do 500 °C), a tak umoziiuje i povlakovani rychlofeznych oceli, které by za vyssich teplot
ztratily svou tvrdost. PVD metoda byla prvotné vyvinuta pravé pro povlakovani oceli. [1]

Mezi hlavni vyhody se fadi nizk4 energetickd narocnost, moznost povlakovani ostrych hran,
limitace tepelného ovlivnéni nastroje ¢i moznost kontrolovaného procesu depozice [1].

PVD metody se dale déli dle mechanismu, jakym jsou jednotlivé atomy z terée uvolilovany, viz
schéma na obr. 1.

CVD a PVD metody mohou byt kombinovany dohromady napt. v podobé depozice mezivrstev.
CVD metoda se obCas vyuziva pred samotnou PVD depozici povlaku z davodu zvySeni
odolnosti substratu, snizeni soucinitele tfeni a zlepSeni teplotni odolnosti povlaku. [4]

11
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Obr. 1 Rozd€leni PVD metod [3]
1.1 Metody PVD

1.1.1 Naparovani

Pfi procesu naparovani jsou atomy z ter¢e uvoliiovany tepelnym efektem, a to z pevného nebo
kapalného stavu. Napatfovani probih4 za snizeného tlaku 107} az 10® Pa, aby bylo dosazeno
dlouhé stfedni volné drahy mezi kolizemi atoma a rovnomérného naneseni vrstvy. Jelikoz se
teplota sublimace snizuje s tlakem, odpateni latek probiha za nizsich teplot, nez je tomu za
atmosférického tlaku. Dle zptsobu ohfevu se poté rozlisuji jednotlivé technologie — napafovani
odporem, elektronovym svazkem, obloukem, laserem nebo indukci. Na zptisobu ohfevu poté
zavisi 1 volba zdrojového materialu, jelikoZ ne vSechny kombinace jsou kvili nezadoucim
reakcim mozné. [3]

¢ Odporové naparovani

Jedna se o nejbe&znéj§i metodu pro odparovani materialu za teploty do 1500 °C. K ohfevu
materialu dochazi diky prichodu elektrického proudu zdrojem, ktery predstavuji
vyhtivané kovové draty, kelimky, koSe, lodicky ¢i folie. VEtSinou jsou vyrabény z kovi
s vysokym bodem taveni (wolfram, molybden, tantal), aby se zabranilo nechténé
kontaminaci povlaku. Pro niz§i teploty ohfevu kolem 1000 °C se pouzivaji 1 platina,
zelezo Ci nikl. [5] Schéma zafizeni je na obr. 2a.

12
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Naparovani elektronovym svazkem

Jedna se o nejbéznéjsi metodu pro odpafovani zaruvzdornych materialG nad teploty
1500 °C. Odporové zahtivané wolframové vlakno emituje elektrony, které jsou ohybany
magnetickym polem tak, aby dopadaly na odparfovany material, viz obr. 2b. Diky dopadu
elektront s vysokou pohybovou energii dochazi k ohtati a odpafeni materialu. Na rozdil
od odporového napafovani dochazi pouze k lokalnimu zahtati v misté dopadu elektront,
a tak nedochazi ktaveni nosiCe materialu k povlakovani, které muze =zavinit
kontaminaci povlaku (napf. u odpafovani titanu z nosice MgO hrozi kontaminace
povlaku hot¢ikem nebo kyslikem, protoze titan redukuje MgO). [6]

(a)ﬁ \ (b) ( w

; Vakuova
R 2277222 wa zakuova V-LLIJLLLJ\ komora
omora
Substrat "/ Substrat
Zdroj ! Zdroj
materialu  2droj tepla ' materidlu Elektronovy| paprsek
X ¥ ;; .
L BN ” .
Vakuum Vakuum

Obr. 2 Schéma naparovani a) odporem, b) elektronovym svazkem [6]
Obloukové naparovani

Tato metoda vyuziva katodické obloukové systémy — pulzni nebo kontinualni. Dochézi
k odpafovani materialu z tere pomoci pohybujici se katodové skvrny. Ta zpusobuje
bodové hofeni katody a uvolfiovani materialu. Timto zpisobem lze odparovat pouze
elektricky vodivé materialy. Hlavni nevyhodou je pak uvoliiovani mikrocastic z katody,
které se usazuji v podobé€ malych kulicek na substratu, zhorSuji kvalitu povrchu a snizuji
zivotnost nastroje. [1] Mohou byt odstranény napf. pouzitim filtru umisténého mezi
katodou a substratem, nebo zvysenim tlaku v komote. Tato feSeni vSak snizuji depozicni
rychlost povlakovani a nemusi byt ekonomicky vyhodna. [7]

1.1.2 NapraSovani

Naprasovani je metoda, u které je material do plynné faze odprasovan z terce. K uvolnéni atomt
z terCe dochazi v disledku jeho bombardovani kladnymi ionty pracovniho plynu v komore,
nejCastéji se jedna o krypton nebo argon. Tyto ionty jsou elektrickym polem urychlovany
smérem k zaporné nabitému terci, ktery tvori katodu systému, a pii dopadu dochazi k uvolnéni
jejich pohybové energie. V zavislosti na mnozstvi energie, thlu dopadu a vazebné energii prvku
muze dojit k nasledujicim fenoméntim [8], viz obr. 3:

1) Prenos naboje a odraz zneutralizovaného atomu,

2) Zaclenéni iontu do krystalické miizky terce,

3) Vyrazeni atomu terce,

4) Vyrazeni sekundarniho elektronu, ktery poté zajistuje udrzeni plazmy v komore.

Katoda ma v systému zasadni roli, zaji§tuje dvé zékladni funkce. Jedna se o zdroj materialu
povlaku, ale také o zdroj sekundarnich elektront, které udrzuji vyboj v komore. [8]

13
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Obr. 3 Dusledek dopadu iontu na ter¢: 1) odraz zneutralizovaného atomu, 2) zaclenéni iontu do
miizky terce, 3) vyrazeni atomu z terée, 4) vyrazeni sekundarniho elektronu [8]

e Naprasovani doutnavym vybojem rovinné diody

Jedna se o nejjednodussi techniku naprasovani. Na katodu je pfiveden vysoky zaporny
potencial, fadové tisice voltl, a tlak v komore je snizen na jednotky pascalt. Zaporné
nabitd katoda (ter¢) a anoda (substrat) systému jsou umistény naproti sobé v kratké
vzdalenosti 5-10 cm, a diky napéti mezi nimi vznika doutnavy vyboj. Hlavni vyhodou
naprasovani rovinnou diodou je jednoduchost konstrukce, odkud ale vyplyvaji urcité
nedostatky — niz§i depozi¢ni rychlost, nizk4d mira ionizace plazmy ¢i relativné malé
povlakované plochy. [3; 9] Schéma zafizeni je na obr. 4.

Katoda
Pfivod pracovniho
plynu [

Target e

Tok dopadajicich

iOntﬁ  c——
Tok odprasenych Elektrit?ky
atomu zdroj
Plazma +
Anoda
Substrat Vakuovi
komora

Vakuovi vive
aKuova vyveva e

Obr. 4 Schéma zafizeni pro naprasovani rovinnou diodou [3]
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e Magnetronové naprasovani

Schéma magnetronového napraSovani je na obr. 5. Zasadnim rozdilem je integrace
magnetického pole do procesu. Magnetické pole prodluzuje Cas vyskytu elektrond
v blizkosti terCe, zvySuje miru ionizace a hustotu plazmy, a tim i1 rychlost depozice. [10]
Metoda magnetronového naprasovani je dale analyzovana v kapitole 1.2 této prace.

Substrat

Rostouci vrstva
povlaku

Ter¢ (katoda)

Magnetron ( Atom argonu

Chladici

7 ITont argonu
systém + arg

® Elektron

Obr. 5 Schéma magnetronového naprasovana [11]

¢ Radiofrekven¢ni napraSovani

Radiofrekvencni napraSovani umoziuje povlakovani znevodivych terét, které je
u ostatnich metod komplikované z diivodu usazovani kladnych ionti na povrchu terce
v podobé bariéry, kterd odpuzuje ionty pracovniho plynu. V radiofrekvenénim
naprasovani se misto stejnosmeérného napéti vyuziva napéti stfidavé o radiovych
frekvencich. Naboj nahromadény na terc¢i béhem jedné periody je diky zméné polarity
zneutralizovan. [5]

1.1.3 Porovnani PVD metod

Hlavni rozdily mezi napafovanim a naprasovanim shrnuje tabulka 1. Z rozdilnych podminek
depozice pak plynou i charakteristické rysy dosazeného povlaku.

Naparovani se vyznacuje vysokou rychlosti depozice. Probihd ve vysokém vakuu, kde diky
niz§imu tlaku nehrozi znecisténi povlaku. Deponované ¢astice maji vSak niz§i energii, a tak je
vysledna mikrostruktura tvorena vétSimi zrny a tyto povlaky maji obecné horsi pfilnavost, nez
je tomu u naprasovani. Dalsi limitaci napafovani je uvoliiovani mikrokapicek z katody a jejich
prenos do povlaku, coz ma za nasledek vznik porta. Tim dochazi k vétsi koncentraci mist
nachylnych k mechanickému poskozeni a zdrsnéni povrchu nastroje. [3; 4]

NapraSovani se vyznacuje povlaky s vyss§i hustotou a jemnéj§im zrnem v mikrostruktufe.
Pouziva pro aplikace, kde homogenita, pfilnavost a drsnost povrchu maji zasadni roli,
nevyhodou je vSak Casova naroCnost a vyssi naklady. Otazka optimalizace rychlosti depozice
u naprasovani ma zasadni vyznam, mize byt fizena mimo jiné pomoci tlaku nebo vykonu
ptivedeného na terc. [3; 4]
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Tab. 1 Porovnani charakteristik napafovani a naprasovani [1]

Charakteristika Naparovani Naprasovani
Mechanismus tvorby materialu Tepelna energie Pfenos pohybové energie
povlaku Y g pohy g

Rychlost povlakovani [A.min™']

Vysok4, az 750 000

Nizka, vyjimkou jsou
povlaky z Cistych kovii a
dual magnetron (Cu 10 000)

Rovnomeérnost pokryti

Spatna v pfimogarém
sméru (ne pfi rozptylu
plynu)

Dobra, s nerovhomérnym
rozlozenim tloustky

Deponované castice

Atomy a ionty

Energie deponovanych Castic [eV]

Nizka, 0,1-0,5

Vysoka, 1-100

Bombardovani substratu nebo
povlaku

Narusovani povrchu rostouciho
povlaku

BézZné ne

Ano

Cistota povlaku

Dobra

Moznost zaélenéni nedéistot
do povlaku

Nanaseni kovu

NanaSeni kovovych slitin

NanasSeni tézkotavitelnych
sloucenin

Ano

Ohrev substratu

Ano, bé€zné

Zpravidla ne

Ohtev zdrojového materialu

Ano, velky

Maly

Prilnavost

Casto §patna

Vynikajici

1.2 Magnetronové naprasovani

Pro magnetronové naprasovani se nejCastéji uziva planarni magnetron kruhového nebo
obdélnikového tvaru, spojeny s terCem a predstavujici katodu systému. Je slozeny ze silnych
permanentnich magnetl nebo elektromagnett. Jeden pol magnetu je umistén v hlavni ose terce,
pol opacny je tvoren magnety po obvodu terCe. Aby byla zajisténa elektricka izolace vici
komofe, je mezi magnetron a stény komory umistén teflon. [12] Pro zamezeni piehfivani je
katoda pfipevnéna k médénému bloku s vodnim chladicim systémem [10].

Magnetron zajistuje vyssi miru ionizace rozpraSeného materialu, a tak lze udrzet vyboj 1 pfi
niz§im tlaku 0,2—4 Pa a napéti na katod¢ okolo 300-700 V (misto -2 az -3 kV). Vysledna
hustota vybojového proudu se pohybuje v rozmezi 4-60 mA.cm™, mérny vykon v desitkach
W.cm™. Stiedni volna draha rozprasenych atom@ zavisi na pracovnim tlaku, 10-15 cm pro
operovani za nizkého tlaku, zatimco pro vys$si hodnotu tlaku muze byt krat$i nez 1 cm.
Magnetické pole v okoli terce je o intenzit€¢ 20—-50 mT. Ionizace napraSovanych castic je bézné
3 % a méng, z cehoz plyne nizké zahtivani substratu. [10]

1.2.1 Doutnavy vyboj

Doutnavy vyboj je zapalen za snizeného tlaku (0,5-300 Pa), pokud napéti mezi katodou a
anodou piekro¢i hodnotu zapalného napéti U,, jez je funkci tlaku, vzdalenosti a materialu
elektrod. Jedna se o napéti, pii kterém elektrony ziskavaji dostateCnou kinetickou energii pro
ionizaci neutralnich atomu pracovniho plynu. Volné elektrony se pohybuji mezi elektrodami a
narazi do ¢astic pracovniho plynu, ¢imz se spousti tzv. elektronova lavina, kterd postupné

16



UST FSI VUT V BRNE

ionizuje okolni plyn a vznika plazma. Pokud je aplikované napéti dostatecné velké, dochazi
k naprasovani terce v disledku bombardovani urychlenych ionti pracovniho plynu, které pfi
dopadu na ter¢ vyrazi nejen jeho atomy, ale i sekundarni elektrony, které zajistuji udrzeni
vyboje. [13]

1.2.2 Role magnetronu v naprasovani

Magnetické pole v okoli tercCe je kolmé na pole elektrické a spoleCné zachytavaji sekundarni
elektrony vyrazené zterCe. Jejich pohyb je usmériovan diky pasobeni Lorentzovy sily,
definované vztahem:

F=q.(3xB) (1
kde: F - Lorentzova sila [N],

q - naboj castice [J],

¥ - vektor rychlosti ¢astice [m.s™],

B - vektor magnetické indukce [T].

Tato sila zakfivuje pohyb elektronii ve sméru tzv. E x B driftu. Jedna se o pohyb elektront po
spiradle nad deponovanym materialem. Pohybem podél magnetickych indukénich car,
znazornénych na obr. 6, je dosazeno prodlouzeni drahy elektront a zvysSeni pravdépodobnosti
srazek s atomy pracovniho plynu, z ¢ehoZ plyne i vyssi ionizace plazmy. [14] Proces muze
probihat za niz§iho tlaku, ¢imz se zvy3uje stiedni volna draha rozpraSenych ¢astic, tim 1 hustota
vysledného povlaku a rychlost depozice az na 10 pm.h™! [8].

Planarni ter¢ / katoda -—-

/ Permanentni magnet
Polovy nastavec

Obr. 6 Znazornéni elektromagnetického pole kolem magnetronu [15]

Na trajektorii kladné nabitych ionti pracovniho plynu ma Lorentzova sila zanedbatelny vliv
z divodu mnohonasobné vétsi hmotnosti Castic, a tak se energie naprasujicich Castic jejim
pusobenim neméni. [8]

Jednim z problému uziti planarniho magnetronu je neuniformni eroze terCe, Cimz se sniZuje
jeho zivotnost. Divodem je nerovnomérna hustota plazmy s maximalnimi hodnotami v misté
magnetickych indukénich ¢ar rovnobéznych s povrchem terce, kde se nachazi i hlavni oblast
naprasovani. Dusledkem je vytvoreni charakteristické prohlubng v terCi zvané racetrack. [10]
U obdélnikovych terét pak dochazi i k tzv. cross-corner efektu. Tento jev se vyznauje
vyznamnéj§im odpraSovanim terCe v jeho rozich v porovnani s podélnym smérem (az 1,5krat)
v dasledku hustsiho magnetického pole, které 1ze vidét na obr. 6. [16]
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1.2.3 Konfigurace magnetronu a magnetického pole

S konfiguraci magnetronu se méni smér pohybu nabitych ¢astic v komore. Lze tak ovlivnit
mnozstvi dopadajicich iontl na povrch substratu, a s tim i vlastnosti povlaku.

Magnetron se primarné vyskytuje ve tfech konfiguracich [3; 8]:

Vyvazeny magnetron (obr. 7a)

Jedna se o konfiguraci, ve které jsou vSechny magnety stejné silné. Vysledkem je
magnetické pole uzaviené kolem terCe. Pokud je substrat umistén v okoli plazmy,
vysledna mikrostruktura bude ovlivnéna bombardovanim iontd. V piipad€, Ze substrat
neni v dosahu plazmy, tok iontll na substrat se bude pohybovat v hodnotach mensich nez
1 mA.cm™ a nebude mit vliv na vysledné vlastnosti povlaku.

Nevyvazeny magnetron — typ 1 (obr. 7b)

V této konfiguraci je centralni magnet silnéjsi nez magnety po okraji terCe. Hustota
plazmy a intenzita magnetické indukce v blizkém okoli terCe klesa. Tok iontt je v tomto
ptipadé jeste slabsi nez v pfipad€ vyvazeného magnetronu, a tak se bézné tato konfigurace
nevyuziva.

Nevyvazeny magnetron — typ 2 (obr. 7¢)

Pokud jsou obvodové magnety siln€jSi nez magnet centralni, magnetické induk¢ni Cary
nezustavaji uzavieny kolem terce, ale vedou smérem k substratu. Ionizace plynu tak mize
probihat blize k substratu a dochazi k asistované depozici povlaku pomoci bombardovani
substratu ionty.

Ni azeny tr Nevyvazeny magnetron
Vyvazeny magnetron evyvaze;z tlnagne on ok tyg 2 &
|® Substrat Substrat [_@ Substrat

4'&“.“0\

Hustota toku 1ontd na substrat

> 1 mA.cm?

<1 mA.cm? | << 1 mA.cm? l

Obr. 7 Znazoréni magnetického pole v konfiguraci: a) vyvazeny magnetron, b) nevyvazeny
magnetron typu 1, ¢) nevyvazeny magnetron typu 2 [8]
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Lepsi kontrolu depozice umoziiuji magnetrony, jejichz stupen vyvazeni 1ze v prubéhu procesu
regulovat a lze tak prizpusobit podminky pro idealni rist vrstvy. Silny tok iontl na substrat
v pocatecni fazi povlakovani zlepSuje adhezi, avSak v pokroCilém stadiu muZze generovat
vysoka zbytkova napéti a defekty povlaku. Variabilni vyvazeni predstavuje benefit také pti
depozici multivrstvych ¢i gradientnich povlaki, jelikoz 1ze pfizpasobit depozi¢ni podminky pro
kazdou z komponent. [17]

I ptes vyhody, které nevyvazeny magnetron poskytuje, je velmi obtizné dosahnout uniformné
nanesen¢ho povlaku za pouziti jediného zdroje. Hustotu plazmy v oblasti substratu lze zvysit
integraci dalSich magnetront (v praxi maximalné 6), umisténych v konfiguraci close-field.
Jedna se o pfipad, kdy jsou magnetrony umistény kolem substratu takovym zptusobem, Ze je
polarita sousednich magnetronti vzdy obracena, viz obr. 8. Pomér vysokoenergetickych iontu
mezi dopadajicimi atomy je 2—3krat vétsi, nez je tomu u samotného nevyvazeného magnetronu.
Dalsi vyhodou vétsiho mnozstvi magnetront je moznost depozice povlakd s raznorodym
slozenim, jako napftiklad (CrZr)N, TiZr(N), MoS2 nebo DLC, jelikoz kazdy ter¢ muze mit jiné
chemickeé slozeni. [18]

Dualni magnetron piinasi také feSeni pro mizeni anody béhem reaktivniho procesu. Jedna se
o jev, kdy je anoda pokryvana nevodivym materialem, a tak jeji elektricky potencial klesa a
hrozi nestabilita vyboje. Pii naprasovani dualnim magnetronem je ve stejny moment na
magnetrony pfivedeno napéti o opacné polarité, ktera se méni s frekvenci nekolika desitek kHz.
Jeden magnetron tak pfedstavuje katodu a druhy anodu. Pii kazdé zméné faze cyklu dochazi
k odpraseni izolujici vrstvy, ktera se vytvorila na anodé béhem piedeslé faze. [12]

Pohled
shora

Close-field konfigurace
(svisle protilehla)

Obr. 8 Schéma nevyvazeného dualniho magnetronu v konfiguraci close-field [18]

1.2.4 Priprava substratu

Ptiprava substratu je jedna z dulezitych fazi deponovani, ktera mize vyrazné€ ovlivnit vyslednou
kvalitu povlaku a zivotnost nastroje [19]:

e [Externi pripravy

Pred samotnym povlakovanim je nutné zarucit Cistotu povrchu odstranénim necistot Ci
pfipadnych zbytkid predchoziho povlaku pomoci externich pfiprav.

Stripping — v pfipadé opakovaného povlakovani je nutné odstranit ptvodni vrstvu
povlaku chemicky nebo elektrochemicky.

Abrazivni uprava ostfi a povrchu — nastroj se musi zbavit otfept a ostrych hran, které
by se po naneseni povlaku staly koncentratory napéti a kolébkou defekti. Pisobenim
abrazivnich mikrocCastic dochazi ke zjemnéni povrchu, zaobleni hran na urovni
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mikrogeometrie a odstranéni necistot. Existuji rizné metody upravy, napi. piskovani,
omilani ¢i kartacovani.

Ci§téni pomoci rozpoustédel — dle typu nelistot se pouZivaji rozpoustédla polarniho
(roztoky voda-alkohol pro odstranéni soli) ¢i nepolarniho pivodu (CFC nebo roztoky na
bazi ropnych derivatd pro odmasténi).

Mokré c¢isténi — probiha v myci lince, kde je néstroj CiStén roztoky na alkalické bazi a
oplachovan demineralizovanou vodou s pasivatory pro zamezeni koroze. Po umyti
probiha vakuové suSeni a vyhrati, aby nedoslo k zanechani stop po kapalinach na nastroji.

e Etching (iontové CiSténi ve vakuové komore)

Dalsi z fazi je tzv. in situ €isténi, které probiha pfimo v depozi¢ni komote pied samotnym
povlakovanim a pouziva se predevS§im pro odstranéni rekontaminace. Ta vznika pfi
kontaktu substratu s atmosférou a mohla by mit nezadouci vliv na adhezi povlaku.

Etching spociva v odpraseni povrchové vrstvy substratu. V prvotni fazi je na substrat
ptivedeno zaporné napéti, z kterého plyne ionizace pracovniho plynu a nasledné vyrazeni
necistot z povrchu bombardujicimi ionty. Ve druhé fazi nasleduje vypusténi pracovniho
plynu a docisténi pomoci iontd generovanych nizkonapétovym obloukem na katodé. Na
substratu dochazi ke zdrsnéni povrchu na atomarni trovni, coz spole¢né s odstranénim
necistot prispiva k lepsi adhezi povlaku.

1.2.5 Upinani nastroju

Pro upinani nastroji existuje vice feSeni v zavislosti na jejich tvaru a velikosti, nejCastéji
uzivané jsou tzv. karusely. Jednd se o kovovou konstrukci vélcovitého tvaru, vertikalné
umisténou ¢i zavéSenou ve vakuové komotre. Aby byl povlak rovnhomérné nanesen, je tieba
nastroj umistit kolmo na dopadajici tok atomt a rovnomérné a pomalu s nim rotovat. Rotace
probiha nejcastéji ve tfech osach a je zajisténa planetovym prevodem, jako je znadzornéno na
obr. 9. Nastroje jsou upnuty v drzacich na jednotlivych satelitech na otacejici se zakladni desce,
navic k tomu kazdy z nich rotuje i kolem své vlastni osy rovnomérnou rychlosti. Mezi nastroji
a drzdkem musi byt zajistén vodivy kontakt, aby bylo mozné aplikovat na substrat napéti.
Kapacita povlakovaciho zafizeni a ekonomi¢nost procesu se zvySuje s poctem povlakovanych
nastroju, ktery stoupa s poCtem drzakd ¢i primérem zakladni desky a sateliti. Zménou
parametru rotace lze zménit mikrostrukturu povlaku, ta se méni s frekvencemi jednotlivych
rotaci a jejich pomérem, vychozi pozici drzaku nebo orientaci substratu. [14; 20]

Ter¢ — zdroj povlakovaciho materialu

@ Nastroj — substrat

~._ - Rotace

Obr. 9 Schématické znazomeéni drzaku s planetovym prevodem — rotace nastroje kolem tii os [20]
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1.2.6 Raust tenké vrstvy

Proces depozice tenké vrstvy se sklada ze tii hlavnich fazi:
e vznik plynné faze z pozadovanych prvki,
e presun materialu od zdroje k substratu (pasivni ¢i aktivni okoli),
e rust tenké vrstvy na substratu.

U PVD povlakovani lze tyto tfi faze ridit nezavisle na sobé, a tak se naskyta vétsi flexibilita
v fizeni vlastnosti povlaku a rychlosti depozice. U CVD probihaji vSechny faze zaroven, a tak
se proces hure kontroluje. [3]

Rast tenké vrstvy je termodynamicky nerovnovazny kineticky proces, ke kterému je nutny
dostatek aktivacni energie. Tok Castic r dopadajici na povrch je dan vztahem [3]:

P
J2nMkT, @

kde: r - tok &astic dopadajici na povrch [cm2s™],
p - tlak nasycenych par [Pa],

M - molekularni hmotnost castic [mol],

k - Boltzmannova konstanta [J.K™'],

T, - teplota zdroje [K].

Po dopadu castic na povrch substratu dochéazi ke kondenzaci. Po kondenzaci dochazi bud’
ke zpétnému odpareni Castice do atmosféry, nebo k adsorpci atomu za u€elem snizeni energie
systému. Difuznim procesem jsou Castice usazovany na hrané, pfipadné defektu, krystalické
miizky, nebo maze dojit ke spojeni vice atomu a vytvoreni stabilniho zarodku. Pfichycovanim
dalsich atomt k zarodku vznikaji ostravky, které se postupné rozrustaji.

Pro proces difuze je definovan difuzni koeficient D [3]:

—Em
D = DyeV¥Ts )

kde: D, - prefaktor difuze [cm?s!],
E,, - energie nutna k prekroCeni migracni bariéry [J],
T, - teplota substratu [K]
k - Boltzmannova konstanta [J.K™'],

Zavislosti mezi tokem dopadajicich Castic r a difuznim koeficientem D je definovana stredni
volna draha atomu [ dle vztahu [3]:

1

I~ (2)5 @)

r

Pokud je stfedni vzdalenost mezi ostrivky blizka stfedni volné draze difundujicich atomu /,
nedochazi k dalsi nukleaci. Cely proces probiha, dokud se jednotlivé ostrivky nesetkaji a neni

cely povrch substratu pokryt tenkym filmem. Po okrajich jednotlivych ostravkt vznikaji
hranice zrn. [21; 22]
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Proces ristu muze probihat v tfech riznych modech [23]:

Volmer-Weber (VW) (obr. 10a)

Interakce mezi sousednimi atomy tenké vrstvy je siln€jsi nez k atomam substratu, a tak
dochazi k tvorbé 3D ostravku drive, nez dochazi k pokryti povrchu celistvou vrstvou.

Frank-van der Merwe (FM) (obr. 10b)

Jedna se o opacny princip nezu VW, atomy tenké vrstvy jsou kompatibilni se substratem
a preferuji se prichytavat piimo k povrchu. Dalsi vrstva zacina rast az po uceleni vrstvy
predchozi.

Stransky-Krastanov (SK) (obr. 10c)

Kombinace FM a VW moédu. Nejprve dochazi k vytvoreni nékolika ucelenych vrstev, a
az na nich zacinaji rust 3D krystaly.

(a) (b) (c)

Obr. 10 Mody rustu tenké vrstvy: a) Volmer-Weber, b) Frank-van der Merwe,
¢) Stransky-Krastanov [21]

1.2.7 Struktura PVD povlaku

Vyvoj povlakovani nastroju vedl od depozice monovrstev pies vicevrstvé povlaky az po tzv.
povlaky 4. generace. Ty nesou vynikajici vlastnosti vyplyvajici z kombinace rozliSnych
materiala a upravené mikrostruktury, kterou Ize vidét na obr. 11. Spravnou kombinaci materialu
a mikrostruktury 1ze dosahnout vlastnosti, kterym mohou monovrstvy jen tézko konkurovat.
Dalsim plusem viceslozkovych povlakil oproti monovrstvam je princip zpomaleni Sifeni
trhliny, ta je zastavena na rozhrani mezi jednotlivymi vrstvami. [1]

Hlavni typy povlaki dle struktury jsou [24]:

Multivrstvy povlak

O multivrstvy povlak se jednda, pokud je slozeny zjednotlivych vrstev a mezivrstev
(bézné 10 a vice) o tloustce okolo 10 nm. Pfitomnost mezivrstev ma za nasledek
markantni nartst tvrdosti, pevnosti a zlepSenou adhezi. Vyhodou multivrstvych povlaku
je variabilita a moznost pfizpusobit vlastnosti povlaku na miru pozadované aplikaci, a to
spravnou kombinaci jednotlivych vrstev.
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e Nanovrstvy povlak

ZmensSenim tloustky vrstev se dosahne tzv. nanovrstvého povlaku, ktery piinasi
atraktivni vlastnosti. Diky zmenSeni vrstev dochazi ke zjemnéni zrna v mikrostruktufe,
s ¢imz souvisi lepSi pevnostni charakteristiky. Napriklad kombinaci CrN/AIN
v nanovrstvach bylo dosazeno zvySeni Youngova modulu az na 450 GPa [25].

e Gradientni povlak

SloZeni téchto povlaki se méni plynule od substratu k povrchu povlaku. Obecné se tyto
povlaky vyznacuji dobrou adhezi k substratu a velmi tvrdym odolnym povrchem.

e Nanokompozitni povlak

Tyto povlaky tvorii dvé nebo vice vzajemneé nerozpustnych slozek, z nichz alesponi jedna
ma krystalickou strukturu. Vyznamny nartst tvrdosti povlaku vykazuji nanokrystaly
o velikosti 3—10 nm ukotveny v amorfni fazi. V optimalnim poméru jednotlivych slozek
1ze diky nanokompozitni mikrostrukture obdrzet supertvdé povlaky z materialt, které
samostatné dosahuji mnohem nizs§i tvrdosti. Nanokompozitni povlaky se Casto tvori
pridanim Si do struktury (napt. TiAISiN nebo CrAlSiN) [26].

jednovrstvy
CrAIN
substrat substrat
multivrstvy nanovrstvy

gradientni
tvrdost obsah C

ZrC

Obr. 11 Struktura PVD povlaka [27]
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1.2.8 Materialy povlaku

Co se vybéru materiald tyCe, magnetronové naprasovani neni v tomto smeéru prakticky
limitovano. V dneSni dobé lze nanaset povlaky rozlicného slozeni a vlastnosti. Mezi
nejrozsirené]§i kombinace pak patti nasledujici:

e TiN

Jedna se o nejstar$i komercné pouzivany PVD povlak zlaté barvy o mikrotvrdosti
20-25 GPa. Je to univerzalni, ekonomicky vyhodny povlak s dobrou adhezi a elasticitou.
Diky své kombinaci vlastnosti je stale hojné vyuzivany, a to také z davodu
konzervativnosti trhu. [28]

e TiAIN a CrAlN systémy

Pridanim Al do zékladniho TiN, resp. CrN, povlaku se dosahuje vétsi tvrdosti a teplotni
stability za vyS$Sich pracovnich teplot diky spinodalnimu rozpadu Al, jehoz vliv na tvrdost
demonstruje graf na obr. 12. [29] Vlastnosti povlaku se méni s pomérem Al ku Ti, resp.
Cr, kde povlaky s vét§im obsahem Al vykazuji zvySenou tvrdost. Povlaky s Al maji niz§i
koeficient tfeni diky tvorbé lubrikacni vrstvy Al2O3 na povrchu. [24]

Povlaky na bazi TiAIN jsou na trhu rozsifené a postupné nahrazuji konvencni TiN, jsou
pouzivané predevsim pro vysokoteplotni aplikace. CrAIN povlaky nachazi své uplatnéni
napf. pro aplikace se stfedni feznou rychlosti, kde je pozadovana vysoka houzevnatost a
teplotni stabilita. [30]

Vlastnosti povlaku mohou byt dale vylepSeny piidanim prvka jako Cr, Si, Y, B nebo V.
Naptiklad dodatecnym piidanim Si je dosazeno nanokompozitni struktury, ve které jsou
krystaly zanofeny v amorfnim fazi Si3N4. Povlaky tak dosahuji jeste lesich vysledkd, co
se teplotni stability a tvrdosti tyCe. [26]

~-0= TiN

40 r —a&—  Tig3sAlpssN

35 F

30 - | \%‘%\

Tvrdost [GPal]

25 " 1 A 1 A 1 A 1 A 1
0 200 400 600 800 1000
Teplota zihani [°C]

Obr. 12 Tvrdost povlaku TiN a TiAIN v zavislosti na teplot¢ zihani — zvySena
tvrdost TiAIN diky spinodalnimu rozpadu za zvysenych teplot [29]
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e TiB:

Tento povlak ma velmi nizkou afinitu k nezeleznym materialim, predevsim hliniku, a tak
pfi jejich obrabéni efektivné zamezuje vzniku nartistki na Cele nastroje. [31]

e DLC

DLC vrstvy maji extrémné vysokou tvrdost, nizky tfeci koeficient a jsou chemicky
inertni. Pouzivaji se pro obrabéni nezeleznych materialt, jako jsou hlinikové a kiemikové
slitiny, grafit nebo kompozity. Vyuziti DLC vrstev je limitovano Spatnou adhezi, nizkou
odolnosti proti oxidaci a §patnou teplotni stabilitou, a tak se do povlaku bézn¢ pridavaji
dalsi prvky dle pozadovanych vlastnosti, napt. Si nebo Cr. [24]

e c¢-BN

Jedna se povlak, jehoz tvrdost je srovnatelnd s diamantovym, ale nereaguje s ocelovymi
materialy, 1ze ho tak vyuzit i pro obrabéni zeleznych materialt. Problémem je jeho
adheze, a tak se pouziva v kombinaci s jinymi sloueninami, jako TiAIN nebo TiN.
Kubicky nitrid boru ma velky potencial, ale implementace tohoto povlaku na primyslové
urovni predstavuje vyzvu a je dodnes objektem mnoha studii. [24]

1.2.9 Rozprasovaci vytézek

Pocet vyrazenych atomu z terCe je popsan rozpraSovacim vytézkem Y, ktery je definovan dle
vztahu [32]:

polet atom vyrazenych z terce

®)

~ potet atomi dopadajicich na tert

Z grafu na obr. 13 vyplyva hned nékolik faktord, které maji vliv na vytézek Y. Ten se méni
jednak s materialem terCe, dale pak roste s energii dopadajicich atomti a méni se také s thlem
dopadu iont na ter¢. Nejvyssi vytézek je pozorovan pro thel dopadu mezi 60° az 80°. [32]

T T T T T T T T

| o 4keVH™

20 mkeVDIJ_'Au - n
™ : Y,
" : :23 E+}_' Ni ohdansky
® 8 keV H"'}_. Mo

& 2kevD?
— 4 keVHY — Ni

Hoffman, et al.
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~ [ 8
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0
Obr. 13 Vytézek Y (uhel 0)/Y(0°) v zavislosti na tthlu dopadu 60 pro terée z Au, Ni, Mo a
Ni [32]
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1.2.10 Reaktivni napraSovani

Pti reaktivnim naprasovani je do vakuové komory piidan reaktivni plyn, nejcastéji kyslik, dusik
nebo acetylén, za ucCelem tvorby a depozice pozadovanych sloucenin na substrat. Reaktivni
proces naprasovani se vyznacuje hystereznim prubéhem pii zméné depozi¢nich parametrq,
napf. snizovani a zvysovani parcialniho tlaku reaktivniho plynu (obr. 14a) a erozi terCe
(obr. 14b) v zavislosti na pratoku reaktivniho plynu. Eroze terCe pfimo umérné souvisi
s depozicni rychlosti. [33; 34] Hystereze se objevuje v dasledku soupefeni dvou protichtidnych
procest, a to pokryvani a odprasovani povrchu terce. [10]

Nejprve se pii dodavani reaktivniho plynu do komory depozi¢ni rychlost méni jen nepatrng,
jelikoz se jedna o tzv. kovovy modd a vétSina Castic se usazuje na substratu ¢i sténach komory.
V Bod¢ B vsak dochazi k prudkému narustu parcialniho tlaku, resp. poklesu depozi¢ni rychlosti
z divodu saturace terce, ktery je v prubéhu také pokryvan slouceninami rozpraseného materialu
a reaktivniho plynu. Ve vétsin€ pfipadu je vytézek slouCenin nizsi nez u Cistého materialu terce,
a tak se snizuje pocet vyrazenych castic. Tim skokové klesa i depozi¢ni rychlost, a naopak
parcialni tlak pracovniho plynu v komote stoupa. Jakmile je povrch terCe kompletné pokryt
vrstvou slouCeniny, hovoii se o tzv. otravé terCe (bod C). Pfi dalSim zvySovani prutoku se
vyskytuje linearni chovani, nazvané jako slouCeninovy moéd. Pii zpétném snizovani pratoku
reaktivniho plynu lze pozorovat linearni klesani parcialniho tlaku az do bodu D, kde je pomér
odprasovanych Castic roven poctu ¢astic dopadajicich na ter¢. V tento moment zacina dochazet
k cisténi terCe v podobé odpraSovani usazené vrstvy, ¢imz klesa parcialni tlak a znovu se
navysuje depozicni rychlost. [33; 34]

Prechodova oblast mezi kovovym a slou¢eninovym rezimem (B-C) umoziiuje depozici
stechiometrickych vrstev, ktera je ptipadné dosazena i za pouziti kontrolniho systému. Limitace
hystereze je mozna napt. Upravou tlaku pracovniho plynu, zménou geometrie terée nebo
zvySenim rychlosti Cerpani. [33; 34]
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-~ 1
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Pritok reaktiviniho plynu [sccm] Pritok reaktivniho plynu [sccm]

Obr. 14 Hysterezni zavislost a) parcialniho tlaku pracovniho plynu, b) OES vysky peaku
odprasovanych castic (predstavujici erozi terce), na prutoku reaktivniho plynu pii DCMS [34]

1.2.11 Vznik elektrickych oblouku na katodé

Oblouky predstavuji u naprasovani nezadouci jev poskozujici ter¢ i rostouci povlak. Jedna se o
elektrické vyboje charakterizované kolektivnim emisnim procesem elektroni na horkych
katodovych skvrnach. Vznikaji predevsim u reaktivniho procesu v momenté, kdy je prorazena
dielektrickd vrstva vytvorena na terCi. Pravdépodobnost jejich vyskytu se zvySuje s vysokym
proudem na katodé. Pokud se objevi oblouk, proud skokové vzroste a napéti na katodé rychle
klesa. Lokalné se zvySuje teplota a dochazi k odpafeni terCe a vzniku nezadoucich
mikrokapiCek. Hrozi tak jejich integrace do rostouci vrstvy a kvili lokalnimu nataveni se také
snizuje zivotnost terCe. Moderni zafizeni jsou vybavena detektorem, ktery pfi zaznamenani
oblouku pozastavi proces napajeni, dokud nedojde ke zhaSeni oblouku. [35]
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1.2.12 Napajeni katody

Elektrické napajeni katody ovliviiuje vlastnosti povlaku, jako je chemické slozeni, drsnost
povrchu, hustota ¢i adheze povlaku. Katoda miiZze byt napajena vice zpusoby, viz. obr. 15, dle
kterych rozdélujeme magnetronové naprasovani do tfi hlavnich kategorii [36]:

e DCMS (Direct Current Magnetron Sputtering — stejnosmérné magnetronoveé
naprasovani),

e PDCMS (Pulsed Direct Current Magnetron Sputtering — pulzni stejnosmérné
magnetronové naprasovani),

e HiPIMS (High Power Impulse Magnetron Sputtering — vysokovykonné pulzni
magnetronoveé naprasovani).

o ¢ DCMS:
5 Napéti (V) Proud (A) & o Na ka_todu je piivedeno stejnosmémé
LA napéti (400-600 V) a proud.
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200 . IDC 2y ‘2:5 A
B A AARAAA A AV WA ' 5 Dstiedni =1 kW
%00  Materiil terée ... Sn
350 " Rozméry tere ... 450 mm x150 mm

I Y s ot A . BACOVHLION. ... ik
- +  Pracovnitlak ... 9.10° mbar

400 40
— b PDCMS:
Napéti(V) — Proud (A) w0 Napéti (400-800 V') a proud jsou
aplikovany pulzné.
4 . | Pracovni podminky:
0 2 a|" e 8 010 Ustteani =336 V
200 -\ 1 o' 0 Iseami=-133A
7o, o~ ) Pami=4kW
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‘ 20 Rozmeéry terce ... 450 mm x150 mm
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800 40
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Obr. 15 Mody napajeni katody: a) DCMS, b) PDCMS, c) HiPIMS [36]
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1.3 HiPIMS

Magnetronové naprasovani je jednou z nejrozSirenéjSich depozi¢nich technik, a tak podléha
neustalému vyvoji, ktery ma za cil predevsim zvysit ionizaci rozpraSenych atomd, limitovat
otravu terCe b&hem reaktivniho procesu, zvysit depozicni rychlost, minimalizovat vyskyt
elektrickych obloukl a snizit provozni naklady. [10] U konvencniho napraSovani je stupen
ionizace rozpraSeného materialu v plazmé mensi nez 1 %, z Cehoz vyplyva slabsi tok
vysokoenergetickych ionti na substrat. Ionty asistovana depozice mize probihat i diky
bombardovani substratu ionty pracovniho plynu. U téch vSak hrozi jejich nechténé zaclenéni
do matrice, vznik defekti miizky a koncentrace vysokych zbytkovych tlakovych napéti,
z ¢ehoz plyne slabé pfilnavost povlaku k substratu. VEtsi ionizace rozpra§eného materialu lze
dosahnout aplikaci zvySeného vykonu na ter¢, coz ale vede k disipaci energie a nadmérnému
zahfivani terCe. [36]

Tento problém prekonala technologie HiPIMS, u které spoCiva zména oproti konvencnimu
magnetronovému napraSovani v napajeni katody systému. Na terC jsou piivadény kratké
vysokovykonné impulzy typicky o délce 50-500 s se sttidou pod 10 % (Cas pulzu ku Casu
celého cyklu), diky ¢emuz nedochéazi k nadmeémému prehtati systému. [36] Stfedni vykon na
terci je zachovan, vysledkem je viak zvy$eni maximalniho vykonu na ter¢i az na 10 kW.cm™ a
dosazeni hustoty plazmy v fadech az 10" m™ [37], z éehoz plyne vysoky stupeil ionizace
rozpraseného materialu az 30-90 % (v zavislosti na ionizaénim potencialu materialu) [38].

HiPIMS se tadi mezi IPVD metody. Vyhodou vyssiho poctu ionizovanych castic terCe je
bombardovani substratu energetickymi ionty, ¢imz dochazi k dodani energie do rostouct vrstvy.
Lokalné se nahfiva substrat a zvySuje se tak mobilita a reaktivita jiz absorbovanych atomu.
Prvnim pfinosem je zajisténi Cistoty substratu pred povlakovanim, druhym pak efektivni
modifikace mikrostruktury vrstvy. Diky tomu umoziuje HiPIMS technologie depozici hustych
povlaka s hladkym povrchem a vynikajici adhezi k substratu. Dal§im plusem pfitomnosti
vysokoenergetickych Castic je moznost povlakovani nastroji s komplexni geometrii, coz
klasické magnetronové napraSovani neumozniuje a roz§ifuje se tak okruh aplikace PVD
povlakovani. [36; 39]

HiPIMS povlaky pfedstavuji kombinaci vyhledavanych vlastnosti bézn€ uzivaného CVD a
PVD obloukového napatovani, jak ukazuje tabulka 2. Tato technologie tak umoziuje depozici
povlaka s atraktivni kombinaci vlastnosti. [40] Spravnym nastavenim parametra depozice
tézkoobrobitelné slitiny Inconel 718 byl pozorovan narust zivotnosti o 60 % oproti povlaku
nanesenym obloukovym napafovanim. [41]
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Tab. 2 Porovnani vlastnosti povlaku dosazeného pomoci obloukového naparovani, CVD a HiPIMS
technologii firmy CemeCon s.r.0. [40]

PVD Obloukové CVD PVD HiPIMS
naparovani
Povrch Mikrokapicky Drsny Hladky
Teplota povlakovani 500 °C 1000 °C 500 °C
Maximalni tloustka
okl 4 pm 10-15 pm 12 pm
s Nizké tlakové (pfi
Zbytkzﬁarlipeu M Vysoké tlakové Tahové fizeni selektivnim
p predpéti substratu)
Pomér . i . .
e m—— Vysoka Nizka Velmi vysoka
I . . Velka (material
Flexibilita procesu Mala Mala povlaku i substratu)
Povlak9van}°m1kr0 Ne Ne Ano
nastroju

1.3.1 Zdroj napajeni

Pro HiPIMS technologii je nutna pouze zména napdjeni, rozlozeni napraSovaciho zafizeni
zustava stejné. Zakladni schématické znazornéni zdroje je na obr. 16. Generator
stejnosmérného napéti zajist'uje pres tyristorovy spinac nabiti pulzni jednotky, ktera je zalozena
na LC obvodu (Jednom ¢i vice). Nabity kondenzator se po sepnuti spinace vybiji pres induktor,
vystupni napéti tak skokove vzroste do podoby ostrého peaku, pak postupné klesa az na hodnotu
zavislou na impedanci zdroje. Kapacita kondezatoru se typicky pohybuje v rozmezi 1-50 uF,
induk¢nost induktoru pak v hodnotach 20-50 pH. Tvar pulzu zé&visi nejen na zdroji napajeni,
ale i na konfiguraci magnetronu, materialu terce, typu a tlaku pracovniho plynu. [42]

Pro pulzy o kratsi frekvenci mize byt problematické udrZet vyboj a nizkohustotni plazmu a
zaroven zabranit vzniku obloukt. Z tohoto divodu lze zapojit do obvodu zdroj preionizace,
ktery vytvaii sekundarni plazmu pro udrzeni dostatecného poctu nosiCe naboji mezi
vysokovykonnymi pulzy. [8]

Tyristorovy spinac

L
) P —o Vo

l ’ i |
DC zdroj C, Zatéz
| T |

Obr. 16 Zakladni schéma HiPIMS zdroje napajeni [42]

1.3.2 Parametry depozice

Hlavni rozdil oproti DCMS je v pfivadéni vykonu na ter¢, z ¢ehoz plynou 1 rozdilné vlastnosti
plazmy a pohybu castic v komote. Dulezité parametry procesu shrnuje tabulka 3.
Charakteristiky plazmy byly ziskany z oblasti husté plazmy nékolik centimetrii nad teréem
v oblasti nejvyssi ionizace.
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Tab. 3 Charakteristické parametry HiPIMS [43]

Stredni mérny vykon 1-10 W.cm™
Maximalni mérny vykon 10° W.cm™
Maximalni hustota proudu 1-10 A.cm™
Napéti 500-1000 V
Frekvence pulzu 10-10° Hz
Délka pulzu 10-500 us
Stiida <10 %
Tlak pracovniho plynu 0,1-1 Pa
Sila magnetického pole 0,01-0,1T
Hustota plazmy 10— 10 m®
Teplota elektronti 1-5eV
Teplota kovovych iontd 20 eV
Debyeova stinici délka 10°-10° m
Gyroradius elektronti 10*-10° m
Gyroradius iontli 10! m
Stredni voln4 draha 102 m

1.3.3 HiPIMS plazma

HiPIMS plazma je proménna v Case a prostoru. Prvnim divodem je nerovnomérnost hustoty
plazmy. Nejhustsi plazma se vytvaii nad tzv. racetrackem (Cast terCe, kde dochazi k nejvétsi
mife eroze). DalSim divodem je shlukovani plazmy do pohybujicich se ionizacnich center,
tzv. spokii, které se pohybuji rychlosti n&kolik km.s™!' po nebo proti sméru ExB driftu. Rychlost,
smér, tvar a poCet spoki zavisi na podminkach depozice. [44] Béhem pulzniho cyklu se
elektronova hustota §ifi smérem od terce jako akusticka vlna o rychlosti, kterd zavisi na tlaku
v komote. Na obr. 17. 1ze pozorovat vyvoj elektronové hustoty v riznych casovych okamzicich
od aplikace pulzu pfi tlaku v komote 2,7 Pa. [45]
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Obr. 17 Prostorové zobrazeni elektronové hustoty a) 40 us, b) 160 us, ¢) 280 us,
640 us od aplikace pulzu [45]
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1.3.4 Délka pulzu

Hlavni limitaci HiPIMS je pfedevsim rychlost depozice, ktera se u této technologie pohybuje
v rozmezi 30-80 % hodnoty dosazené s DCMS, v zavislosti na materialu terce [46]. U pulzniho
napajeni zavisi rychlost depozice na délce pulzu zejména kvili dvéma fenoméntiim, a to
samonaprasovani a vodivosti plazmy.

O samonapraSovani se jednd, kdyz jsou vyrazené kovové ionty zachyceny a urychleny
elektromagnetickym polem zpét smérem k ter¢i diky zapornému napéti na katod¢€. Pti delSim
pulzu dochazi k vétsi mife ionizace kovovych atomu a zvySeni jejich koncentrace v blizkosti
terCe, a tak misto napraSovani ionty inertniho plynu dochazi k samonaprasovani terce. Pocet
kovovych atoma dopadajicich na substrat se tim snizuje a rychlost depozice klesa. [47]

Pro spravny piesun kovovych iontd od terCe smérem k substratu musi byt jejich prostorovy
naboj vykompenzovan dostatkem elektronti, aby byla zachovana celkova neutralita plazmy. Pti
aplikaci kratSich pulzi se zvysuje frekvence piisun nabitych Castic do prostoru mezi terCem a
substratem, coz vede k vyssi hustoté nabitych ¢astic a vyhodné€jsimu prostiedi pro piesun iontt
povlakovaciho materialu. [48]

Konstantinidis et al. ve své praci potvrdili, ze rychlost depozice 1ze zvysit aplikovanim kratSich
pulzu. Jako je graficky zachyceno na obr. 18, pii tlaku 2 mTorr a sttednim vykonu 300 W bylo
pfi zkraceni délky pulzu z 20 ps na 5 ps dosazeno zvySeni rychlosti depozice z 20 % na 70 %
hodnoty dosazené DC naprasovanim za stejnych podminek. [48]
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Obr. 18 Depozicni rychlost v zavislosti na stfednim vykonu na teréi pro a) DMCS a HiPIMS o délce
pulzu b) 5 us, ¢) 10 us, d) 20 us [48]

1.3.5 Uhel naklonéni substratu

U konvencniho naprasovani nezalezi z diivodu nizké ionizace depozicni rychlost na thlu
naklonéni substratu. U HiPIMS ma vSak thel naklonéni plochy k povlakovani vliv na depozi¢ni
rychlost.

Pti depozici (Cr,AlLSi)N bylo pozorovano, Ze na stran€ nastroje soub&zné s tercem rostl povlak
rychlosti 1,8 pm.h!, kdezto na stran& kolmé na ter¢ se hodnota snizila na 1,71 pm.h!, jak lze
pozorovat na obr 19. [26]

Dalsim prikladem je vyzkum Alami et al. pro depozici Ta na Si substrat (U —1000 V,
Usubstrat —10 V), kdy klesla depoziéni rychlost z 12 nm.min™! (thel 0°) na 42 % ptivodni hodnoty
pii naklonéni substratu o 45° a na 19 % pii uplném odvraceni substratu (180°). [49]
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“ Celni plocha I

Depoziéni rychlost
(€elni plocha, kolma na terc):
1.8 pm.h-1

Depozi¢ni rychlost
(hibetni plocha, rovnobézna s teréem):
1.71 pm.h!

Hibetni plocha

Obr. 19 SEM snimky (CrosAlp.45Sio.0s)N nanesené¢ho pomoci HiPIMS na ¢elo a hibet nastroje [26]

1.3.6 Zredéni pracovniho plynu

Béhem presunu kovovych atomu k substratu dochazi ke srazkam s neutralnimi atomy plynu
obsazeného v komorte. Srazkami dochézi k zahfivani plynu a jeho nasledné expanzi, coz vede
ke snizeni hustoty. Ztrata pracovniho plynu vede ke snizeni depozi¢ni rychlosti a pozitivnich
ucinkt ionizované PVD depozice. [43]

Aby bylo mozné udrzet dostateCny vybojovy proud, je nutny proces samonapraSovani a
recyklace pracovniho plynu, jak je znazornéno na digramu na obr. 20. Po vyrazeni atomu z terce
je zneutralizovany atom pracovniho plynu opét ionizovan a urychlen ve sméru terce.
Analogicky ionty vyrazené z tere mohou byt urychleny nazpét a podilet se na erozi terce. Diky
tomuto fenoménu jsou kovy s vysokym rozpraSovacim vytézkem (napt. Cu) schopny udrzet
vyboj v komofte i bez pritomnosti pracovniho plynu. [44]

Priméarni tok
pracovniho plynu

Atomy + ionty Atomy + ionty
pracovniho plynu terée

Znovu ionizované
atomy plynu

Zpétne
urychlené
ionty terée
Recyklace
pracovniho
plynu

Samonaprasovani

D Tonty pracovniho Atomy pracovniho - Teré
plynu plynu
D Tonty terce - Atomy terce

Obr. 20 Schéma recyklace pracovniho plynu a samonaprasovani [44]
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1.3.7 Aplikace zaporného napéti na substrat

U konvencniho napraSovani lze piivést negativni napéti na substrat, coz urychluje ionty
v pohybu smérem k substratu. Dopadajici Castice tak ziskavaji vySSi energii a mohou
ovlivilovat strukturu vrstvy. Pii $patné zvoleném napéti ale muze tento proces vést ke tvorbé
velkého zbytkového tlakového napéti a k distorzi krystalové miizky bombardujicimi atomy,
coz muze vést k odlupovani filmu. [39]

Pro HiPIMS se situace komplikuje, jelikoz se slozeni plazmy méni v prubéhu kazdého pulzu.
Vzhledem k tomu je nutné prizpusobit tvar a intenzitu pfivedeného napéti na substrat podle
toho, zda je pro aplikaci vyhodné nechat urychlit ionty pracovniho plynu nebo rozpraseného
terCe. [39] Greczynski et al. zkoumali pro depozici Tip39Alo61N pifivedeni napéti —60 V na
substrat a) nepretrzité, b) synchronizované s HiPIMS pulzem, c) synchronizované s vyskytem
plazmy bohaté na kovové ionty. Byla dokazana zména mechanickych vlastnosti ve vSech
ptipadech s nejlepsimi vysledky pro treti ptipad. [S0]

1.3.8 Bipolarni HIiPIMS

Dalsi moznosti, jak fidit energii ionti bombardujicich substrat, je piivedeni kladného prekmitu
napéti na katodu (v fadu az stovek volti) mezi jednotlivymi pulzy. V tomto pfipadé€ se jedna
o bipolarni HiPIMS. Predstavuje vyhodu predevsim tam, kde je povlakovani s predpétim
substratu neefektivni, tedy u nevodivych materiali (na terci ¢i substratu). [51]

V prvni fadé se béhem obraceni polarity zvySuje potencial plazmy a narsta energie iontd
v komote. Po kratkou dobu se tak méni 1 tok nabitych Castic na substrat a oproti klasickému
HiPIMS lze dosahnout povlaku s jesté vySsi tvrdosti a hustotou, jak vyplyva z obr. 21. [52]
V druhé fadé dochazi k neutralizaci kladného naboje vytvoreného na ter¢i pfi reaktivnim
procesu a zamezuje se tak vzniku mikrooblouku [51].

Parametry depozice se méni s materialem povlaku i substratu. Pro depozici Cu povlaku na Si
substrat bylo dosazeno zvySeni depozi¢ni rychlosti oproti depozici bez kladného prekmitu [53],
pro povlaky TiN se naopak depozic¢ni rychlost snizila [52]. Bipolarni proces je dal§im dikazem
variability HiPIMS povlakovani.

54
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Obr. 21 Zmeéna a) tvrdosti a b) hustoty povlaku TiN v zavislosti na kladném napéti privedeném na teré
béhem HiPIMS depozice [52]

33


http://Tio.39Alo.6iN

UST FSI VUT V BRNE

1.3.9 Hybridni HIiPIMS/DCMS

Béhem hybridniho procesu je jeden ter¢ ovladan v HiPIMS modu, kdezto druhy je napajen
stejnosmérnym proudem jako u DCMS. V zavislosti na tom, ke kterému zdroji je jaky terc
pfipojen, 1ze kontrolovat mnozstvi a typ kovovych iontd, které budou bombardovat substrat a
modifikovat rast vrstvy. Napfiiklad pro depozici TiossAlossN lze v konfiguraci
Al-HiPIMS/Ti-DCMS dosahnout tvrdosti az 30 GPa se zbytkovym napétim blizicim se nule,
kdezto v konfiguraci Ti-HiPIMS/AlI-DCMS byla naméfena nizs§i tvrdost, a to 19 GPa a
zbytkova napéti o hodnot& —3,5 GPa. Vysvétlenim je pfitomnost iontd Ti**, které nesou dvakrat
tolik energie a zpisobuji nepfetrzitou nukleaci v rostouci vrstvé. Ve struktufe povlaku tak
vznikaji 1 sekundarni precipitaty se strukturou wurtzitu se §patnymi mechanickymi vlastnostmi.
Hybridni naprasovani ukazuje dalsi flexibilitu procesu, je vSak zapotiebi spravné nastavit
parametry depozice. V prvnim pfipadé je vysledkem povlak s vlastnostmi tézko dosazitelnymi
jinymi PVD metodami. [50]

1.3.10 Reaktivni HiPIMS

Pii DCMS muze reaktivni proces pusobit problémy z divodu nestabilniho hysterezniho
pfechodu (viz kapitola 1.2.10). Chovani pii reaktivnim HiPIMS bylo zkouméno vice
skupinami, a aCkoliv divod zatim nebyl jasn€ objasnén, bylo dokazano, Ze jsou negativni jevy
touto technologii alespori ¢astecné potlaceny.

Pro depozici Al203 a CeO, HiPIMS technologii bylo pozorovano, ze pfechod mezi kovovym a
slou¢eninovym modem byl hladsi a nestabilita se neprojevila. Eliminace hystereze umoznila
rast stechiometrické vrstvy za vys§i depozicni rychlosti. Divodem se jevi byt limitovana
oxidace ter¢e behem off-timu, vyssi mira eroze terce ¢i fenomén ziedéni pracovniho plynu. [54]
Capek et al. tvrdi, Ze nejdtlezitdj$im divodem pro limitaci hystereze je pokryvani otraveného
terCe navracejicimi se kovovymi ionty, coz vede ke snizeni otravy terCe a nizsi reakéni rychlosti.
Vysledkem je roz§ifeni oblasti a vétsi stabilita mezi kritickymi body. [55]

I u HiPIMS vS8ak muze byt hystereze pozorovana, a to predev§im pokud je rychlost pratoku
reaktivniho plynu zménéna moc rychle, coz podporuje nestabilni chovani. [56]

1.3.11 Depozice na substraty s komplexni geometrii

Pozadavek homogennich vrstev na nastroje s komplexni geometrii je stézejni pro mnoho
modernich aplikaci, jako napfiklad povlakovani tvafecich nastroju pro lopatky turbin nebo
metalizace soucasti pro optickd a polovodiova zafizeni. HiPIMS také usnadiiuje depozici
otvortu a dér. U bézného DCMS povlakovani je tok dopadajicich atomi anizotropni, atomy
dopadaji na substrat pod ostrym thlem, coz Casto vede k porozité a depozici nehomogennich
vrstev ve sméru toku. [57]

Na obr. 22 lze pozorovat rozdil ve struktufe mezi vrstvami Ta nanesenymi na Si substrat
s predpétim —50 V HiPIMS a DCMS metodou. Na snimku DCMS vrstvy pozorujeme porozitu,
drsny povrch (RMS 45,3 nm) a naklonénou sloupcovitou strukturu, zatimco u povlaku
deponovaného HiPIMS se jedna o vysokohustotni vrstvu s orientaci zrn kolmo na substrat a
hladkym povrchem (RMS 3,1 nm) [58]
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Obr. 22 Snimky vrstvy Ta nanesené na otvor a) HiPIMS, b) DCMS technologii [58]

1.3.12 Rizeni struktury vrstvy

Pfi naprasovani Casto dochazi k nevyvazenému rastu vrstvy, z ¢ehoz vyplyva horsi fizeni
konfigurace atomu a finalnich vlastnosti. Bylo dokazano, ze strukturu 1ze kontrolovat pomoci
energetickych iontl, které bombardu;ji substrat a aktivuji miizkovou difuzi, a tak jsou schopny
zmenit konfiguraci a chemické slozeni vrstvy jednoslozkovych i kompozi¢né komplexnéjSich
povlaka. [43]

Napriklad pro depozici Ta filmu lze ovladat krystalovou strukturu, Ta se bézné vyskytuje
ve dvou konfiguracich, a to BCC o nebo metastabilni tetragonalni P, ktera je kfeh¢i. Pii rastu
tenké vrstvy zavisi na pavodu a stavu substratu, zda se zformuje o nebo B faze. Piitomnost
tézSich iontd Ta* mezi dopadajicimi ionty ma za vysledek efektivnéjsi prenos hybnosti do
rostouci vrstvy, a tak lze dosdhnout BCC struktury i za pokojové teploty na piedem
nepfipraveném Si substratu, s riznym uhlem jeho naklonéni i na substratu otoeném smérem
od terCe, coz bez predchozi pripravy substratu i vyssiho zaporného predpéti neni jinak mozné.
[43; 49]

Podobné je tak i pro depozici TiO2 filmu reaktivnim HiPIMS. Béznym napraSovanim za
pokojovych teplot roste na substratu amorfni faze, kdezto za pouziti pulzniho naprasovani
s predpétim substratu lze dosahnout krystalové struktury (pfedevSim rutilu, za zvySeni
maximalniho vykonu na terci ¢i snizeni tlaku i anatasu). [43; 59]

1.3.13 Mikrostruktura povlaku

Jak jiz bylo feCeno v uvodu této kapitoly, pomoci HiPIMS Ize dosahnout hustych povlaka
s hladkym povrchem a vynikajici adhezi k substratu.

Sarakinos et al. zkoumali rozdil mezi DCMS a HiPIMS deponovanim CrN za proménného
maximalniho proudu piivedeného na ter¢ pfi zachovani stitedniho proudu. Snimky na obr. 23
ukazuji rozdil v morfologii filmu naneseného a) DCMS a HiPIMS pii proudu na terci b) 44 A,
c) 74 A, d) 180 A. Pi1 uziti HiPIMS lze pozorovat vymizeni porovitosti sloupcovité struktury a
zvySeni jeji hustoty, pfi navySovani proudu na terci pak postupnou pieménu ze sloupcovité
struktury na nanokrystalickou. [60]
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Obr. 23 Prafezy CrN filmu naneseného a) DCMS, HiPIMS s proudem na terci
b)44 A, c) 74 A, d) 180 A [60]

Obr. 24 zobrazuje ez Ti povlakem deponovanym za pouziti stejnych pracovnich podminek
stejnosmérnym a pulznim napajenim. Pomoci HiPIMS je dosahovano filmu s hustou strukturou
a hladkym povrchem, zatimco u DCMS se vyskytuje sloupcovitd mikrostruktura a drsnéjsi
povrch. Obecné pii uziti pulzniho napgjeni dochazi k narustu hustoty filmu o 5-15 %
s vyjimkou Cu a Zr filmu, kde hustota ztstava srovnatelna [46]

Obr. 24 Rez Ti tenkou vrstvou nanesenou a) DCMS, b) HiPIMS [46]

V disledku zmény mikrostruktury maji HiPIMS povlaky vynikajici odolnost proti opotiebent,
ktera se odviji od tvrdosti a Youngova modulu materialu. Cim vé&tsi je pomér tvrdosti viidi
Youngovu modulu (H/E), tim odolnéjsi je povlak proti opotiebeni. Soucek et al. ve svém
vyzkumu konstatovali pro depozici nc-TiC/a-C:H zvySeni poméru H/E 0 40 % pii uziti HIPIMS
oproti DCMS. [61]
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1.3.14 Adheze povlaku

Lepsi adheze povlaku k substratu lze obecné dosahnout Cisténim substratu pomoci iontl
(etching) nebo depozici pfechodové mezivrstvy. Vysokoenergetické ionty vyrazeji necistoty
z povrchu a zarucuji optimalni povrch pro nukleaci adhezni vrstvy. [62]

Ehiasarian et al. zkoumali depozici CrN/NbN filmu technologii HiPIMS na rychlofeznou ocel
s CrN mezivrstvou o tloustce 0,3 um, Cisténou pomoci iontd Nb*, s napétim na substratu
1000 V. Pii nasledném scratch testu byla zméfena kritickd sila 70 N, zatimco pro povlak
s mezivrstvou nanesenou obloukovym naparovanim bylo naméfeno 51 N a pro ¢i§téni pomoci
iontl Ar* pouze 25 N. Hodnoty naméfené pro HiPIMS jsou srovnatelné s ¢isténim pomoci Ar*
za uziti extérniho zdroje ionizace, objevuje se tak mozny alternativni proces. [62]

Adhezi l1ze zlepsit depozici mezivrstvy, dulezity je vSak spravny vybér jeji tloustky v zavislosti
na drsnosti deponovaného povrchu. Cim drsnéj§i povrch, tim tlustSi mezivrstva je pozadovana
pro optimalni vysledky. [63]

1.3.15 Depozice DLC (Diamond Like Carbon) povlaku

Hlavni limitaci depozice DLC povlaki konven¢nim obloukovym napafovanim je vysoké
vnitini tlakové napéti, které limituje adhezi k substratu a tloustku vrstvy. Pro ta-C (tetrahedral
amorphous carbon) povlak o tloustce 20—100 nm se vnitini napéti pohybuje v hodnotach az
okolo 10 GPa. [64]

Pouziti technologie HiPIMS a neonu jako pracovniho plynu pfineslo zlepSeni strukturnich i
mechanickych vlastnosti povlaku v disledku zvysené ionizace atomt uhliku. Pfi depozici DLC
na rychlofeznou ocel s Cr+CrN mezivrstvou bylo dosazeno hladkého povlaku s hustotou
2,65 g.cm™, tvrdosti 23 GPa (hodnoty srovnatelné s depozici napafovanim), doslo vsak
k zadoucimu poklesu vnitiniho napéti na 2,5 GPa. [65]
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2 EXPERIMENTALNI CAST

2.1 Cil zkouSek

Hlavnim cilem zkousek bylo ovéfit kvalitu a funk¢énost povlaku HiPIMS pro tvareci nastroj.
V experimentalni ¢asti je analyzovan pruvlak pro tazeni dratu za studena s povlakem na bazi
AITiN a pravlak bez povlaku. Zkousky byly provedeny v rozsahu Zivotnosti obou nastroju.

Tloustka a struktura povlaku byla zkoumana pomoci kalotestu a analyzy SEM. Prvnim dil¢im
cilem bylo zhodnotit opotiebovani nastroji po tvareni pomoci rastrovaciho elektronového
mikroskopu. Dal$im dil¢im cilem bylo vyhodnotit povrch vzorki taZzeného dratu pomoci
bezdotykové méfici metody. Poslednim dil¢im cilem bylo zhodnoceni tepelného ovlivnéni
dratu po prichodu pravlakem.

2.2 Navrh experimentalnich zkousSek

2.2.1 Testovany nastroj

Testovanym nastrojem je pruvlak pro tazeni dratu za studena (obr. 25), vyrobeny ze slinutého
karbidu wolframu. Funk¢ni tvar dutiny o drsnosti povrchu Ra = 0,05 pm se sklada ze tfi
kuzelovych ploch o riznych vrcholovych thlech a z valcové (kalibracni) Casti. Rozméry
nastroje jsou zobrazeny na obr. 26.
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Obr. 25 Pravlak Obr. 26 Rozméry pravlaku

Na jeden z nastroju byl nanesen povlak FerroCon® technologii HIPIMS firmy CemeCon s.r.0.,
Ivancice. Jedna se o povlak antracitové barvy na bazi AITiN, s mikrotvrdosti 3 800 HV0,05 a
pracovni teplotou do 1 100 °C [66].

Nastroj byl povlakovan v zatizeni CC800® HIPIMS. Pied depozici byl nastroj opiskovan a
oc¢istén. Docisténi povrchu pro zajiSténi adheze bylo dosazeno diky iontovému Cisténi
ve vakuové komorte. Jako pracovni plyn byla pouzita smés argonu a kryptonu s prevahou
argonu. Pro depozici byly pouzity celkem 4 terCe s danym pomeérem Al/Ti, pro vytvoreni
pozadovaného slozeni byl do komory ptiveden reaktivni No. Béhem povlakovani byl primérmy
vykon na katodach 12 kW. Celkovy proces povlakovani trval 5 hodin a 10 minut.

Chemické slozeni nastroje i povlaku bylo ovéfeno pomoci rastrovaciho elektronového
mikroskopu (SEM).

VSechny SEM snimky v experimentalni Casti byly pofizeny rastrovacim elektronovym
mikroskopem MIRA3 firmy TESCAN (obr. 27). Na pofizenych snimcich je vzdy vlevo
zobrazeni v modu sekundarnich elektront (SE), vpravo v moédu odrazenych elektronti (BSE).
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Pro pfipadnou neutralizaci naboje a zajisténi vodivosti povrchu byly pred mikroskopovym
snimanim nastroje pokoveny v naprasovacce Quorum Q150R ES Plus pomoci terCe z Au a
Pd, viz obr. 28.

a~ ]
Obr. 27 Rastrovaci elektronovy Obr. 28 Pokoveni nastroje v
mikroskop MIRA3 firmy TESCAN [69] naprasovacce

Tloustka povlaku byla zjisténa pomoci kalotestu. Vybrus byl zhotoven na Celni stran€ néstroje
brusnou kulickou (R = 12,325 mm) za potirani diamantovou abrazivni pastou (zrna 5 pm).
Stopa ve vrstvé byla analyzovana pomoci SEM snimku — viz obr. 29.

Dosazenim do vztahu (6) [67] byla zji§téna tloustka vrstvy t =4,5 um.

t =R2—12 —/R2 — 1,2 (6)
kde: R - polomér kulicky [um],

ry - vnitini polomér mezikruzi [um],

r, - vné§i polomér mezikruzi [um].

EM e X WD: 30.00 mm MIRA3 TESCAN
View field: 1.85 mm Det: SE, BSE
SEM HV: 20.0 kV Date(m/dly): 04/21/22 Department of Physical Electronics, CEPLANT

Obr. 29 Vybrus kaloty na ¢elni strané nastroje (SEM)
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Na rozhrani (obr. 30) mezi povlakem a povrchem nastroje bez povlaku bylo dale analyzou
EDS ovéreno chemické slozeni povlaku i nastroje (obr. 31). Jak bylo predpokladano,

v povlaku je obsazen Al, Ti a N, s pfevahujicim podilem Al. Struktura povlaku jednovrstva.
Jadro nastroje je tvofeno W, C, a Co, jedna se tedy o slinuty karbid wolframu skupiny K.

SEM MAG: 1000 x ‘ 00 mm
View field: 277 ym Det: SE, BSE
SEM HV: 20,0 kV Date(m/dly): 04121122

All Elements

ﬂ\ A ﬁll J‘\A'AW
90 100 110

Obr. 30 EDS analyza rozhrani mezi povlakem (vlevo) a povrchem nastroje (vpravo)
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.- - * - 5
SEM MAG: 50.0 kx WD: 15.00 mm MIRA3 TESCAN
View fleld: 5.54 ym Det: SE, BSE
SEM HV: 20.0 kV Date(m/dly): 04/21/22 Department of Physical Electronics, CEPLANT

SEM MAG: 10.0 kx WD: 30.00 mm MIRA3 TESCAN

View field: 27.7 ym Det: SE, BSE
SEM HV: 20.0 kV Date(m/dly): 04/21/22 Department of Physical Electronics, CEPLANT

. Map Sum Spectrum

Compare... -

Obr. 34 EDS analyza povrchu nastroje bez povlaku (WC + Co)
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2.2.2 Tazeni dratu

Tazeni dratu probihalo na tazném stroji (obr. 35) dle schématu na obr. 36 (bez vyuziti brouseni).
Tazeni bylo jednopriichodové, s rychlosti tazeni 0,8 m.s™!, za pouziti mydlového prasku Traxit
pro snizeni tfeni mezi dratem a pravlakem.

Civka s valcovanym dratem

Obr. 35 Drat prochazejici zasobnikem s praskem a pravlakem

Rovnacka Defektoskopie Bruska Zasobnik s praskem
a nastrojem
OGN omueRll Hmrs
000 QO

Navijeci buben

Civka s tazenym dratem

Obr. 36 Schéma stroje pro tazeni dratu

Tvarenym polotovarem byl valcovany drat o priméru 14 + 0,4 mm, vyrobeny z pruzinové oceli
54SiCro6, jejiz chemické slozeni je uvedené v tab. 4. Cilem bylo zredukovat pramér dratu na
12,1 mm s pozadovanou drsnosti povrchu Ra = 1,6 um. Chemické slozeni dratu bylo ovéreno
EDS analyzou, viz obr. 37.

Tab. 4 Chemické slozeni oceli 54SiCr6 [hm. %] [68]

Fe C Si Mn P S Cr Cu + 10Sn
95,6 — 0,51 - 1,2 - 0,5 - max max 0,5 - <06
97,3 0,59 1,6 0,8 0,025 0,025 0,8 ’
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MgKal2 [L]]

Obr. 37 EDS analyza povrchu tazeného dratu (54SiCr6) se zbytky maziva
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3 VYHODNOCENI VYSLEDKU

3.1 Opotiebeni nastroje

Zkousky byly provedeny v rozsahu zivotnosti kazdého z nastroji — byly zastaveny v moment¢,
kdy doslo ke zhorSeni kvality povrchu tazeného dratu. Pro povlakovany pruvlak se jednalo o 6
civek, nepovlakovanym nastrojem byly tazeny celkem 3 civky, kazda se pohybovala v rozmezi
2700-2800 kg.

Zhodnoceni opotiebeni nastroje pomoci rastrovaciho elektronového mikroskopu znacné
zkomplikovala geometrie a rozmé&ry nastroje. Nebylo mozné portidit snimky z dutiny nastroje a
provést EDS analyzu ve vSech mistech, kde bylo zamysleno, jelikoz nebylo mozné dosahnout
dostate¢ného pfiblizeni bez poSkozeni aparatury. Podafilo se vSak zachytit hlavni rysy
opotiebeni nastroju.

3.1.1 Povlakovany nastroj

Snimky na obr. 38a—d zachycuji opotfebeni nastroje v misté tvareciho kuzele, kde 1ze o¢ekavat
vysoka smykova napéti a sty¢ny tlak. Misty je mozné pozorovat vymizeni ochranného povlaku.
Na obr. 38d lze vidét krater a ubytek materialu néstroje, coz je typickym poSkozenim
u pravlakid. Defekty povrchu a odlupovani povlaku jsou markantni ve sméru tazeni. Smérem
hloubéji do dutiny pravlaku v kalibracni Casti je povrch vyrazn€ opotieben v dusledku otéru a
abraze, dochazi k vymizeni povlaku v rozsahlej§im meéfitku (obr. 39).

-

SEM MAG: 15 x WD: 24.97 mm MIRA3 TESCAN

View field: 18.2 mm Det: SE, BSE
SEM HV: 20.0 kV Date(m/dly): 04/21/22 Department of Physical Electronics, CEPLANT

SEM MAG: 100 x WD: 25.00 mm MIRA3 TESCAN
View field: 2.77 mm Det: SE, BSE
SEM HV: 20.0 kV Date(m/dly): 04/21/22 Department of Physical Electronics, CEPLANT
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SEM MAG: 350 x
View field: 791 ym
SEM HV: 20.0 kV

SEM MAG: 2.00 kx
View field: 138 ym
SEM HV: 20.0 kV

SEM MAG: 55 x
View field: 5.01 mm
SEM HV: 20.0 kV

SEM MAG: 200 x
View field: 1.38 mm
SEM HV: 20.0 kV

WD: 40.00 mm
Det: SE, BSE
Date(m/d/y): 04/21/22

WD: 39.77 mm
Det: SE, BSE
Date(m/dly): 04/21/22

WD: 47.54 mm
Det: SE, BSE
Date(m/d/y): 04/21/22

WD: 48.97 mm
Det: SE, BSE
Date(m/d/y): 04/21/22

MIRA3 TESCAN

Department of Physical Electronics, CEPLANT

MIRA3 TESCAN

Department of Physical Electronics, CEPLANT

MIRA3 TESCAN

Department of Physical Electronics, CEPLANT

MIRA3 TESCAN

Department of Physical Electronics, CEPLANT

Obr. 39 Opotiebeni kalibracni ¢asti pravlaku se zvétSenim a) 55x, b) 200x (SEM)

45



UST FSI VUT V BRNE

3.1.2 Nastroj bez povlaku

Naobr. 40 je zobrazen hlavni pohled do funk¢ni ¢asti nastroje. Na vstupnim kuzelu se nachazeji
drobné odérky (obr. 41). Na obr. 42 lze pozorovat vyrazné otérové poskozeni kalibracni Casti
nastroje ve sméru tazeni. Na tvarecim kuzelu bylo zjisténo adhezni pfilnuti vrstvy jiného
pavodu, s nejveétsi pravdépodobnosti se jedna o oxidy (obr. 43—45), kvili geometrii nastroje ale
nebylo mozné provést potvrzujici EDS analyzu.

SEM MAG: 11 x WD: 35.00 mm
View field: 25.6 mm Det: SE, BSE
SEM HV: 20.0 kV Date(m/dly): 04/21/22 Department of Physical Electronics, CEPLANT

Obr. 40 Pohled shora do pruvlaku (SEM)

SEM MAG: 85 x : WD: 40.00 mm _ 1 MIRA3 TESCAN
View field: 4.28 mm Det: SE, BSE
SEM HV: 20.0 kV Date(m/dly): 04/21/22 Department of Physical Electronics, CEPLANT

Obr. 41 Detail otéru na vstupnim kuzelu pruvlaku (SEM)

SEM MAG: 43 x WD: 63.59 mm | MIRA3 TESCAN
View field: 6.46 mm Det: SE, BSE
SEM HV: 20.0 kV Date(m/dly): 04/21/22 Department of Physical Electronics, CEPLANT

Obr. 42 Detail otéru na kalibra¢nim valci pruvlaku (SEM)
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34 A
SEM MAG: 1.00 kx : 59. | MIRA3 TESCAN
View field: 277 ym

SEM HV: 20.0 kV Date(m/dly): 04/21/22 Department of Physical Electronics, CEPLANT

Obr. 43 Adhezn¢ prilnuta vrstva na tvarecim kuzelu (SEM)

SEM MAG: 10.0 kx WD: 45.00 mm
View field: 27.7 pm Det: SE, BSE
SEM HV: 20.0 kV Date(m/dly): 04/21/22 Department of Physical Electronics, CEPLANT

Obr. 44 Detail slinutého karbidu (SEM)

SEM MAG: 5.00 kx WD: 59.60 mm | MIRA3 TESCAN
View field: 55.4 ym Det: SE, BSE
SEM HV: 20.0 kV Date(m/dly): 04/21/22 Department of Physical Electronics, CEPLANT

Obr. 45 Detail adhezné prilnuté vrstvy (SEM)

Nanesenim povlaku byla zivotnost nastroje dvakrat zvysena — zkouSky byly zastaveny
v moment¢, kdy bylo pozorovano zhorSeni kvality tazeného dratu. Pro povlakovany nastroj se
jednalo o 6 civek, pro nepovlakovany o 3 civky.

U povlakovaného nastroje lze pozorovat zna¢né opotiebeni a odstranéni povlaku. Jedna se
predevsim o odlupovani povlaku na hrané se zménou geometrie, a tak se moznym vysvétlenim
jevi nevhodny pomér vrcholovych uhli vstupniho a tvafeciho kuzele, pfipadné nevhodné
zvoleny material povlaku pro danou aplikaci. Z porovnani obou nastroju je patrné, ze povlak
zabranuje adheznimu pfilnuti nezadoucich vrstev, které mizou zménit geometrii nastroje a
zhorsit kvalitu povrchu.
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3.2 Povrch tazeného dratu

Povlakovanym néastrojem bylo za sebou tazeno celkem 6 civek. Vzorek dratu byl vzdy odebran
ze zaCatku a konce civky. Vzorky jsou v praci oznacovany Cislem civky a pismenem Z
(zacatek), nebo K (konec). Nepovlakovanym nastrojem byly tazeny 3 civky o stejné hmotnosti.
Pro referen¢ni hodnotu byl odebran vzorek dratu ze zacatku prvni civky (oznaCeni IN).
Vsechny odebrané vzorky jsou na obr. 46.Na obr. 47-49 jsou snimky povrchu dratu tazen¢ho
nepovlakovanym a povlakovanym nastrojem, odebraného z obou konci prvni civky. Na
povrchu lze pozorovat necistoty, z EDS analyzy (obr. 37) vyplyva, Ze se jedna o zbytky maziva.

SEM MAG: 500 x WD: 15.00 mm : MIRA3 TESCAN
View field: 554 pm Det: SE, BSE
SEM HV: 20.0 kV Date(m/dly): 04/21/22 Department of Physical Electronics, CEPLANT

< im, Nora > ) 4
SEM MAG: 100 x WD: 15.00 mm
View field: 2.77 mm Det: SE, BSE
SEM HV: 20.0 kV Date(m/dly): 04/21/22 Department of Physical Electronics, CEPLANT

Obr. 47 Detail povrchu vzorku 1Z se zvétSenim a) 100x, b) 500x (SEM)
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A o ?
SEM MAG: 100 x WD: 15.00 mm MIRA3 TESCAN
View field: 2.77 mm Det: SE, BSE
SEM HV: 20.0 kV Date(m/dly): 04/21/22 Department of Physical Electronics, CEPLANT

SEM MAG: 500 x WD: 15.67 mm | MIRA3 TESCAN
View field: 554 ym Det: SE, BSE
SEM HV: 20.0 kV Date(m/dly): 04/21/22 Department of Physical Electronics, CEPLANT

B e ) F 3 - 2
SEM MAG: 100 X WD: 15.00 mm
View field: 2.77 mm Det: SE, BSE

SEM HV: 20.0 KV Date(m/dly): 04/21/22

SEM MAG: 500 x WD: 15.00 mm
View fleld: 554 ym Det: SE, BSE
SEM HV: 20.0 kV Date(m/dly): 04/21/22 Department of Physical Electronics, CEPLANT

Obr. 49 Detail povrchu vzorku 1N se zvétSenim a) 100x, b) 500x (SEM)
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Pro vyhodnoceni povrchu byl pouzit opticky méfici pristroj Alicona InfiniteFocus G5 viz
obr. 50. Pro sledovani zmény v prubéhu Zivotnosti nastroje byl zméfen povrch u dratu z 1., 3.
a 6. civky, vzdy pro vzorek odebrany ze zaCatku 1 konce civky. Profilové parametry byly poté
vyhodnoceny v softwaru IF-MeasureSuite. Pro nazornost zmén povrchu byly do prace uvedeny
hlavné vystupy pro vzorky prvni a posledni civky.

Povrch byl nasniman objektivem se zvétsSenim 10x, s mezni vinovou délkou Lc 250 pm, poté
byl v softwaru prolozen valcem (obr. 51). Topografie povrchu byla vyhodnocovana v pficném
sméru z podstaty tvareni materialu, jelikoz se prfedpoklada, ze v podélném smeéru se trend
neméni a rozdily jsou zanedbatelné.

Obr. 50 Snimani vzorkl pomoci pfistroje Alicona
InfiniteFocus G5

Obr. 51 Topografie povrchu vzorku 1K
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Obr. 52 Vyhodnoceni profilu povrchu vzorku a) 17, b) 6Z (po odstranéni vinitosti)
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Pro kazdy vzorek byl vygenerovan histogram potradnic z(x), ktery by v idealnim stavu mél
vykazovat normalni rozdéleni (obr. 53). Déle byla vygenerovana i Abbott-Firestonova kiivka a
jeji dulezité parametry (obr. 54).

a)

953 32 5. 3 28 28 27 26 25 24 23 22 1 2 L9 18 L7 -L6 -5 L4 -3 L2 L1 L 09 08 07 0.6 05 04 0.3 02 A1 0 01 02 03 04 05 06 07 08 08 1 i1 L2 L3 14 L5 L6 17 L8 19 2 21 22 23 24 25 267

b)

o8 o6 44 4z 0

45

50 55
Bearing Area - BA(z)

20 25 30 35 40 45 60 65 70 75 80

50 55
Bearing Area - BA(z)

Obr. 54 Abbott-Firestonova kiivka pro vzorek a) 1Z, b) 6Z
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Hlavni profilové parametry naméfenych vzorkt byly shrnuty do tabulky 5.

Tab. 5 Hlavni naméfené hodnoty topografie profilu pro vzorky tazeného dratu

Vzorek N 17 3Z 6Z 1K 3K 6K

Vyskové parametry (prumérné hodnoty poradnic)
Ra [pm] 0,890 | 0,933 | 0,935 1,220 | 0,767 | 0,867 | 0,927
Rq [um] 1,092 1,161 1,140 | 1,505 | 0,891 1,061 1,208
Rsk 0,080 | -0,144 | 0,030 | -0,191 | 0,212 | 0,800 | —0,952
Rku 2,547 | 2,601 2,523 | 2,471 2,144 | 2,753 | 4,535

Vyskové parametry (vystupky a prohlubng)
Rt [um] 5,287 | 5,600 | 5,637 | 6,514 | 4,177 | 4,813 | 6,912
Rz [um] 4,184 | 4,307 | 4,296 | 5,322 | 3,439 | 3,630 | 4,278

Rmax [um] 4,823 | 5,120 | 5,624 | 6,351 | 4,079 | 4,261 6,912
Rp [um] 2,513 | 2,326 | 2,825 | 2,955 | 2,033 | 3,085 | 2,547
Rv [um] 2,774 | 3,275 | 2811 3,559 | 2,144 1,727 | 4,365
Rc [um] 3459 | 3,414 | 3218 | 4,045 | 2,542 | 2,584 | 3,220

Parametry vztahujici se ke kfivce nosného podilu

Rk [um] 2482 | 2497 | 2,826 | 4,012 1,668 | 2,959 | 2,002
Rpk [um] 0,742 | 0453 | 0,764 | 0,595 | 0,457 1,190 | 0,783
Rvk [um] 1,319 1,775 1,325 1,805 1,241 0,256 | 2,480
Rmrl [um] 9,280 | 9,020 | 5970 | 4,630 | 8,470 | 7,980 | 7,500
Rmr2 [um] | 83,287 | 82,860 | 86,030 | 87,570 | 74,020 | 92,430 | 80,540
z (x) [um] 0,313 | 0,324 | 0,306 | 0,170 | 0475 | 0,138 | 0,424

Pro sledovani chovani povlaku na pravlaku byl jako hlavni ukazatel pouzit parametr Ra, ktery
se bézné pouziva pro porovnani vice ploch vyrobenych stejnou technologii. Ra je spolehlivym
ukazatelem, pokud je hodnota Sikmosti Rsk <42 pm, coz v§echny vzorky spliiuji.

Na obr 55. je grafické znazornéni vyvoje parametru Ra pro vzorky odebrané ze zacatku i konce
civky. Do grafu byla pro srovnani vynesena i hodnota pro nepovlakovany nastroj. Vyvoj
parametru Ra v prubéhu tazeni je pozvolny, nevykazuje nestabilni chovani. Hodnota drsnosti
se postupné zvétSuje, coz se da pripisovat vlivu opotfebeni nastroje.

Z grafického znézornéni Rz (obr. 56) lze vidét, ze soucet nejvys§iho vrcholu a nejvétsi
prohlubné ma v prubéhu tazeni také rostouci tendenci.

Pokud je Sikmost Rsk kladna, v profilu prevahuji vysoké uzké vrcholy, pokud zaporna,
prevahuji prohlubné. U vzorkt odebranych z konce civky 1ze pozorovat vétsi vykyvy, jako je
znazorneéno v grafu na obr. 57b.

Hodnota sikmosti Rku je vétsi jak 3 pouze u vzorku 6K (obr. 58b), 1ze usuzovat, ze se v profilu
vzorku vyskytuje hodné vrchola a prohlubni.
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Ra v zavislosti na stadiu zkousky

1.4
Ra =0,0188x?- 0,0742x + 0,9884
1,2 =] o
1 .......................
""""""""""""""""""""" O e @ @ Zaitek civky,
08 L o ooieeeemanmeemeere @ R = 0.006x2 + 0.074x + 0,699 povlak
s e 2=1 ® Konec civky,
= povlak
g 06 ®  Zacitek civky,
bez povlaku
0.4
0,2
0
1 2 5 6

3. i 4
Cislo civky

Obr. 55 Grafické znazoméni vyvoje Ra v prub&hu zkousky pro vSechny méfené vzorky

Rz v zavislosti na stadiu zkouskv

a) vzorky ze zacatku civky b) vzorky z konce civky
6 6
5 5
£ Bl
=3 23
N N
&9 &2
1 1
0 0
1 2 V3 4 5 6 1 2 V3 4 5 6
Cislo civky Cislo civky

Obr. 56 Grafické znazornéni vyvoje Rz pro vzorky a) ze zacatku civky, b) z konce civky

Rsk v zavislosti na stadiu zkousky

a) vzorky ze zacatku civky b) vzorky z konce civky

1 1

0,5 0,5
s s
[} [}

%0 Fm = -
1 2 3 4 5 1 2 3 4 5
-0,5 -0,5
-1 -1

Cislo civky Cislo civky

Obr. 57 Grafické znazoméni vyvoje Rsk pro vzorky a) ze zacatku civky, b) z konce civky
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Rku v zavislosti na stadiu zkousky

a) vzorky ze zacatku civky b) vzorky z konce civky
5 5
4 4
E E
ES ES
Z 2 Z 2
=4 =4
1 1
0 0
1 2 3 4

1 2 3 4 5 6
Cislo civky Cislo civky

Obr. 58 Grafické znazornéni vyvoje Rku pro vzorky a) ze zacatku civky, b) z konce civky

Vyhodnoceni probéhlo na malém poctu vzorkl, a tak ze statistického hlediska nelze s jistotou
konstatovat vliv povlaku na kvalitu povrchu. Méfeni slouzi pouze k ovéfeni trendu vyvoje
v pribéhu Zzivotnosti a posouzeni, zda nedoslo k vyznamné degradaci kvality tazeni. Ze
sledovanych parametri 1ze usoudit, ze kvalita povrchu dratd se vyvijela predpokladanym
zpusobem. Primérna aritmeticka uchylka i extrémy v profilu se postupné zvétsovaly, coz lze
pfipisovat opotiebeni nastroje.

3.3 Teplota dratu za pruvlakem

Poslednim sledovanym jevem bylo zahiivani mezi dratem a nastrojem. Béhem tazeni byla pro
prvni tii civky méfena teplota dratu za pravlakem. Teplota byla zaznamenana vzdy na zacatku
a konci civky, na dvou za sebou jdoucich tsecich. Namétené teploty a jejich aritmeticky pramér
jsou zaznamenany v tab. 6.

Tab. 6 Teplota dratu za priivlakem

Pruvlak bez povlaku Pruvlak s povlakem
. Teplota, zacatek | Teplota, konec | Teplota, zaCatek Teplota, konec
Civka
civky [°C] civky [°C] civky [°C] civky [°C]
88 95 98 96
1
93 96 100 101
88 89 99 99
2
91 95 102 101
89 90 99 99
3
93 95 103 101
Aritmeticky 90,3 93,3 100,2 99,5
prumér
Smérodatna
odchylka 2,1 2,7 1,8 1,8
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Z namérenych dat lze vidét, Ze se drat zahfival vice pii tazeni povlakovanym pravlakem. Povlak
(A1, Ti)N ma nizkou tepelnou vodivost, chrani nastroj pred vnikem tepla a tepelnym ovlivnénim.
Lze tak predpokladat, ze teplo vzniklé plastickou deformaci a tfenim mezi dratem a nastrojem
se §ifi do protahovaného dratu ve vétsi mire, nez je tomu u nastroje nepovlakovaného. Tazeni
neni finalni operaci, draty jsou v dalsi fazi vyroby zuSlechtovany. Vétsi mira zahfivani dratu
pro povlakovany nastroj tak neni kriticka z hlediska ztraty pevnostnich charakteristik.

U povlakovaného nastroje neni rozdil v teploté dratu na zacatku civky a na jejim konci. To
neplati pro tazeni nastrojem bez povlaku, kde se teplota tazeného dratu zvysuje s pracovnim
Casem. Z toho lze usuzovat, Ze teplo neni z mista tvafeni prubézné€ odvadéno v optimalni mife,
nastroj se tedy vice zahfiva, coz mize mit negativni dopad na jeho vlastnosti (napf. snizeni
tvrdosti a kratsi zivotnost). Pro potvrzeni hypotézy by vsak bylo tfeba znat teplotu nastroje pii
tvareni, ptfipadné vyhodnotit vliv tepelného ovlivnéni.
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ZAVER
Cilem této prace bylo charakterizovat moderni metody PVD povlakovani se zaméfenim na
technologii HiPIMS. Byly popsany hlavni aspekty depozice a typické vlastnosti povlaki

nanesenych touto metodou. V experimentalni ¢asti byla testovana vhodnost (Al, Ti)N povlaku
naneseného technologii HiPIMS na pravlak ze slinutého karbidu.

V teoretické Casti prace byly uvedeny hlavni specifikace a vyhody vysokovykonnych pulzi u
magnetronového naprasovani. Vysoky podil ionizovanych ¢astic pti depozici ma nepopiratelny
vliv na zlepSeni vlastnosti povlaku, a to pfedevSim z hlediska adheze, tvrdosti a hustoty
povlaku. Dalsi vyhodou této technologie je omezeni stinového efektu a moznost fizené
depozice, diky které 1ze povlak prizptsobit pozadované aplikaci.

V experimentalni ¢asti bylo vyuzito potencialu HiPIMS pro napovlakovani otvoru, coz je
béznymi PVD metodami jen tézko dosazitelné. Vysledky provedenych zkousek potvrzuji
ptidanou hodnotu povlaku na nastroji, u povlakovaného pruvlaku bylo dosazeno dvojnasobné
zivotnosti (zvySeni poCtu civek tazeného dratu z 3 na 6). Dal§im pozitivnim aspektem povlaku
byla ochrana funk¢ni ¢asti pruvlaku proti adhezi nezadoucich vrstev, které mohou zhorSovat
kvalitu tvateného povrchu. Co se tyCe povrchu tazeného dratu, nebylo pozorovano nestabilni
chovani. Pozadovana drsnost Ra 1,6 um byla u v§ech méfenych vzorkt dodrzena. Trend Ra byl
v prubéhu zkousSek rostouci s rozpétim Ra 0,93-1,22 um pro vzorky dratu ze zaCatku civky,
resp. Ra 0,77-0,93 um pro vzorky odebrané z konce civky. Méteni bylo provedeno na malém
poctu vzorku, a tak ze statistického hlediska nelze vyvodit spolehlivy zavér vlivu povlaku na
kvalitu taZzeného dratu. Poslednim sledovanym parametrem byla teplota dratu za pravlakem,
kterda byla ve vSech pfipadech vys§i pro povlakovany nastroj. Po tazeni jsou draty dale
zuSlechtény, a tak pfipadny vliv vyssi teploty na mechanické vlastnosti dratu neni kriticky. Lze
vSak predpokladat vyznamnéjsi teplotni ovlivnéni nastroje bez povlaku, které muze vést ke
snizeni jeho Zivotnosti.

Z bibliografické reSerSe a praktické Casti 1ze potvrdit potencial technologie HiPIMS v oblasti
povlakovani. Spravnym nastavenim parametrd depozice lze dosahnout povlakt s vynikajicimi
vlastnostmi odpovidajicimi poZzadavkiim dané aplikace. Z divodu mnoha proménnych faktora
depozice se muze jevit integrace HiPIMS do vyroby komplikovana. Je tedy dulezité pokracovat
ve vyvoji a vyzkumu pro spravné zmapovani této technologie, ktera muze pfinést feSeni pro
mnohé vyzvy souCasné prumyslové vyroby.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

Symboly

Oznaeni  Legenda Jednotka
B Magneticka indukce [T]

Cs Kapacita [F]

D Difuzni koeficient [cm?.s']
Do Prefaktor difuze [cm?s]
E Youngtv modul [GPa]
Em Energie nutna k prekroceni migracni bariéry [J]

F Lorentzova sila [N]

H Tvrdost [GPa]
Ipc Elektricky proud (stéjnosmérny) [A]
Lstredni Stiedni hodnota elektrického proudu [A]

L Indukénost [H]
Lc Mezni vlnova déllka [wm]
M Molekularni hmotnost ¢astic [mol]
N Severni magneticky pol [-]
Pstiedni Stfedna hodnota vykonu [W]

R Polomér brusné kulicky [wm]
Ra Primérna aritmeticka tichylka profilu drsnosti [um]
Rc prumérna vyska profilu drsnosti [um]
Rk vyska jadra profilu drsnosti [um]
Rku $picatost profilu drsnosti [-]
Rmax maximalni vzdalenosti okraje fezu od stfedu centralniho vrcholu  [um]
Rmr vzajemny materidlovy pomér profilu drsnosti [%]
RMS Stredni kvadraticka hodnota drsnosti [nm]
Rp nejvetsi vyska vystupku profilu drsnosti [um]
Rpk redukovana vyska vystupkt [um]
Rq prumérna kvadraticka tchylka profilu drsnosti [um]
Rsk Sikmost profilu drsnosti [-]

Rt celkova vyska profilu drsnosti [um]
Rv nejvetsi hloubka prohlubné profilu drsnosti [um]
Rvk redukovana hloubka prohlubni [um]
Rz nejvetsi vyska profilu drsnosti [um]
S Jizni magneticky pol [-]

Ts Teplota substratu (K]

T, Teplota zdroje (K]
Usubstrit Napéti na substratu [V]
Upc Napéti (stejnosmerné) [V]
Upiekmit Napéti kladného prekmitu [V]
Ustiedni Stiedni hodnota napéti [V]
U, Zapalné napéti [V]

Y RozpraSovaci vytézek [-]

k Boltzmannova konstanta [J.K1
1 Stfedni volna draha atomu [cm]
p Tlak nasycenych par [Pa]

q naboj [J]

r tok ¢astic dopadajicich na terd [cm?.s]
I1 Vnitini polomér mezikruzi [wm]
2 Vnéjsi polomér mezikruzi [um]
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t Cas [s]

t Tloustka povlaku [um]
v rychlost [m.s!]
z (x) Vyskova souradnice v zavislosti na poloze x [um]
0 Uhel dopadu iontu na ter [°]
Zkratky

Oznaleni Legenda

BCC Body Centered Cubic

BSE Backscattered Electrons

CBN Cubic Boron Nitride

CFC Chlorofluorocarbon

CVD Chemical Vapour Deposition

DC Direct Current

DCMS Direct Current Magnetron Sputtering

DLC Diamond Like Carbon

EDS Energy Dispersive Spectroscopy

FM Frand-van de Merwe

HiPIMS  High Power Impulse Magnetron Sputtering

HV Tvrdost dle Vickerse

IPVD Ionized Physical Vapour Deposition

MTCVD  Middle Temperature Chemical Vapour Deposition

OES Optical Emission Spectroscopy

PCVD Plasma Chemical Vapour Deposition

PDCMS  Pulsed Direct Current Magnetron Sputtering

PVD Physical Vapour Deposition

RF Radio Frequency

SE Secondary Electrons

SEM Scanning Electron Microscopy

SK Stransky-Krastanov

Vw Volmer-Weber
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