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V červenci roku 2021 jsem se zúčastnil stáže ve firmě Platit a.s. v Šumperku.
Přibližně po dobu jednoho měśıce jsem měl možnost seznámit se s náplńı
práce ve vývojovém odděleńı firmy zabývaj́ıćı se pr̊umyslovým povlakováńım
a vývojem aparatur k jejich depozici. Pr̊uběh stáže lze rozdělit tematicky
do tř́ı okruh̊u, které se lǐsily náplńı práce a které zároveň koṕıruj́ı hlavńı
zájmy vývojového odděleńı firmy. Jsou jimi práce v mechanické d́ılně, ob-
sluha laboratoře a hlavně př́ıprava a pr̊uběh depozičńıch proces̊u.

1 Mechanická d́ılna

Firma zabývaj́ıćı se pr̊umyslovým povlakováńım využ́ıvá řadu sofistiko-
vaných zař́ızeńı jejichž údržba vyžaduje úsiĺı zkušeného zručného pracovńıka.
Obzvláště ve vývojovém odděleńı, kde jsou pracovńı postupy poněkud odlǐsné
od těch, se kterými se lze setkat ve výrobńı sekci firmy, je nutno se vypořádat
s mnoha technickými úskaĺımi a prokázat efektivitu při hledáńı př́ıčin závad
v př́ıpadě, že se technické zař́ızeńı nechová podle předpoklad̊u. Krom těchto
náhlých a nestandardńıch úkon̊u je práce technického pracovńıka ve firmě
zaměřena na údržbu povlakovaćıch zař́ızeńı, konstrukčńı inovace aparatur
a repasi katod využ́ıvaných při depozičńıch procesech.

Jedńım z úkon̊u údržby povlakovaćıch zař́ızeńı je čǐstěńı vakuové ko-
mory. Na povrch komory je deponováno velké množstv́ı materiálu. Když toto
množstv́ı překroč́ı určitou mez, může se vrstva odloupnout a jej́ı fragment
pak vytvoř́ı vodivé spojeńı katody se stěnou komory, což vyúst́ı ve zkrat
a přerušeńı procesu depozice. Materiál uložený na stěnách komory je možné
odstranit ručně ocelovým kartáčem a následným vysáńım vysavačem. Po-
kud je napovlakovaná část komory vyjmutelná (např́ıklad kryćı části katod
tzv. shuttery), lze ji očistit ṕıskováńım. K tomuto účelu ve firmě slouž́ı ručńı
ṕıskovaćı zař́ızeńı Procarosa PROFI350.

Standardńım činnost́ı před spuštěńım procesu je výměna katody. Ve firmě
Platit jsou použ́ıvány zejména válcové katody o přibližné délce ∼ 1m, které
můžeme vidět na obrázku 1 na levé straně. Katody slouž́ı v PVD proce-
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Obrázek 1

sech jako zdroj materiálu pro r̊ust vrstvy na substrátu. Mezi části z nichž se
sestává můžeme řadit např́ıklad tzv. striker slouž́ıćı k zapáleńı obloukového
výboje na povrchu katody, dále pak ústroj́ı staraj́ıćı se o rotaci katody
a magnety vytvářej́ıćı magnetické pole v okoĺı katody. Toto vše za př́ıstupu
vody do určitých část́ı katody z d̊uvodu jej́ıho chlazeńı v pr̊uběhu procesu.
Poměrně hmotná katoda je standardně vyjmuta z aparatury pomoćı vyso-
kozdvižného voźıku s háčkem, kterým je katoda vytažena nad komoru.

Důvodem k vyjmut́ı katody z aparatury může být jej́ı servis, která může
spoč́ıvat např́ıklad ve výměně zdrojového materiálu na katodě (vněǰśı část
katody), údržbě magnetického ústroj́ı katody nebo revizi a rekonstrukci
těsněńı chladićıho systému katody.

2 Laboratoř

Depozičńı procesy ve firmě produkuj́ı mnoho vzork̊u, které muśı vyka-
zovat požadovanou kvalitu v určitých vlastnostech. Tyto vlastnosti a cha-
rakteristiky jsou zkoumány pomoćı několika měřićıch př́ıstroj̊u v laboratoři
firmy. Kromě rutinńıho testováńı vzork̊u, jež maj́ı být odeslány zákazńıkovi,
jsou prováděna hlavně na vzorćıch vývojového odděleńı pokročileǰśı měřeńı.
Běžně použ́ıvanými jsou hlavně tři typy vzork̊u:

• kolečka z rychlořezné oceli HSS (dále kolečko)
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• trojúhelńıky z tvrdokovu (dále trojúhelńık)

• molybdenový pásek (dále pásek).

Tyto vzorky jsou nakládány na karusel, který je vidět na obrázku 1 v pravé
části. Karusel rotuje uvnitř komory v pr̊uběhu depozice. Vzorky v karuselu
mohou rotovat až třemi druhy rotace, č́ımž můžeme vylepšit rovnoměrnost
tloušt’ky povlaku a zvýšit kapacitu zař́ızeńı pro r̊uzné typy nástroj̊u. Prvńım
z d̊uležitých údaj̊u, který potřebuje výzkumńık znát, je tloušt’ka deponované
vrstvy. Tu lze s určitými zkušenostmi odhadnout i před depozićı. Nicméně
nejjistěǰśım postupem je dokončeńı testovaćı depozice, která nám d́ıky vzorku
poskytne údaj o depozičńı rychlosti procesu. Ta může záviset na nastavených
parametrech napět́ı, magnetického pole, tlaku nebo na opotřebeńı katody.
Tloušt’ka povlaku je určována z tzv. kaloty, což je kulová úseč vytvořená
do vzorku (nejčastěji trojúhelńıku) rotuj́ıćı kouĺı, na jej́ıž povrch je nane-
sena diamantová pasta. Na optickém mikroskopu můžeme poté pozorovat
v ideálńım př́ıpadě dvě kružnice, které ohraničuj́ı povrch povlaku a povrch
substrátu, na ńıž byl povlak deponován. Pomoćı rozměr̊u těchto kružnic
a poloměru koule, která kalotu vytvořila, lze tloušt’ku vrstvy vypoč́ıtat. Al-
ternativńım zp̊usobem určeńı tloušt’ky je využit́ı rastrovaćıho elektronového
mikroskopu k vyobrazeńı lomu vrstvy.

Je-li potřeba, předcháźı vytvářeńı kaloty měřeńı drsnosti povrchu vzorku
na zař́ızeńı AFM (atomic force microscopy, mikroskopie atomárńıch sil).
Měřeńı spoč́ıvá v pohybu tenkého hrotu na tzv. cantileveru v bĺızkém okoĺı
povrchu vzorku (∼ 2 nm). Podle zvoleného módu měřeńı může hrot skeno-
vat povrch v kontaktńım módu, semi-kontaktńım módu nebo nekontaktńım
módu. V kontaktńım módu je hrot ovlivněn silnou repulzivńı silou. Na can-
tilever poté sv́ıt́ı laserový paprsek, z jehož odrazu od cantileveru a detekce
jeho signálu lze určit vertikálńı polohu hrotu. Takto je stanoven topogra-
fický profil. V semi-kontaktńım módu, nebo též tapping módu, je nasta-
vena konstantńı frekvence oscilace cantileveru při kontaktu s povrchem.
Amplituda jeho kmit̊u je ovlivněna morfologíı povrchu. Systém má zájem
na konstantńı amplitudě oscilaćı. Změna amplitudy je systémem zazna-
menána a vzdálenost cantileveru je upravena tak, aby se amplituda osci-
laćı vrátila do nastavené hodnoty. Při nekontaktńım módu osciluje ve větš́ı
vzdálenosti nad povrchem vzorku. Rezonantńı frekvence cantileveru, která je
nastavena, je narušena přitažlivými van der Waalsovými silami. Mapováńım
vzorku současně se změnou frekvence v závislosti na poloze nad ńım jsme
schopni źıskat topografický obraz povrchu.

Kolečka z rychlořezné oceli jsou využ́ıvána pro Rockwell̊uv test tvr-
dosti. Při něm je provedena indentace hrotu do vzorku přesně stanoveným
zat́ıžeńım. Optickým mikroskopem lze v mı́stech těchto vpich̊u zkoumat ad-
hezńı a kohezńı integritu vrstvy.
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Jedńım z nejd̊uležitěǰśıch parametr̊u vrstvy je jej́ı tvrdost. Ta je měřena
na hraně trojúhelńıku, kterému na jedné z jeho stran krouživým pohybem
v diamantové pastě odstrańıme svrchńı stranu povlaku. Odkrytá objemová
část vrstvy je poté podrobena měřeńı nanoindentace hrotu na zař́ızeńı typu
Fischerscope. Tento typ analýzy se nazývá dynamická mechanická analýza
(DMA). Ze zátěžové křivky v grafu hloubky indentace a použité okamžité
zatěžovaćı śıly hrotu lze źıskat mimo jiné informaci o mikrotvrdosti a Youn-
gově modulu pružnosti.

Trojúhelńıky jsou též vkládány do rastrovaćıho elektronového mikro-
skopu se zař́ızeńım EDX. V tomto zař́ızeńı můžeme detailně zkoumat vzo-
rek na povrchu nebo v lomu. Z jeho sńımk̊u źıskáme informace o topografii
i vnitřńı struktuře vrstvy. Pomoćı EDX, což je metoda využ́ıvaj́ıćı interakci
rentgenového zářeńı se vzorkem, můžeme źıskat složeńı vzorku. Dı́ky tomuto
měřeńı můžeme kalibrovat proces za účelem dosažeńı požadované stechiome-
trie povlaku.

Daľśı dodatečnou informaci o povlaku źıskáváme z ohybu molybdenového
pásku. Ten se ohýbá vlivem vnitřńıho pnut́ı vrstvy, které je možné kvantifi-
kovat pokročilou analýzou konfokálńım mikroskopem Alicona s možnost́ı 3D
analýzy. Výsledné pnut́ı vrstvy na povrchu σsurface lze pak źıskat ze Stoneyho
rovnice

σsurface =
E(µ)t2

6R
,

kde E je Young̊uv modul pružnosti, který je v tomto př́ıpadě funkćı Poisso-
nova č́ısla µ, t je tloušt’ka vrstvy a R je poloměr křivosti.

3 Depozice

Po dobu stáže jsem se pod vedeńım Mojmı́ra J́ılka, vedoućıho vývojového
odděleńı firmy Platit, seznámil teoreticky i prakticky s použ́ıvanými de-
pozičńımi metodami. Všechny experimenty byly prováděny na aparatuře
se dvěma dveřńımi katodami. Hlavńı depozičńı metodou bylo obloukové
napařováńı. Ovládáńı aparatury prob́ıhalo pomoćı dotykové obrazovky s fi-
remńım softwarem, k němuž se dalo připojit i vzdáleně. Software umožňoval
jak ručńı ř́ızeńı, tak i automatický provoz po spuštěńı receptu procesu. Pod-
poroval také možnost exportu naměřených dat z pr̊uběhu procesu.

Výzkumná část mé stáže byla zaměřena na studium vlivu iontového toku
na vrstvy TiAlN. Depozice prob́ıhala ze dvou katod s hlińıkovým, resp. ti-
tanovým terčem. Byly uskutečněny dvě série depozic při odlǐsném magne-
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tickém poli (9,1 a 20,0 mT) u povrchu titanového terče. Katodová skvrna
se při vyšš́ım magnetickém poli pohybuje rychleji, ohř́ıvá tedy povrch ka-
tody méně a odpar atomů je pomaleǰśı. Zároveň je při vyšš́ım magnetickém
poli vyšš́ı stupeň ionizace pracovńıho plynu. Myšlenkou za testovanými de-
pozicemi byla snaha o dosažeńı co nejvyšš́ıho obsahu hlińıku ve vrstvě při
kubické fázi TiAlN. Při vysokém obsahu hlińıku se ve vrstvě TiAlN zač́ıná
objevovat nezanedbatelný poměr hexagonálńı krystalografické fáze, která se
vyznačuje zhoršenými mechanickými vlastnostmi, a sice plastickou tvrdost́ı
HUpl a Youngovým modulem pružnosti E. Zároveň je ale vrstva s vysokým
obsahem hlińıku chemicky odolněǰśı proti oxidaci. Hypotézou, kterou měly
tyto testy potvrdit či vyvrátit, byl vliv nastaveńı magnetického pole, a tedy
iontového toku, na zlom v obsahu hlińıku, při kterém docháźı ke změně krys-
talografické fáze. Ta se projev́ı právě na mechanických vlastnostech vrstvy.
Záměrem bylo též deponovat vrstvy při stejném vnitřńım pnut́ı σ, které má
na přechod krystalografických fáźı také vliv.

V grafu na obrázku 2 můžeme vidět závislost plastické tvrdosti a Youn-
gova modulu pružnosti v závislosti na obsahu hlińıku ve vrstvě pro magne-
tické pole 9,1 mT. Body vyobrazené v grafu měly hodnotu vnitřńıho pnut́ı
v intervalu 1,5 − 2,7 GPa. Procentuálńı složeńı vrstvy bylo źıskáno po-
moćı energiově disperzńı spektrometrie (EDX z angl. Energy-dispersive X-
ray spectroscopy). Závislost ukazuje zejména pro modul pružnosti pokles
pro vyšš́ı hodnoty obsahu hlińıku. Můžeme si všimnout, že zlom nastává
přibližně při hodnotě ∼ 58% obsahu hlińıku.

V grafu na obrázku 3 je zobrazena závislost plastické tvrdosti na obsahu
hlińıku pro vyšš́ı magnetické pole (20,0 mT) při dvou r̊uzných předpět́ıch
na vzorky. Naměřené body měly vnitřńı pnut́ı v rozmeźı 1,5−2,5 GPa. Graf
na obrázku 4 s Youngovým modulem pružnosti již ukazuje jasný zlom pro
51,2% Al.

Při analýze naměřených dat pro obě série depozic jsme se orientovali
na Young̊uv modul pružnosti, který vykazoval stabilněǰśı pr̊uběh. V datech
plastické tvrdosti nebyly patrné př́ılǐs velké trendy. Závěrem můžeme tedy
ř́ıci, že vyšš́ı magnetické pole na katodě posouvá hranici přechodu krys-
talografických fáźı k nižš́ımu obsahu hlińıku ve vrstvě. To by mohlo být
zp̊usobeno rozrušováńım kubických vazeb TiAlN ionty pracovńıho plynu.
Atomy adsorbované na povrch vzorku se zřejmě po takové interakci iont̊u
plynu a vzorku přeuspořádaj́ı sṕı̌se do hexagonálńı krystalové mř́ıžky než
do kubické. Naše tvrzeńı však neńı př́ılǐs dobře podpořeno experimentálńımi
daty z d̊uvodu malého množstv́ı dat. Snaha o fixaci vnitřńıho pnut́ı vrstvy
eliminovala mnoho źıskaných vzork̊u z validńı analýzy. Nepřesnost v určováńı
složeńı vrstev mohla naše závěry též znehodnotit.
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Obrázek 2: Závislost plastické tvrdosti a Youngova modulu pružnosti na ob-
sahu hlińıku ve vrstvě pro magnetické pole 9,1 mT

Obrázek 3: Závislost plastické tvrdosti na obsahu hlińıku ve vrstvě při dvou
r̊uzných předpět́ıch na substrátu pro magnetické pole 20,0 mT
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Obrázek 4: Závislost Youngova modulu pružnosti na obsahu hlińıku ve vrstvě
při dvou r̊uzných předpět́ıch na substrátu pro magnetické pole 20,0 mT

Pro rigorózńı analýzu by bylo dobré změřit některé ze vzork̊u rengte-
novou difrakćı (XRD), která by o krystalografickém uspořádáńı vrstev na-
pověděla v́ıce než odhad pomoćı mechanických vlastnost́ı. Práce na projektu
pokračuje v současné chv́ıli depozićı AlCrN ze slitinové katody, která je
složena ze 70% z hlińıku a ze 30% z chromu. Dı́ky takové depozici můžeme
sledovat př́ımý vliv magnetického pole na mechanické vlastnosti při zafi-
xované stechiometrii pohybuj́ıćı se v bĺızkosti zkoumané hranice přechodu
krystalografických fáźı.
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