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Reditel Ustavu Vam vsouladu se zakonem &.111/1998 o vysokych $kolach ase Studijnim
a zkusebnim fadem VUT v Brné urduje nasledujici téma diplomové prace:

Design, vyroba a charakterizace adhezni vrstvy pro depozici ta—C
povlaku metodou magnetronového naprasovani

Struc¢na charakteristika problematiky ukolu:

DLC (diamond like carbon) povlaky maji pro své mechanické, optické a tribologické vlastnosti
velmi Sirokou Skalu vyuziti v primyslové praxi. Diplomova prace bude zaméfena na vyrobu
bezvodikové formy DLC povlaku, oznacovaného jako ta—C (tetrahedral amorphous carbon), ktery
je charakteristicky vysokym podilem sp3 hybridizovaného uhliku.

Tento typ povlaku se v soucasné dobé v primyslovém méfitku pfipravuje zejména s vyuzitim
technologii nizkotlakého laserem zapalovaného pulzniho oblouku (laser—triggered, pulsed
low—voltage vacuum-arc discharge), pfipadné technologii filtrovaného oblouku pro aplikace, kdy je
poZadovana extrémné nizka drsnost povrchu.

DLC povlaky vyrobené s vyuZitim konvenéni technologie DCMS (direct current magnetron
sputtering) nedosahuji dostateéné velkého podilu sp3 hybridizovaného uhliku v povlaku. Z tohoto
ddvodu ma povlak vyrobeny touto technologii jen velmi omezené vyuziti. Diky vyuziti unikatni
technologie vysokovykonového magnetronového napradovani s centralni rotaéni katodou, je vSak
mozné nanaset hladké povlaky ta—C s dostatecné vysokym podilem sp3 hybridizovaného uhliku
(50 %), ktery je schopen splnit vysoké naroky priimyslové praxe.

Problematickym uskalim vyroby DLC povlakd Spickovych parametrd je vSak jejich adheze
k podkladovému substratu.

DP prace bude fokusovana na vyvoj avyrobu adhezni vrstvy mezi soucasti (podkladovym
substratem) a ta—C povlakem. Pozornost bude rovnéz vénovana i charakterizaci celého systému,
tj. podkladovy substrat / adhezni vrstva / ta—C povlak, jak z hlediska materialového inZenyrstvi, tak
i z pohledu potfeb pramyslové praxe. Bude zkoumana nejen pfilnavost ta—C vrstvy k substratu
zpusobena rGznymi adheznimi vrstvami, ale ipotencialni vliv rdznych adheznich vrstev na
materialové vlastnosti ta—C povlaku.
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Cile diplomové prace:

DP bude zaméfena na navrh procesnich parametri pro vyrobu vhodné adhezni vrstvy pro ta—C
povlak s vyuzitim technologie vysokovykonového magnetronového naprasSovani s centralni rotaéni
katodou.

Cilem prace bude detailni charakterizace vlivu pfilnavosti ta—C vrstvy k substratu pro riizné
adhezni vrstvy a vliv riiznych adheznich vrstev na materialové vlastnosti ta—C povlaku.
Experimentalni vyroba adhezni vrstvy bude probihat na zkuSebnich vzorcich ina realnych
nastrojich (vrtak, fréza).
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Abstrakt

Diplomova prace je zaméiena na zlepSeni adheznich parametra povlaku DLC (diamond-
like carbon), konkrétné jeho nehydrogenované formy ta-C (tetra amorphous carbon),
pfipravovaného metodou magnetronového naprasovani s centralni rota¢ni katodou
(Magnetron sputtering with a central rotating cathode). Moznym feSenim je vytvoieni
chromové adhezni vrstvy mezi timto povlakem a samotnym substratem. U¢inky adhezni
vrstvy na povlak lze ovlivilovat zménou nastaveni procesnich parametrd, jako je
napiiklad teplota, napéti nebo délka depozice. Cilem experimentu bylo nalézt optimalni
nastaveni procesnich parametrti pro vyrobu takové adhezni vrstvy, ktera zvysi prilnavost
povlaku ta-C, aniz by doSlo ke zhorSeni jeho vlastnosti. Vysledné vlastnosti
deponovaného povlaku byly analyzovany pouzitim kalotestu pro stanoveni tloustky
povlaku, Rockwellova testu a rastrovaci elektronové mikroskopie (SEM) pro posouzeni
adheznich a koheznich parametri, instrumentované vnikaci zkouSky pro stanoveni
tvrdosti a metody bent-strip pro vypocet vnitiniho napéti. Vyhodnocenim ptipravenych
vzorki byly v zavislosti na vyslednych uzitnych vlastnostech povlaku stanoveny nejlepsi
parametry depozice.

Kli¢ova slova

Adhezni vrstva, DLC, ta-C, magnetronové naprasovani, procesni parametry, piilnavost

Abstract

The topic of this thesis is improving the adhesion parameters of the DLC (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.

Key words

Adhesive layer, DLC, ta-C, magnetron sputtering, process parameters, adhesion
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Uvod

Povrchové upravy jsou jednou z nejvice pouzivanych metod pro zlepSeni uZitnych
vlastnosti riznych soucasti a nastroju. Jiz v pribéhu minulého stoleti se povlaky staly
nedilnou soucasti kazdodenniho Zivota a jejich aplikace se rozsitily do mnoha oblasti.
Vyvoj nastroji a technik pro nanaSeni tenkych povlakll saha az do 50. let 19. stoleti
a probihal po celé 20. stoleti. [1]

Mezi nejrozsifené;si techniky pro nanaSeni tenkych povlakt patii i fyzikalni depozice
z plynné faze (PVD). V poslednich desetiletich prosla mnoha variantami a vylepSenimi,
na zlepseni tribologického chovani, optickych vlastnosti, odolnosti proti opotiebeni nebo
vylepSeni vzhledu povlakovanych vyrobka. [2]

Jednou zvariant PVD je depozice pomoci magnetronového napraSovani. Tato
technologie se v poslednich desetiletich rychle rozvijela, zejména kviili rostouci poptavce
po vysoce funkénich a silngjsich povlacich, které jinymi technikami PVD nebylo mozné
vyrobit. V dusledku toho ma nyni magnetronové naprasovani vyznamny dopad
v oblastech pouziti, véetné tvrdych povlaki odolnych proti opotiebeni, povlakt s nizkym
titenim, povlakd odolnych proti korozi, dekorativnich povlaki a povlaki se specifickymi
optickymi nebo elektrickymi vlastnostmi. [3]

Diamantové uhlikové povlaky (DLC) jsou jednou z moznych povrchovych uprav
pfipravovanych pfevdzné magnetronovym napraSovanim. V zavislosti na jejich formé
(a-C, ta-C, a-C:H a ta-C:H) vynikaji svymi vybornymi fyzikalnimi (optické, elektrické),
chemickymi  (biokompatibilita), = mechanickymi  (tvrdost, modul pruznosti)
a tribologickymi vlastnostmi. Nejvyssi tvrdost poskytuji tetraedricky vazané bezvodikové
povlaky (ta-C), zatimco v nékterych aplikacich jsou uzite¢n&jsi mekéi povlaky a-C. [4]

Vyuziti DLC povlaku vsak zna¢né omezuje jeho slaba adheze k substratu. Pusobeni
vysokého vnitiniho tlakového napéti v povlaku vznika v dusledku fyzikalniho nebo
tepelného nesouladu mezi povlakem a substraitem a zptsobuje jeho delaminaci.
Kromé jiného miize byt toto napéti snizeno depozici adhezni vrstvy mezi povlak
a substrat. [5], [6]
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1 Povlakovaci metoda PVD

PVD (Physical Vapour Deposition) neboli fyzikalni depozice z plynné faze zahrnuje fadu
technik umoznujicich vyrobu tenkych vrstev a povlaki, jako je napiiklad napafovani,
napra$ovani, nanaSeni laserovou ablaci nebo pomoci vakuového oblouku. [7]

Proces PVD se od jinych metod povlakovéani odliSuje tim, Ze zdrojovy material neni
v plynné fazi, ale v pevném nebo kapalném stavu. Depozice povlakii probihé za snizené¢ho
tlaku (0,1-1,0 Pa) ve vakuovych komorach a pii povlakovaci teploté pohybujici se
v rozmezi 150-500 °C. Diky nizké teploté depozice nedochdzi k tepelnému ovlivnéni
substratu a nasledné zméné jeho mechanickych vlastnosti. PVD povlaky tak mohou byt
aplikovany na rtizné materialy, v¢etné kovi, plastd nebo textilii [8]. Dalsi vyhodou je
tloustka povlakd, ktera se pohybuje v desetindich mikrometrli, cozZ minimalizuje zmény
rozméru povlakovanych souéasti a umoznuje povlakovani i ostrych hran, jako jsou
naptiklad ostii nastrojii s polomérem zaobleni mensim nez 20 mikrometru. [7], [9]

1.1 Princip depozice

Cely proces vyroby povrchovych vrstev a povlakli pomoci procesu PVD lze rozdélit do
tii nasledujicich krokd:

e Tvorba plynné faze: Principem je ptevedeni zdrojového materialu (targetu) do
plynné faze pouze v dusledku fyzikalnich procest. Vzniku jednotlivych atomi
nebo malych shluki atomt lze docilit zvySenim teploty na teplotu varu
nandSen¢ho materidlu (termodynamicky proces), kterého se vyuzivad v ptipadé
napafovani a ablace nebo odprasovanim (proces napraSovani), kdy dochézi k tzv.
bombardovani povrchu deponovaného materidlu energetickymi casticemi
(elektrony, atomy, ionty, molekulami nebo fotony) vznikajicimi v duasledku
energetickych kolizi v blizkosti povrchu targetu. Srovnani téchto dvou zplsobi
tvorby plynné faze je uvedeno v Tab. 1. [7], [10]

Tab. 1: Porovndni PVD metod naparovani a naprasovani, prevzato a upraveno z [11]

Napaiovani Naprasovani
Rychlost povlakovéni Tisice atomovych vrstev Jedna atomova vrstva
za sekundu za sekundu
Prilnavost k substratu Casto §patna Vynikajici
Cistota povlaku Dobra Moznost zaclenéni necistot
Povrch povlaku Obtizné kontrolovat Ovlivnénim ﬂal,(u a teploty
substratu
Kontrola sloZeni . . s . v s
Mal4 nebo zadna Moznost piisné kontroly
povlaku
Zahrivani substratu Velmi malé i magne:[ ronovem muze
byt velké
Zahrivani targetu Velké Malé
Volba materialu terce Omezena Téméf neomezena
Zmény targeti Snadné Nékladné
Stinovy efekt Velky Maly
Cena Nizké néklady Nékladngjsi
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e Pienos: Emitované Castice jsou urychlovany zapornym napétim a difunduji
evakuovanou komorou od targetu k povlakovanému substratu. V piipadé vyroby
vrstvy nebo povlaku pomoci reakéni atmosféry reaguji atomy nanaSeného
materialu s reakénim plynem (dusik, kyslik, methan) [10].

e Kondenzace: Pti kontaktu ¢astic s pevnym povrchem dochazi v dusledku
rozdilné teploty Kk jejich kondenzaci a vytvoieni filmu. V disledku piimého
pohybu atomu od targetu k substratu dochazi k tzv. stinovému efektu (Obr. 1),
ktery zptisobuje vznik nedokonalé vrstvy filmu na plochéch, které nelezi ve sméru
pohybu vypatenych ¢astic. Pro rovnomérné naneseni povlaku na cely povrch, jsou
povlakované nastroje umistény na drzaky s dvojosou nebo trojosou rotaci
(Obr. 2). [9]

N

- B
cilrs s gy

ik
;
i
£
&
& et

Substrat

Obr. 1: Schéma stinového efektu Obr. 2: Rotacni drzdky pro uchyceni
povlakovanych nastrojii

2 Povlaky DLC

DLC (Diamond-like Carbon) povlaky zahrnuji Siroké spektrum uhlikovych povlakd,
které vlastnostmi pfipominaji ptirodni diamant. Jedna se o metastabilni formu amorfniho
uhliku, ve které¢ jsou atomy uhliku uspotadany ptevazné v hybridizacich sp2 (trigonalni
vazba) a sp3 (tetraedricka vazba). V zavislosti na poméru téchto dvou typt vazeb se
odvijeji konkrétni vlastnosti DLC povlak, a tedy i jejich aplikace. [12], [13]

Uhlik je ctyfvazny prvek, ktery je schopny se vazat do riznych krystalovych struktur.
To je dano moznosti atomuti uhliku existovat ve tfech riznych hybridizacich — sp3, sp2
a spl. Jednotlivé hybridizace se od sebe li§i mnozstvim vytvotrenych ¢ nebo m vazeb.
V zéavislosti na jejich poméru dochazi k charakteristickému prostorovému uspotadani
valencnich elektronti jednotlivych atomu, jak je zobrazeno na Obr. 3. Hybridizace sp3
odpovida konfiguraci diamantu, kde jsou Ctyfi valen¢ni elektrony atomu orientovany do
tvaru tetraedru a k sousednim atomtim se vazou pouze vazbami c. Pro grafit je naopak
typicka hybridizace sp2, kde tvoii o vazby pouze tii ze Ctyf valencnich elektront.
Tyto tfi vazby jsou trigonalné uspofadany do roviny. Kolmo k této roviné lezi
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v orbitalu p ¢tvrty elektron, ktery je se sousednim atomem vazan vazbou nt. V konfiguraci
spl jsou vazbou ¢ vazany pouze dva elektrony. [13], [14]

sp3 sp? sp

Obr. 3: Prostorové uspordadani hybridizace sp3, sp2 a spl [13]

2.1 Dehydrogenovana a hydrogenovana forma

V zavislosti na podilu vazeb sp3 a sp2 a obsahu vodikovych atomtl vazanych ve struktuie
povlaku, 1ze rozlisit nékolik forem: [13], [15]

a-C dehydrogenovana forma amorfniho uhliku

ta-C dehydrogenovana tetraedrickd forma amorfniho uhliku
a-C:H hydrogenovana forma amorfniho uhliku

ta-C:H hydrogenovana tetraedricka forma amorfniho uhliku

Na Obr. 4 jsou tyto formy znazornény v ternarnim fazovém diagramu V zavislosti na
mnozstvi sp3 a sp2 uhlikovych vazeb a obsahu vodiku.

Sp 3 diamantu podobné
N

HC polymery
naprasovane a-C(:H)
bez depozitu
skelny grafiticky C

sp? = H

Obr. 4: Ternarni fazovy diagram vazeb v amorfnich C:H poviacich [13]
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Terminem ,,DLC* jsou obecné ozna¢ovany povlaky z hydrogenované formy amorfniho
uhliku, Které obsahuji az 50 at.% vodiku. Dehydrogenovana forma ta-C (tetra amorphous
carbon) obsahuje méné nez 1 at.% atomi vodiku. Tyto dvé formy se navic 1isi i podilem
vazeb sp3. Povlaky DLC obvykle neobsahuji vice nez 60 % téchto vazeb, zatimco
povlaky ta-C jich mohou obsahovat vice nez 85 %. V Tab. 2 jsou srovnany struktury
a podily vazeb pfirodniho diamantu, grafitu, povlaku DLC a povlaku ta-C. [12], [13]

Tab. 2: Porovnani struktury povlakii DLC a ta-C s diamantem a grafitem

Diamant Grafit DLC ta-C
Krystalova struktura kubicka hexagondlni amorfni amorfni
Podil sp3 [%0] 100 0 10-60 50-90
Podil H [at.%] 0 0 10-50 <1

3 Depozice DLC povlaki

PVD proces je nejcastéji vyuzivanou metodou depozice DLC povlaku [13]. PouZivani
pevnych uhlikovych prekurzori vede ke tvorbé bezvodikovych forem téchto filmu,
pficemz pomér vazeb sp2 k sp3 se fidi konkrétnim typem procesu. Naptiklad bézné
napraSovani vytvari filmy s dominanci sp2 vazeb, zatimco v povlacich deponovanych
pomoci magnetronového napraSovani prevlada vazba sp3 [12].

Metoda napraSovani je preferovana pro primyslové aplikace, pfedevSim kvili jeji
vSestrannosti. Primarni vyhodou je moZznost vyuziti Sirokého mnoZzstvi materiali
ananaseni povlaku i z t€Zkotavitelnych materialt [9], [11]. Dale je mozné fidit podminky
depozice vykonem plazmy a tlakem plynu nezavisle na geometrii nebo stavu
substratu [13] a diky nizké teploté depozice 1ze potahovat i substraty citlivé na teplo [11].

Naopak nevyhodou této metody je nizkd rychlost nanédsSeni, kontaminace terce
reaktivnimi latkami a mala vytéznost targetu. Pro zlepSeni procesu lze vyuzit dalsich
zafizeni a technologii, jako je napiiklad pravé magnetické pole. [13]

3.1 Princip napraSovani

Naprasovani probihd za vysoce snizeného tlaku (< 0,7 Pa) ve vakuové komofte.
K vakuové komote je pfipojen rotani drzak pro uchyceni povlakovanych soucasti
(substratll) a spole¢né plni funkci anody. Dal§imi soucastmi naprasovaciho zafizeni je
jedna nebo vice katod, které jsou vyrobené z deponovanych materidlii, ¢erpaci systém
a odprasovaci nebo reakéni plyn (argon, dusik). [9]

Pti dostate¢né vysokém napéti pfivedeném na katodu vznika mezi elektrodami doutnavy
vyboj. Pro pritok elektrického proudu plynnym médiem a vznik plazmy musi byt atomy
a molekuly plynu ionizovany. V prostoru pfed katodou, v oblasti katodové zate, je
vybojem udrzovana argonova plazma. Kladné ionty plazmatu jsou elektrickym polem
urychlovany k targetu, kde pti dopadu na jeho pevny povrch zpusobuji v disledku
pfenosu pohybové energie emisi (odpraSeni) sekundérnich elektrond, jednotlivych atomi
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nebo molekul deponovaného materialu [9]. Pocet odprasenych atomu zavisi na energii,
uhlu dopadu a hmotnosti urychlenych ¢astic a typu odprasovaného materialu. [11], [16]

Usporadani zafizeni pii naprasovani je znazornéno na Obr. 5. Target je zapojen jako
katoda, kde plni funkci zdroje deponovaného materidlu a zaroven slouzi jako zdroj
sekundarnich elektroni pro udrzeni doutnavého vyboje. Material je po odpraseni
transportovan ve formé¢ jednotlivych atomi nizkotlakym plynnym prostiedim smérem
k substratu, kde na jeho povrchu v disledku rozdilnych teplot kondenzuje a vytvari tenky
film.

v

.napouétenl
plynd

vakuova
komora

substrat

‘ cerpani

Obr. 5: Schéma usporadani zarizeni pri depozici naprasovanim

3.2 Magnetronové naprasovani

Vzhledem Kk relativné nizké rychlosti nanaseni a malé vytéznosti targetu se pro depozici
DLC povlakl ¢astéji vyuziva magnetronového napraSovani [13]. Tato metoda byla
vyvinuta v 60. a 70. letech 20. stoleti a od bézného naprasovani se 1isi pouze piidanim
silnych magnetd pfimo za katodovy ter¢ [11].

Zlepseni depozice bylo dosazeno aplikaci statického magnetického pole [17], diky
kterému jsou elektrony zachycovany v oblasti katodového terce v tzv. elektronové pasti.
Zde rotuji kolem magnetickych silocar, Gi€astni se vice sraZzek s molekulami pracovniho
plynu a tim zvySuji ionizaci. Zatimco elektrony jsou na magnetické pole znacné citlive,
trajektorie ionth ptilis ovlivnéna neni. To ve svém disledku zefektiviiuje a urychluje cely
proces depozice. [18]
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3.2.1 Konfigurace magnetronu

Diky rznym konfiguracim muze byt technika magnetronového naprasovani aplikovana
na Sirokou Skalu materidlti, které mohou byt nandSeny na tadu substrati v raznych
formach a tvarech. [18]

Schéma usporadani planarni konfigurace magnetronového naprasovani je znazornéno na
Obr. 6. Za katodovym ter¢em kruhového nebo obdélnikového tvaru se nachazi sestava
magnetl, kterd je tvofena vnitinim a vnéjSim prstencovym magnetem opacné polarity.
Spole¢né vytvaii magnetické pole ve tvaru oblouku, ve kterém jsou ionizujici elektrony
a ionizovany plyn uzavieny. Plazma je lokalizovana do tvaru torusu, tedy v mistech, kde
je magnetické pole rovnobézné s povrchem katody. V této oblasti je hustota ioniza¢niho
proudu nejvyssi a dochazi zde k maximalnimu odpraSovani materialu. To vede ke vzniku
erozni drazky v bombardovaném povrchu, kterd urCuje zivotnost a efektivitu vyuziti
targetu. [18], [19]

R Substrate

Anode
Grounded

-

Cathode

/
r .I“

'\

&% ‘ ” Plasma
. «—

St
Magnets
Obr. 6: Schéma plandrni konfigurace magnetronu Obr. 7: Schéma otocného valcového magnetronu
(Anode — anoda, Cathode — katoda, Substrate — substrt, (Target — ter¢, Fixed magnets — nepohyblivé
Grounded ring — uzemnéni, Magnets — magnety) [11] magnety, Rotating target — smér rotace terce,

Plasma — plazma, Shield — kryci stit) [11]

Pro zmirnéni problému nizkého vyuziti katodového tere byla navrzena konfigurace
oto¢ného valcového magnetronu s axialnim magnetickym polem [20]. Jak je vidét
na Obr. 7, sestava magnetl je instalovana stacionarné uvniti katodového terée ve tvaru
valce, ktery se béhem procesu naprasovani otaci. Povrch katody je postupné vystavovan
ioniza¢ni oblasti a rovnomérné eroduje kolem celych 360°. Tato konfigurace podstatné
zvySuje zivotnost targetu a umoziuje jeho 90% vyuziti. [18], [20]
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4 Vlastnosti a aplikace DLC povlaki

DLC povlaky jsou dobfe znamé fadou vynikajicich vlastnosti a v technické praxi se t&si
vysokému zajmu. Tyto vlastnosti se v zavislosti na jeho formé vyrazné lisi,
a proto nachazeji uplatnéni v Siroké Skale aplikaci. Vlastnosti DLC povlaki jsou také
ovlivnény zpisobem depozice a substratem, na ktery je povlak nanasen. Obecné vsak lze
fici, ze DLC povlaky jsou vyuzivany ptedevSim pro svou vysokou tvrdost, nizky
koeficient tfeni, vysokou odolnost proti opotfebeni, chemickou inertnost,
biokompatibilitu a velmi dobré izola¢ni vlastnosti. [21], [22]

Obsah vodiku ve struktufe povlaku jeho vlastnosti vyznamné ovliviiuje. Naptiklad tvrdost
se muze pohybovat v rozmezi od ptiblizné 80 GPa (blizko tvrdosti samotného diamantu)
az po mén¢ nez 10 GPa [13]. Koeficient tieni je u povlaku s vysokym obsahem vodiku
velmi nizky (u=0,003), zatimco u povlakl téméf bez vodiku je tomu naopak
(w=0,65) [23]. Porovnani dalsich vlastnosti v zavislosti na formé¢ DLC povlaku je
uvedeno v Tab. 3.

Tab. 3: Porovnani viastnosti DLC povlaku v zavislosti na jeho formé, prevzato a upraveno z [24]

Forma povlaku ta-C ta-C:H a-C a-C:H
Podil vazeb sp3 [%] 50-90 50-90 10-50 10-50
Mnozstvi H [at.%)] <5 5-50 <5 5-50
Hustota [g/cm?] 2,6-3,5 2,0-2,6 1,4-1,7 1,4-2,0
Youngiiv modul [GPa] 200-900 120-300 | 100-400 100-220
Barva (pri tloust'’ce 0,5 pm) | transparentni hnéda cerna svétle hnéda
Sitka zakazaného pasu [eV] 0,2-1,7 1,025 | 1017 0,5-2,0

DLC povlaky vykazuji vysokou odolnost proti otéru a velmi dobré tribologické vlastnosti
diky procesu grafitizace. Pokud je povlak lokaln¢ zahtat nad teplotu piiblizné 600 °C,
napt. v disledku vysokého tfeni, dojde k tvorbé vazeb sp2 a nasledné transformaci
diamantu podobné struktury na grafitickou. Nizka pevnost grafitickych rovin néasledné
umoziuje uvoliiovani ¢astic grafitu, diky ¢emuz se povlak stdvd samomaznym a miize
byt vyuzivan jako tuhé mazivo. [12], [25]

Jak uz bylo fe¢eno, DLC povlaky maji Siroké spektrum vyuZiti i v riiznych primyslovych
odvétvich. Vzhledem k jejich tvrdosti a odolnosti jsou idedlni povrchovou upravou
predmétl, které jsou vystaveny vysokému opotiebeni (napf. automobilovy prumysl
a fezné nastroje). V elektronice se pouzivaji pro vyrobu pevnych diskt, integrovanych
obvodi nebo mikrosenzorti [24], a diky nizkym vyrobnim nakladim jsou dokonce
aplikovany na Cepele jednorazovych ziletek [12]. Dale slouzi k ochrané povrcha pred
posSkrabanim a korozi, ¢ehoz se vyuzivd nejen v oblasti energetiky, kosmické
techniky [26] nebo optickych aplikacich [24], ale také pro dekorativni ucely.

Diky své vysoké biokompatibilit¢ a chemické inertnosti nachazi DLC povlaky znacné
uplatnéni také v Iékafstvi. Vyuzivaji se pro povlakovani chirurgickych néstroji,
ke zvyseni odolnosti proti opotfebeni mechanickych ¢asti umélych kloubti nebo zvyseni
korozivzdornosti ortodontickych obloukli. Dale se jevi jako slibné pro aplikace,
pii kterych dochazi ke styku skrvi a ocekava se, ze bude mit i dobré bunécné
odezvy. [27], [28], [29]
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5 Metody zvySeni prilnavosti poviaku

Kromé funkénich vlastnosti ovliviiuje vykon povlakt také jeho piilnavost K substratu.
Adheze mezi pevnymi latkami vzniké v dsledku atomovych sil ptisobicich pfes rozhrani.
Tyto sily mohou byt pouze povrchové v tom smyslu, ze plisobi pouze mezi atomy
v povrchové vrstvé. U vSech pevnych latek vSak dochazi i k adhezi v disledku ptisobeni
Van der Waalsovych interakci mezi atomy v podpovrchovych vrstvach [30]. Obecné jsou
rozliSovany tfi zékladni mechanismy adheze: mechanické spojovani, fyzikalni vazba
a chemicka vazba [31]. V zavislosti na povaze rozhrani a zptisobu depozice je vzdy jeden
z mechanismt dominantni. [32]

Kvalita pfilnavosti je ovlivnéna fadou parametrd, zejména pak pisobenim tlakového
napéti uvniti povlaku [33]. Nizké vnitini napéti je jednim z primarnich faktorti pro
dosazeni dobré adheze a je rozhodujici pro snizeni tendence k delaminaci povlaku. Jeho
velikost se miize pohybovat v rozmezi 1-10 GPa. S rostouci tloustkou povlaku se vnitini
napéti povlaku zvySuje, avSak u pfili§ tenkych povlakii dochédzi k ovlivnéni jeho
vlastnosti povahou substratu, coz se muze projevit napf. zhorSenim tribologickych
vlastnosti. [34]

5.1 Priprava substratu

Na velikost vnitiniho napéti mizou mit krom jiného vliv i vlastnosti a stav povrchu
substratu. [34], [35]

Odlisnosti ve vlastnostech povlaku a povlakovaného substratu zptsobuji nartst vnitiniho
nap¢ti, coz ma za nasledek zhorSeni celkové pfilnavosti povlaku. Naptiklad vliv
rozdilného koeficientu tepelné roztaznosti je patrny v piipadé, ze se aplikaéni teplota lisi
od teploty depozice. Dal§imi zdroji napéti mohou byt rozdilné tvrdosti a moduly pruznosti
nebo odlisna krystalova struktura. Ta ovliviiuje atomarni interakce mezi povlakem
a materidlem substratu, zejména béhem prvni faze nukleace, kdy castice povlaku
kondenzuji na jeho povrchu. Uginek tohoto zdroje obecné s rostouci tlouitkou povlaku
klesa. [33], [35]

Adheze povlaku je ovlivnéna také drsnosti a ¢istotou povrchu substratu. Obecné Ize fici,
vSak mohou byt riznym zplisobem kontaminovany, napt. béhem manipulace, skladovani
nebo zpracovani [36]. Necistoty na rozhrani pak brani vzajemnému piibliZzeni obou
povrchill, coz vede k prodlouzeni a zeslabeni vazeb a k naslednému sniZeni adhezni
energie [37].

Je ziejmé, Ze Cistota povrchu ma vyznamny vliv na pfilnavost nanaseného povlaku, a je
tedy vhodné povlakovany povrch nejprve dostatecné odistit. Jednou z nejiéinnéjSich
metod Vv procesu PVD se jevi ¢isténi odpraSovanim, pii kterém dochazi k odstranéni
kontaminované vrstvy pomoci bombardovani povrchu substratu ionty. Takto Ize spolu se
spravaym chemickym cisténim pfed samotnou depozici dosdhnout dal$iho zlepSeni
adheze. Béhem cisténi odprasovanim v$ak muze dojit i k dal$im, ne zcela vyhodnym
procestim, jako je napf. nadmérné odstranéni materialu, redepozice, rekontaminace nebo
krystalografické poskozeni. [32]
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5.2 Dopovani

Zaélenéni piimési do DLC filmt vede k modifikaci jeho vlastnosti. Rizenim obsahu
a distribuce piimési lze piipravit povlak s vlastnostmi piizpisobenymi pro specifické
aplikace. Ruzné prvky pouzité jako ,,dopanty* maji na vlastnosti povlaku ruzné Géinky.
Naptiklad N, F, O nebo Si jsou vyuzivany ke zméné povrchové energie povlaku, coz se
muze projevit vysSi houZevnatosti povlaku. ZvysSeni biokompatibility ma za nésledek
ptidani Ti, Ca, Si nebo Al a ke sniZeni vnitiniho napéti se osvédc¢ilo dopovani povlaku
kovovymi prvky. [38], [39]

Ptidani kovl do uhlikové struktury povlaku vede ke snizeni vnitiniho napéti, ¢imz se do
zna¢né miry zvysSuje adhezni pevnost povlaku a snizuje riziko predc¢asného selhani.
Zaclenénim atomu kovu, které tvoii karbidy (napt. Ti, W, Cr a Zr) lze kromé adheze
povlaku zvysit i tvrdost [39]. Legovani pfechodnymi prvky (napi. Ti, Cr nebo Al) ma za
nasledek zvyseni mechanické pevnosti povlaki [35] a pfidanim uslechtilych kova jako je
Ag a Cu Ize docilit tvorby mékkych a taznych fazi schopnych navic zlepsit houzevnatost
povlaku [40]. Krom¢ toho by tyto mékké kovy mohly pusobit jako pevna maziva a dale
snizovat koeficient tfeni [41]. Za¢lenéni kovu by vSak nemélo presahnout 3040 at.%,
nebot’ vyss§i koncentrace zplisobuji nepfiméteny nartst tvrdych karbidovych a kovovych
fazi, coz zptisobuje zvyseni abrazivniho opotiebeni a koeficientu treni [38].

5.3 Adhezni vrstvy

V mnoha ptipadech byla adheze DLC povlakt zvySena nanesenim adhezni vrstvy mezi
povlak a substrat [38]. Tato vrstva by méla zmenSovat rozdily mezi vlastnostmi substratu
a povlaku a tim sniZovat vnitini napéti. Vybér vhodné adhezni vrstvy zavisi predev§im
na materidlu substratu, typu povlaku, zpisobu depozice a pozadovanych vyslednych
vlastnostech. Mezi nejcastéji pouzivané materialy patii naptfiklad chrom [21], [38],
titan [42], nikl [43], wolfram [44], zirkonium [45] nebo kiemik [46].

Adhezni vrstvy mohou byt aplikovany jako jednovrstvé [47], multivrstevné [43], [48]
nebo gradientni [35]. Multivrstevné adhezni vrstvy se skladaji z nékolika vrstev.
Ty mohou byt tvofené z riznych materialti a umoznuji tak kombinovat jejich vlastnosti
a slozeni. Oproti tomu vlastnosti gradientni vrstvy se méni postupné v pribéhu jeji
tloustky, coz umoziuje pozvolnou zménu vlastnosti od substratu k povlaku. VSechny tii
typy adheznich vrstev do jisté miry odstranuji rozdil mezi vlastnostmi substratu a povlaku
a tim pfispivaji ke zvyseni ptilnavosti povlaku.
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6 Experiment

6.1 Navrh experimentu

Cilem experimentu bylo nalézt optimalni nastaveni procesnich parametri pro vyrobu
gradientni chromové adhezni vrstvy a povlaku ta-C scilem zajistit vy$$i pfilnavost
povlaku Kk substratu. Podminkou bylo zachovani nebo piipadné zvyseni kvality jeho
dalSich vlastnosti (pfedevsim tvrdosti).

Celkem bylo spusténo deset procesi a analyzovano deset sad vzorkl. Parametry
nasledujiciho procesu byly vzdy upraveny s ptihlédnutim k vysledkim vsech
ptedchozich depozic.

Optimalizované parametry procesu byly néasledujici:

e napéti pti depozici adhezni vrstvy,

e délka disticiho kroku katod,

e délka adhezniho kroku (tloustka adhezni vrstvy),
e teplota.

Velikost napéti pii depozici neboli napéti ptivedeného na vzorky (zaporné) ovliviuje
rychlost dopadu ¢astic na substrat.

Cistici krok umoziiuje oéistit povrch katody od negistot vzniklych bdhem piedchozich
procest. To by mélo zajistit deponovani pouze pozadovaného materialu jiz od zacatku
procesu, zaroven ale mize Cistici krok vést k depozici neZzadoucich zbytkli materialu
z katody na vzorky.

Délka adhezniho kroku piedstavuje Cas, po ktery dochéazi ke gradientnimu ptechodu
z vrstvy chromu na povlak ta-C. Muze tak dojit k ovlivnéni tloustky adhezni vrstvy a tim
padem i celkové tloustky povlaku. Krom toho se piedpoklada i vliv na adhezni chovani
povlaku.

Teplota pii depozici jak adhezni vrstvy, tak i samotného povlaku ma vliv na tvorbu sp3
vazeb a méla by tedy ovliviiovat vyslednou tvrdost povlaku, resp. fyzikalni vlastnosti
adhezni vrstvy.
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6.2 Experimentalni material

Pro navrzeny experiment bylo pouzito pét typt nastroji nebo vzorka (Obr. 8):

e vrtak z rychlofezné oceli (HSS) o priméru 8 mm a délce 116 mm,

e fezna desticka SDMT 12 z tvrdokovu (HM) o stran¢ 12,7 mm, praméru otvoru
4,4 mm a vySce 5 mm,

e vzorek z HM o stran¢ 19 mm a vysce 5 mm,

e vzorek z HSS o priméru 20 mm a vySce 5 mm,

e molybdenovy pasek o tloustce 0,1 mm, Sifce 4 mm a délce 40 mm.

Obr. 8: Pouzité nastroje a vzorky — Vrtdak z HSS, Fezna desticka z HM, vzorek z HM (trojihelnik),
vzorek z HSS (kolecko), molybdenovy pasek

Vrtak a desticka slouZzily pro odhaleni nedokonale deponovaného povlaku a k posouzeni
adheze a koheze na bfitu a téle nastroje pomoci SEM. Vzorek z tvrdokovu byl uzivan pro
méfeni tloustky a plastické tvrdosti povlaku a na vzorku z rychlotezné oceli bylo
provadéno méteni adheze a koheze pomoci Daimler-Benz testu. Molybdenovy pasek pak
slouZzil pro vypocet vnitiniho napéti povlaku z jeho priihybu, ktery byl méfen na pfistroji
Alicona.
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6.3 Experimentalni technologie

Experiment byl proveden na zafizeni Pi306 firmy Platit a.s. Jedn4d se o povlakovaci
jednotku, ktera vychazi z konstrukce zatfizeni Pi411 PLUS (Obr. 9).

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

Zakladni konfiguraci této jednotky jsou tfi rotujici obloukové katody instalované uvnitf
dveti komory (LARC). Ty mohou byt doplnény bud’ centralni obloukovou katodou nebo
centralni magnetronovou Katodou. Dveini a centralni katody 1ze pouzit samostatné nebo
kombinovang. Zafizeni tak umoznuje i soucasné nanaseni povlakti pomoci obloukové
a magnetronové technologie (hybridni technologie LACS®). [49], [50]

Uvnitt vakuové komory zatfizeni je umistén stojan s drzaky pro povlakované nastroje.
Ten zajist'uje dvouosou nebo trojosou rotaci vzorkt a tim rovhomérné naneseni povlaku
na cely povrch nastroja. [49], [50]
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6.4 Analyza povlaku

6.4.1 Stanoveni adheznich a koheznich parametru

Deimler-Benz test pro ur¢eni adheznich a koheznich parametri povlaku byl proveden na
Rockwellové tvrdoméru RADOM PW 106. Provedeni tohoto testu je mozné pouze
u vzorki splitujicich pozadavek minimalni tvrdosti 54 HRC, maximalni tloustky povlaku
5 um a celkové tloustky vzorku alespon desetkrat vétsi, nez je hloubka vtisku. [51]

Indentor je celkem tiikrat vtlacen do povrchu vzorku z rychlofezné oceli v souladu se
stupnici HRC. V okoli indentace je substrat plasticky deformovén, a mize tak dochazet
ke vzniku adhezniho a kohezniho poruseni. To se projevuje popraskanim povlaku, nebo
dokonce jeho delaminaci. [51]

Pomoci svételného mikroskopu byla indentace s nejvétsim poSkozenim porovnana
s obrazovou tabulkou, kterd byla oproti piedpisu VDI 3198 pro ucely firmy rozsifena
(Obr. 10) [52]. Podle miry poskozeni byla vzorku piifazena hodnota HFO — HF8, uréujici
stupenn adhezniho a kohezniho selhani. Diky tomu bylo mozné z tohoto hlediska mezi
sebou jednotlivé povlaky nasledné porovnat.

HFO - bez poruseni
KO SR ; :

HF1 - izolovana poruseni HF2 - jemné poruseni
SRS K2

HF3 - mensi plochy poruseni HF4 - vétsi plochy poruSeni  HFS5 - nepreruené oblasti poskozeni
K3 & > : K4 & KS RS

Obr. 10: Klasifikacni tabulka firmy SHM pro zkouSku adheze a koheze pomoci Daimler-Benz testu [52]
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6.4.2 Pozorovani prilnavosti a kvality depozice

Pomoci rastrovaciho elektronového mikroskopu (SEM) byla kontrolovdna kvalita
depozice povlaku na téle a bfitech povlakovanych nastrojii. Pozorovani probihalo
v rezimech SE a BSE, pii zvétSenich 20x, 100x, 300x a 1000x. Jiz pfi nejmensim zvétSeni
bylo mozné ur¢it, zda byl povlak nanesen rovnomérné na cely povrch nastroje (Obr. 11).
Pii vétsich zvétsenich byla pozorovana kvalita povlakovanych bfiti a ptipadné adhezni
loupani povlaku v disledku vysokého vnitiniho napéti. Na Obr. 12 je dokumentovan
vrtak s kvalitné deponovanym povlakem a povlakem vykazujicim adhezni loupani.

Obr. 11: Nerovnomérné naneseny Obr. 12: Porovndni povlaku vykazujiciho adhezni loupdni (vievo)
povlak na téle vrtiaku a kvalitné deponovaného povlaku (vpravo) na britu vrtaku

6.4.3 Méreni vnitiniho napéti

Vnitini napéti povlaku bylo méfeno pomoci molybdenového pasku. Ten byl pti depozici
uchycen za jeden konec tak, aby byla napovlakovana pouze jedna jeho strana (Obr. 13)
a v disledku vnitfniho napéti v povlaku mohlo dojit k jeho prohnuti. Toto napéti mize
byt bud’ zaporné pod tlakovymi silami (jako v tomto pfipad€) nebo kladné pod tahovymi

silami (Obr.14) [53].

Zaporné Kladné

Obr. 13: Prohnuti molybdenového pdsku pri piisobeni
kladného a zaporného vnitiniho napéti

Prihyb molybdenového pasku byl poté naskenovan pomoci
zafizeni Alicona Infinite Focus a konkrétni hodnota
vnitintho napéti byla vypocitana pomoci softwaru
v zavislosti na ur¢eném pruhybu pasku a tloust'ce povlaku.

Tato metoda méfeni je pouze orientacni, avsak pro testovani
kvalitativnich parametrii ve firemnich podminkach slouZzi
jako velmi u¢inna kompara¢ni metoda pro ovéfeni kvality

Obr. 14: Uchyceni molybdenového o
pasku pri depozici povlaku povlaku.
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6.4.4 Meéreni plastické tvrdosti

Instrumentovana  vnikaci zkouska byla provedena pomoci nanotvrdoméru
FISCHERSCOPE HM2000. Vzorky z tvrdokovu byly pfed méfenim zbrouseny pod
uhlem (Obr. 15) a nasledné o¢istény V ultrazvukové lazni.

- indentor
J

substrat

Obr. 15: Priprava vzorku pro mérent plastické tvrdosti

Tato metoda méfeni umoznuje brat v uvahu i vliv elastické deformace [54] a diky
prubéznému zaznamu zkusebniho zatizeni a hloubky vtisku (Obr. 16) lze stanovit kromé
tvrdosti i dal$i vlastnosti materialu jako je napt. Youngiv modul, elastickoplasticka
tvrdost (tvrdost podle Martense) [55] nebo odpor materialu proti plastické deformaci,
tzv. plastickou tvrdost HUpj, kterou Ize vypocitat pomoci vzorce: [54]

Lmax
HUpl = A, (1)

kde A: je plocha indentace vytvoiena pouze plastickou deformaci pii maximalnim
zkuSebnim zatiZzeni Lmax.

h [um] (hloubka vtisku)

Odlehéeni zkusebniho zatiZzeni

0.25

Aplikace zkusebniho zatiZzeni

0.05

(velikost zkuSebniho zatizeni) F [mN]
T T T \‘\\\Il\\l\l\\\\l\l\\lll

10 20 30 40 50

Obr. 16. Zavislost hloubky vtisku na velikosti zkusebniho
zatizeni — prevzato a upraveno z [54]

Vyhodnoceni vtiskti sohledem na zatizeni a posun indentoru se fidi normou

CSN EN ISO 14577. Konkrétné kovové a nekovové povlaky pak specifikuje norma
CSN EN ISO 14577-4. [55], [56]
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6.4.5 Méreni tloust’ky

Me¢teni tloustky povlaku pomoci kalotestu bylo uskute¢néno na Calotesteru CT50.
Ocelova koule o priméru 25 mm potiend diamantovou pastou rotuje diky htideli
ptipojené k motoru (Obr. 17) a otaci se proti plose zkouseného vzorku. Tim vznika krater
ve tvaru kulového vrchliku, tzv. kalota. Po zbrouSeni povlaku aZ na substrat je pomoci
svételného mikroskopu zméfen vnitini a vnéj§i pramér kaloty (Obr. 18). V souladu
snormou CSN EN ISO 26 423 je nasledné vypocitana tloustka povlaku pomoci
vzorce: [57]

D?%—d?
8r

h =

(@)

kde D ... vng&jsi praimér kaloty
d ... vnitini primér kaloty
I ... polomér brusné koule

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

h=22 @3)

2r

vzorek

brusna
koule

hridel

podlozka

Obr. 17: Schéma zarizeni — kalotest

Obr. 18: Vyznaceni parametrii pro vypocet tloustky poviaku
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6.5

Nastaveni procest

Proces ptipravy povlaku byl slozen z nasledujicich krok:

vycerpani komory a predehiev — zvySeni teploty na ptiblizné 300 °C a sniZeni
tlaku v komofe, coz umoznuje snaz$i vycerpani zbylych plyni a odstranéni
nedistot,

chlazeni | — snizeni teploty na pozadovanou hodnotu pro nadchazejici krok,
¢isténi pomoci LGD — doutnavy vyboj podpoteny obloukovym vybojem,
chlazeni Il — ochlazeni komory na hodnotu teploty depozice,

depozice adhezni vrstvy — vykon chromové katody je plynule snizovan z jeho
maximalni hodnoty na minimélni, zatimco vykon uhlikové katody je plynule
zvySovan zjeho minimdlni hodnoty na maximdlni. Dochazi tak
k magnetronovému naprasovani chromové vrstvy a naslednému gradientnimu
pfechodu na povlak ta-C, pficemz se vzdalenosti od substratu obsah chromu
konstantné klesa,

depozice povlaku — magnetronové napraSovani pouze z uhlikové katody,

chlazeni 1l — snizeni teploty na hodnotu umoznujici otevieni komory a vylozeni
vzorkd,

zavzdusnéni komory.
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6.5.1 Parametry vychoziho procesu

Jako vychozi nastaveni parametrti procesu vyroby ta-C povlaku byly pouzity parametry
pro stavajici primyslovou vyrobu povlaku. Tento proces byl oznacen jako proces Cislo
306-1. Jeho parametry byly nasledujici:

e Napéti pfi depozici adhezni vrstvy 50 V,

e teplota pii depozici adhezni vrstvy 50 °C,

e délka adhezniho kroku 15 min.

Na Obr. 19 je zobrazena casova zavislost ¢asti parametrti vychoziho procesu (napéti,
teplota a vykony katod) v pribéhu depozice adhezni vrstvy (do ¢asu 7,5 hod), depozice
povlaku (¢as 7,5 — 11,5 hod) a ¢asti kroku chlazeni III.

Trend vychoziho procesu 306-1

—Napéti =—Teplota Vykon_C katoda —Vykon_Cr katoda
200 r 20
)
150 [r—pvp— p— v 15 3
a =
2 5
— 2
& g
£ 100 L 10 S
o >
o >
]
——— |
50 ; ]
0 0
7 8 9 10 11 12
€as [hod]

Obr. 19: Casovd zavislost ¢dsti parametrii vychoziho procesu — depozice adhezni vrstvy (do 7,5 hod),
depozice povlaku (7,5 — 11,5 hod), chlazeni III

Takto vyrobeny povlak vykazoval nedostateCnou pfilnavost k substratu, kterd se
projevovala koheznim poruSenim povlaku pii zatizeni nastroje a loupanim povlaku
v mistech, kde doslo k plastické deformaci substratu.
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7 Vysledky

7.1 Vliv velikosti napéti pri depozici adhezni vrstvy

Prvnim ptfedpokladem pro zvySeni adheznich parametrii povlaku bylo zvySeni napéti
piivedeného na vzorky pfi depozici adhezni vrstvy, coz by mélo vést k naprasovani atomu
vetsi rychlosti a tim ke kvalitnéjSimu ulozeni deponovanych kovi na substrat.

Ze zavislosti znazornéné na Obr. 20 je patrné, ze zvySeni tohoto napéti pii depozici
adhezni vrstvy mélo vliv na zvyseni tvrdosti (HUpi) a vnitiniho napéti povlaku. Presné
hodnoty jednotlivych méfeni jsou sumarizovany v Tab. 4.

Zavislost na napéti pfi depozici adhezni vrstvy

HUpl —@—Stress —— tloustka
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S
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25 F 2 a

* S
20 o —0— — F1 ﬁ
15 0o

0 50 100 150 200 250 300

Napéti pfi depozici adhezni vrstvy [V]

Obr. 20: Graf zavislosti vlastnosti povlaku na napéti pri depozici adhezni vrstvy

Tab. 4: Srovndni vysledkii analyzy povlakii v zavislosti na napéti pri depozici adhezni vrstvy

Cislo procesu Napéti pii depozici HUpi Vnitini napé&ti Tloustka
adhezni vrstvy [V] [GPa] [GPa] [wm]
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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Vysledky analyzy adheze a koheze ziskané pomoci Deimler-Benz testu (Tab. 5) pak
naznacuji, ze by tento predpoklad zvySeni adheze mohl byt pravdivy, protoze u povlakt
nanesenych pii 150 a 250 V nedoslo adheznimu poruseni.

Tab. 5: Vysledky analyzy adheze a koheze ziskané pomoci Deimler-Benz testu v zavislosti na napéti pri depozici
adhezni vrstvy

Cislo procesu 306-1 306-2 306-3
Napéti [V] 50 150 250

Adhezni
a kohezni
poskozeni

Pti pozorovani napovlakovanych nastrojii pomoci SEM (Tab. 6) v§ak bylo pozorovano,
ze u povlaku, jehoZ adhezni vrstva byla deponovana pii napéti 250 V doSlo k vyraznému
adheznimu loupani na téle vrtaku, coz bylo pravdépodobné zplisobeno vysokym vnitinim
napétim. Naopak povlak, kdy depozice adhezni vrstvy probéhla pii napéti ptivedeném na
vzorky zvyseném pouze na hodnotu 150 V, adhezni loupani na téle vrtaku nevykazoval.
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Tab. 6: Adheze povlaku pozorovand pomoci SEM v zavislosti na napéti pri depozici adhezni vrstvy

Cislo procesu
Napéti [V]

Vrtak — Sroubovice Vrtak — bfit Rezna desticka

306-1| 50

500 m

306-2 | 150

306-3 | 250

500 pm

Nastaveni dalSich procest tedy bude vychazet z receptu pro povlak 306-2, kdy depozice
adhezni vrstvy probiha pii napéti 150 V.
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7.2 Vliv délky horeni do Stitu

Ptedpoklad, Ze by nedostate¢né adhezni parametry povlaku mohly zpiisobovat necistoty
na povrchu katod vzniklé pfi pfedchozich procesech, byl vyvracen zatazenim disticiho
kroku hned po ohievu komory na 300 °C. V tomto kroku jsou katody zastinény Stitem
tak, aby pfi jejich odprasovani nedochéazelo k depozici materialu na vzorky, ale pouze na
Stit (hotfeni do $titu). Po odstranéni horni kontaminované vrstvy materidlu jsou katody
opét odstinény a nasleduje dalsi krok procesu.

Nasledkem hoteni do §titu po dobu jedné hodiny bylo vyrazné zhorSeni adheze a koheze
meéfené pomoci Deimler-Benz testu (Tab. 7) a o néco mén¢ zavazné zhorSeni adheze
pozorované pomoci SEM (Tab. 8).

Tab. 7: Vysledky analyzy adheze a koheze ziskané pomoci Deimler-Benz testu v zavislosti na délce horeni do stitu

Cislo procesu 306-2 306-5 306-4

Délka hofeni
do stitu [hod]

0 0,5 1

Adhezni
a kohezni
poskozeni
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Tab. 8: Adheze poviaku pozorovand pomoci SEM v zdvislosti na délce hofeni do Stitu

Cislo procesu

Délka hoteni

Vrtak — Sroubovice Vrtak — biit Rezna desticka

do &titu [hod]
306-2| 0
306-5 | 05
306-4 | 1
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Tento krok vSak mé¢l pfiznivy vliv na tvrdost povlaku, a proto byl spustén dalsi proces
s délkou hoteni do Stitu sniZzenou na polovinu ptivodni hodnoty. V porovnéni s vychozim
povlakem pak tento vykazoval mirné zlepSeni adheznich vlastnosti a pokles tvrdosti
(Obr. 21). Doslo také k vyraznému zvySeni vnitiniho napéti i ve srovnani s povlakem
S hodinovym hotenim do $titu, coz by mohlo znamenat ovlivnéni jinych neanalyzovanych
vlastnosti.

Zavislost na délce hofreni do stitu
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Délka horeni do stitu [hod]

Obr. 21: Graf zavislosti vlastnosti povlaku na délce horeni do Stitu

Po zvazeni vSech vysledki analyzy téchto dvou povlaku (Tab.9) bylo rozhodnuto
pokracovat v depozici dalSich povlakl bez ¢isténi katod hofenim do Stitu.

Tab. 9: Srovnadni vysledkii analyzy poviakii v zavislosti na délce horeni do stitu

islo procesu Délka hoteni do HUp Vnitini napéti Tloustka
Stitu [hod] [GPa] [GPa] [wm]
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 adhezniho kroku

Dalsi zménou nastaveni procesu bylo prodlouzeni depozi¢niho Casu adhezni vrstvy
s cilem naneseni silngjsi vrstvy, ktera by zajistila plynulejsi pfechod fyzikalnich vlastnosti
od substratu k povlaku. V disledku toho bylo ocekdvano snizeni vnitiniho napéti
a nasledné zlepseni ptilnavosti povlaku.

Z vysledku Deimler-Benz testu (Tab. 10) je patrné mirné zlepSeni adheznich i koheznich
parametri a na fotografiich pofizenych pomoci SEM (Tab. 11) lze toto zlepseni
pozorovat piedevsim na bfitech povlakovanych nastroja.

Tab. 10: Vysledky analyzy adheze a koheze ziskané pomoci Deimler-Benz testu v zavislosti na délce adhezniho kroku

Cislo procesu 306-2 306-6
Délka adhezniho
kroku [hod] : 0’2 : -

Adhezni
a kohezni
poskozeni

Tab. 11: Adheze povlaku pozorovand pomoci SEM v zavislosti na délce adhezniho kroku

Cislo procesu
Délka
adhezniho
kroku [hod]

Vrtak — Sroubovice Vrtak — bfit Rezna desticka

306-2 | 0,25

306-6 1
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Oproti ptedpokladu vSak nedoslo ke snizeni vnitiniho napéti, ale naopak k jeho
vyraznému nartstu (Obr. 22).

Zavislost na délce adhezniho kroku
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Obr. 22: Graf zavislosti vilastnosti povlaku na délce adhezniho kroku

Namétené hodnoty tloustky povlaku uvedenych v Tab. 12 ukazuji, ze nedoslo k jejimu
zvySeni a predpoklad linedrni zavislosti tloustky adhezni vrstvy na dobé& jeji depozice
tedy nebyl potvrzen.

Tab. 12: Srovnani vysledkii analyzy poviakii v zavislosti na délce adhezniho kroku

Cislo procesu Délka adhezniho HUpi Vnitini Tloustka
kroku [hod] [GPa] napéti [GPa] [wm]

306-2 0,25 36,0 4,09 1,031

306-6 1 35,2 6,25 1,074

Tyto skutecnosti spolecné¢ s mirnym poklesem tvrdosti povlaku vedly k rozhodnuti
pokracovat v experimentu s ptedchozim nastavenim procesu, tedy s adheznim krokem
o délce 15 minut.
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7.4 Vliv teploty pri depozici

Poslednim pokusem o zvySeni pfilnavosti povlaku ta-C byla zména pocatecni teploty
depozice adhezni vrstvy a povlaku. ZvySeni teploty na 130 °C vSak zapfi¢inilo vyrazné
sniZeni tvrdosti, coz bylo nezadouct, a proto byly dalsi povlaky deponovény pfi teplotdch

90, 70 a 40 °C.

Konkrétni hodnoty vysledki analyz jednotlivych procest jsou porovnany v Tab. 13.

Tab. 13: Srovndni vysledkii analyzy poviakii v zavislosti na teploté pri depozici

Cislo procesu Teplota HUpi Vnitini napéti Tloustka
[°C] [GPa] [GPa] [pm]
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 kalotach v Tab. 14 pofizenych pii méfeni tloustky povlaku lze pozorovat rizné
urovn¢ interference svétla. Ta je zpisobena piitomnosti kubické faze, ktera odpovida
vys§imu podilu sp3 vazeb v povlaku. S vyssim podilem vazeb sp3 roste i tvrdost povlaku,
jak bylo popsano v kapitole 2.1. Je ziejmé, ze S vySsi teplotou depozice povlaky
schopnost propoustét svétlo ztraci, podil sp3 vazeb klesa, a proto se snizuje i hodnota
tvrdosti povlaku.

Tab. 14: Pozorovani iirovné interference svétla na kalotach

306-10 306-2 306-9

Cislo procesu
Teplota [°C]

Tepelné
ovlivnéni

Cislo procesu
Teplota [°C] 90 130

Tepelné
ovlivnéni
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Z grafu na Obr. 23 lze pozorovat téméf linearni zavislost tvrdosti povlaku na teploté pfi
povlakovani. Zavislost vnitiniho napéti povlaku na teploté nebyla prokazana.

Zavislost na teploté
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Obr. 23: Graf zavislosti viastnosti poviaku na teploté pri depozici

U povlaku deponovaném pii 40 °C doslo ke zna¢nému zvySeni jeho tvrdosti. ZlepSeni
jeho adheznich a koheznich parametrii nebylo prokazano, a to jak pomoci Deimler-Benz
testu (Tab. 15) tak ani pozorovanim povlaku pomoci SEM (Tab. 16). Nedoslo vsak ani
K jejich zhorSeni, a proto nebyl tento zptisob depozice zamitnut.

Tab. 15: Vysledky analyzy adheze a koheze ziskané pomoci Deimler-Benz testu v zavislosti na teploté pri depozici

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

Adhezni
a kohezni
poskozeni

Cislo procesu 306-8 | 36-7
Teplota [°C]

Adhezni
a kohezni
poskozeni
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Tab. 16: Adheze povlaku pozorovana pomoci SEM v zavislosti na teploté pri depozici

Cislo procesu

Vrtak — Sroubovice Vrtak — bfit Rezna desti¢ka
Teplota [°C]
306-10| 40
306-2| 50
306-9| 70
306-8| 90
306-7 | 130
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8 Zavér

Vychozi povlak (proces cislo 306-1) byl vyroben pti napéti pti depozici adhezni vrstvy
50V, teploté pii depozici 50 °C a délce adhezniho kroku nastavené na 15 min. Tento
povlak vykazoval nedostate¢nou adhezi k substratu, a proto bylo provedeno nékolik
experimentalnich depozic s cilem zvysit pfilnavost povlaku zménou nastaveni parametrii
vyrobniho procesu.

Prvni zménou v nastaveni vychoziho procesu bylo zvyseni napéti pti depozici z 50 V na
150V a 250 V. Dtsledkem toho bylo dosazeni lepSich vysledkti v hodnoceni adheze
a koheze méfené pomoci Deimler-Benz testu. Pti pozorovani povlaku pomoci SEM vsak
bylo zjisténo, ze pftilisné zvySeni napéti zptisobuje adhezni loupani na téle i bfitech
nastroju. Dalsi depozice proto byly provadény pii zvySeném napéti pouze na 150 V.

Zatazeni cisticiho kroku, kdy byly depozici do S§titu z povrchu katod odstraniovany
negistoty ulp&lé v pribéhu piedchozich procest, nepiineslo o¢ekavané vysledky. Cisténi
po dobu jedné hodiny mélo za nasledek zvyseni tvrdosti povlaku, av§ak krom toho také
vyrazné zhorSeni adheze i koheze, coz mohlo byt zplsobeno nedostateCnym krytim
vzorki Stitem, a tedy depozici necistot pfimo na vzorky. Zkraceni délky tohoto kroku na
poloviéni dobu (30 min) uz zlepSeni adheze zpusobilo, ale doslo i k poklesu tvrdosti,
a proto bylo rozhodnuto pokrac¢ovat v depozici povlaku bez tohoto kroku.

Prodlouzenim depozi¢niho ¢asu adhezni vrstvy doSlo k mirnému zlepseni adheznich
1 koheznich parametrl a k vyraznému ndrtstu vnitiniho napéti, ktery je ale nezddouci.
Piedpoklad linearni zavislosti tloustky adhezni vrstvy na dobé jeji depozice nebyl
prokazéan. Spole¢né s nepatrnym poklesem tvrdosti vedly tyto skute¢nosti k rozhodnuti
pokracovat v experimentu s ptedchozim nastavenim procesu, tedy s adheznim krokem
o délce 15 minut.

Posledni zménou parametri bylo zvyseni a nasledné i sniZzeni pocate¢ni teploty depozice
adhezni vrstvy a povlaku na 130, 90, 70 a 40 °C. Na kalotach byla pozorovana zména
stupné interference svétla, zptisobena riznym podilem sp3 vazeb v povlaku. ZvySovani
teploty mélo za nasledek snizovani tohoto podilu, a tim 1 pokles tvrdosti. Naopak zvySeni
tvrdosti bylo prokazano u povlaku deponovaném pii 40 °C.

Nejlepsich vysledkt adheze bylo dosazeno u povlaku deponovaném pii napéti 150 V,
teploté pii depozici 50 °C a délce adhezniho kroku 1 hod. Tento povlak pii pozorovani
pomoci SEM nevykazoval Zadné adhezni loupani a jevil se jako rovnomérné naneseny
s dobrou pfilnavosti i na bfitech nastroju. Nejvyssi tvrdost byla naméfena u povlaku
deponovaném pii totozném napéti, teploté 40 °C a délce adhezniho kroku 15 min, kdy
bylo dosazeno zvyseni tvrdosti z pfedchozich 36,1 GPa na 39,1 GPa.

Kombinaci nastaveni téchto dvou procest, tedy depozici pti 40 °C a s délkou adhezniho
kroku nastavenou na vice neZ 15 min, by mohlo byt dosazeno zlepSeni adheznich
parametri povlaku i zvySeni jeho tvrdosti.
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Seznam symbolii a zkratek

a-C Amorphous Carbon — dehydrogenovana forma amorfniho uhliku

a-C:H Amorphous Hydrogenated Carbon — hydrogenovana forma
amorfniho uhliku

BSE BackScattered Electrons — zpétn¢ odrazené elektrony

DLC Diamond-Like Carbon — uhlik podobny diamantu

HM Hard Metal — tvrdokov

HSS High-Speed Steel — rychlofezna ocel

LGD Larc Glow Discharge — doutnavy vyboj podpoieny obloukovym
vybojem

PVD Physical Vapour Deposition — fyzikalni depozice z plynné faze

SE Secondary Electrons — sekundarni elektrony

SEM Scanning Electron Microscopy - rastrovaci elektronovy
mikroskop

ta-C Tetra-Amorphous Carbon — dehydrogenovana tetraedricka
forma amorfniho uhliku

ta-C:H Tetra-Amorphous Hydrogenated Carbon — hydrogenovana

tetraedricka forma amorfniho uhliku

At plocha indentace

Do vngjsi prameér kaloty

s O vnitini pramér kaloty

hoooo tloustka povlaku

HUplooooiii plasticka tvrdost

Lmax..coeeeeeneenenne. maximalni zkuSebni zatizeni

| S polomér brusné koule

St sttedni aritmeticka odchylka

Xy Yererneennenneaneann parametry pro vypocet tloustky

Keeeenieriineeeeenas koeficient tfeni

mvazba............... pi vazba (kovalentni vazba, pfi niz se dva laloky jednoho atomového orbitalu prekryji se
dvéma laloky orbitalu jiného atomu a spojnice stfedii jader vazanych atomti neprochazi témito
prekryvy)

ovazba............... Sigma vazba (kovalentni chemickd vazba, kterd vznikd pfi maximalnim pfekryvu

atomovych orbitalti na spojnici stiedl jader vazanych atomit)
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