Staz v Platit a.s.

Tomas Rada

28. cervna 2022

V Gervenci roku 2021 jsem se ztcastnil stdze ve firmé Platit a.s. v Sumperku.
Priblizné po dobu jednoho meésice jsem mél moznost sezndmit se s néplni
préace ve vyvojovém oddéleni firmy zabyvajici se prumyslovym povlakovanim
a vyvojem aparatur k jejich depozici. Prubéh staze lze rozdélit tematicky
do t¥{ okruht, které se lisily naplni prace a které zaroven kopiruji hlavni
zajmy vyvojového oddéleni firmy. Jsou jimi prace v mechanické dilné, ob-
sluha laboratofe a hlavné piiprava a prubéh depozi¢nich procesu.

1 Mechanicka dilna

Firma zabyvajici se primyslovym povlakovanim vyuziva fadu sofistiko-
vanych zafizeni jejichz udrzba vyzaduje usili zkuseného zru¢ného pracovnika.
Obzvlaste ve vyvojovém oddéleni, kde jsou pracovni postupy ponékud odlisné
od téch, se kterymi se lze setkat ve vyrobni sekci firmy, je nutno se vypoiadat
s mnoha technickymi iskalimi a prokazat efektivitu pii hledani pii¢in zavad
v piipadé, Ze se technické zafizeni nechova podle pfedpokladi. Krom téchto
néhlych a nestandardnich tkonu je prace technického pracovnika ve firmé
zaméfena na udrzbu povlakovacich zafizeni, konstrukéni inovace aparatur
a repasi katod vyuzivanych pii depozi¢nich procesech.

Jednim z tkonu udrzby povlakovacich zaiizeni je ¢isténi vakuové ko-
mory. Na povrch komory je deponovano velké mnozstvi materialu. Kdyz toto
mnozstvi prekro¢i urcitou mez, muze se vrstva odloupnout a jeji fragment
pak vytvoii vodivé spojeni katody se sténou komory, coz vyusti ve zkrat
a prreruSeni procesu depozice. Materidl ulozeny na sténach komory je mozné
odstranit ruc¢né ocelovym karta¢em a néaslednym vysanim vysavacem. Po-
kud je napovlakovand ¢ast komory vyjmutelna (napiiklad kryci ¢asti katod
tzv. shuttery), 1ze ji oéistit piskovanim. K tomuto ti¢elu ve firmé slouzi ru¢ni
piskovaci zafizeni Procarosa PROFI350.

Standardnim ¢innosti pfed spusténim procesu je vyména katody. Ve firmé
Platit jsou pouzivany zejména valcové katody o priblizné délce ~ 1 m, které
muzeme vidét na obrazku [1| na levé strané. Katody slouzi v PVD proce-
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sech jako zdroj materialu pro rust vrstvy na substratu. Mezi ¢asti z nichz se
sestava muzeme Fadit napiiklad tzv. striker slouzici k zapéleni obloukového
vyboje na povrchu katody, déle pak tustroji starajici se o rotaci katody
a magnety vytvarejici magnetické pole v okoli katody. Toto vSe za piistupu
vody do uréitych ¢dsti katody z duvodu jejiho chlazeni v pribéhu procesu.
Pomérné hmotnda katoda je standardné vyjmuta z aparatury pomoci vyso-
kozdvizného voziku s hackem, kterym je katoda vytazena nad komoru.

Dtuvodem k vyjmuti katody z aparatury muze byt jeji servis, kterd miuze
spocivat napiiklad ve vyméné zdrojového materidlu na katodé (vnéjsi ¢ast
katody), udrzbé magnetického tstroji katody nebo revizi a rekonstrukci
tésnéni chladiciho systému katody.

2 Laborator

Depoziéni procesy ve firmé produkuji mnoho vzorku, které musi vyka-
zovat pozadovanou kvalitu v urcitych vlastnostech. Tyto vlastnosti a cha-
rakteristiky jsou zkoumadany pomoci nékolika méficich pristroju v laboratofi
firmy. Kromé rutinniho testovani vzorku, jez maji byt odeslany zakaznikovi,
jsou provadéna hlavné na vzorcich vyvojového oddéleni pokrocilejsi méfeni.
Bézné pouzivanymi jsou hlavné t¥i typy vzorku:

e kolecka z rychlofezné oceli HSS (déle kolecko)



e trojihelniky z tvrdokovu (déle trojihelnik)
e molybdenovy pasek (déle pasek).

Tyto vzorky jsou nakladany na karusel, ktery je vidét na obrazku [1| v pravé
¢asti. Karusel rotuje uvniti komory v prubéhu depozice. Vzorky v karuselu
mohou rotovat az tfemi druhy rotace, ¢imz muzeme vylepSit rovnomeérnost
tloustky povlaku a zvysit kapacitu zafizeni pro rizné typy néstroji. Prvnim
z dulezitych idaju, ktery potfebuje vyzkumnik zn4t, je tloustka deponované
vrstvy. Tu lze s uréitymi zkuSenostmi odhadnout i pfed depozici. Nicméné
nejjistéjsim postupem je dokonéeni testovaci depozice, ktera nam diky vzorku
poskytne tdaj o depoziéni rychlosti procesu. Ta muze zaviset na nastavenych
parametrech napéti, magnetického pole, tlaku nebo na opotfebeni katody.
Tloustka povlaku je uréovdna z tzv. kaloty, coz je kulova tseé vytvoiend
do vzorku (nejcastéji trojuhelniku) rotujici kouli, na jejiz povrch je nane-
sena diamantova pasta. Na optickém mikroskopu muzeme poté pozorovat
v idedlnim ptipadé dvé kruznice, které ohranicuji povrch povlaku a povrch
substratu, na niz byl povlak deponovan. Pomoci rozmértu téchto kruznic
a poloméru koule, kterd kalotu vytvofila, 1ze tloustku vrstvy vypoéitat. Al-
ternativnim zpusobem urceni tloustky je vyuziti rastrovaciho elektronového
mikroskopu k vyobrazeni lomu vrstvy.

Je-li potieba, predchazi vytvateni kaloty méfeni drsnosti povrchu vzorku
na zaiizeni AFM (atomic force microscopy, mikroskopie atomdarnich sil).
Méfeni spociva v pohybu tenkého hrotu na tzv. cantileveru v blizkém okoli
povrchu vzorku (~ 2 nm). Podle zvoleného médu méreni muze hrot skeno-
vat povrch v kontaktnim mddu, semi-kontaktnim médu nebo nekontaktnim
modu. V kontaktnim médu je hrot ovlivnén silnou repulzivni silou. Na can-
tilever poté sviti laserovy paprsek, z jehoz odrazu od cantileveru a detekce
jeho signalu lze urc¢it vertikalni polohu hrotu. Takto je stanoven topogra-
ficky profil. V semi-kontaktnim moédu, nebo téz tapping mdédu, je nasta-
vena konstantni frekvence oscilace cantileveru pii kontaktu s povrchem.
Amplituda jeho kmitt je ovlivnéna morfologii povrchu. Systém ma zijem
na konstantni amplitudé oscilaci. Zména amplitudy je systémem zazna-
mendana a vzdalenost cantileveru je upravena tak, aby se amplituda osci-
laci vratila do nastavené hodnoty. Pii nekontaktnim médu osciluje ve vétsi
vzdalenosti nad povrchem vzorku. Rezonantni frekvence cantileveru, ktera je
nastavena, je naruSena pritazlivymi van der Waalsovymi silami. Mapovanim
vzorku soucasné se zménou frekvence v zavislosti na poloze nad nim jsme
schopni ziskat topograficky obraz povrchu.

Kolecka z rychlofezné oceli jsou vyuzivana pro Rockwelliv test tvr-
dosti. Pfi ném je provedena indentace hrotu do vzorku presné stanovenym
zatizenim. Optickym mikroskopem lze v mistech téchto vpicht zkoumat ad-
hezni a kohezni integritu vrstvy.
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na hrané trojuhelniku, kterému na jedné z jeho stran krouzivym pohybem
v diamantové pasté odstranime svrchni stranu povlaku. Odkryta objemova
Cast vrstvy je poté podrobena méieni nanoindentace hrotu na zarizeni typu
Fischerscope. Tento typ analyzy se nazyva dynamickd mechanickd analyza
(DMA). Ze zatézové kiivky v grafu hloubky indentace a pouzité okamzité
zatézovaci sily hrotu lze ziskat mimo jiné informaci o mikrotvrdosti a Youn-
gové modulu pruznosti.

Trojihelniky jsou téz vkladany do rastrovaciho elektronového mikro-
skopu se zafizenim EDX. V tomto zafizeni muzeme detailné zkoumat vzo-
rek na povrchu nebo v lomu. Z jeho snimku ziskame informace o topografii
i vnitini struktufe vrstvy. Pomoci EDX, coz je metoda vyuzivajici interakci
rentgenového zafeni se vzorkem, muzeme ziskat slozeni vzorku. Diky tomuto
meéfeni muzeme kalibrovat proces za ucelem dosazeni pozadované stechiome-
trie povlaku.

Dalsi dodate¢nou informaci o povlaku ziskdvame z ohybu molybdenového
pasku. Ten se ohyba vlivem vnitiniho pnuti vrstvy, které je mozné kvantifi-
kovat pokrocilou analyzou konfokalnim mikroskopem Alicona s moznosti 3D
analyzy. Vysledné pnuti vrstvy na povrchu ogy ace 1z€ pak ziskat ze Stoneyho
rovnice

E(u)t?
Osurface — W;

kde E je Younguv modul pruznosti, ktery je v tomto piipadé funkci Poisso-
nova ¢isla pu, t je tloustka vrstvy a R je polomér kiivosti.

3 Depozice

Po dobu stéze jsem se pod vedenim Mojmira Jilka, vedouciho vyvojového
oddéleni firmy Platit, seznamil teoreticky i prakticky s pouzivanymi de-
pozicnimi metodami. VSechny experimenty byly provddény na aparatuie
se dvéma dvernimi katodami. Hlavni depozié¢ni metodou bylo obloukové
napafovani. Ovladani aparatury probihalo pomoci dotykové obrazovky s fi-
remnim softwarem, k némuz se dalo pfipojit i vzdélené. Software umoznoval
jak rué¢ni fizeni, tak i automaticky provoz po spusténi receptu procesu. Pod-
poroval také moznost exportu naméfenych dat z prubéhu procesu.

Vyzkumné ¢ast mé stdze byla zaméfena na studium vlivu iontového toku
na vrstvy TiAIN. Depozice probihala ze dvou katod s hlinikovym, resp. ti-
tanovym tercem. Byly uskute¢nény dvé série depozic pii odliSném magne-



tickém poli (9,1 @ 20,0 mT) u povrchu titanového terce. Katodova skvrna
se pri vySSim magnetickém poli pohybuje rychleji, ohiivd tedy povrch ka-
tody méné a odpar atomu je pomalejsi. Zaroven je pii vys$sim magnetickém
poli vyssi stupen ionizace pracovniho plynu. Myslenkou za testovanymi de-
pozicemi byla snaha o dosazeni co nejvyssiho obsahu hliniku ve vrstvé pri
kubické fazi TiAIN. Pfi vysokém obsahu hliniku se ve vrstvé TiAIN zacina
objevovat nezanedbatelny pomér hexagondlni krystalografické faze, ktera se
vyznacuje zhorSenymi mechanickymi vlastnostmi, a sice plastickou tvrdosti
HUp a Youngovym modulem pruznosti E. Zaroveii je ale vrstva s vysokym
obsahem hlinfku chemicky odolnéjsi proti oxidaci. Hypotézou, kterou mély
tyto testy potvrdit ¢i vyvratit, byl vliv nastaveni magnetického pole, a tedy
iontového toku, na zlom v obsahu hliniku, pfi kterém dochazi ke zméné krys-
talografické faze. Ta se projevi pravé na mechanickych vlastnostech vrstvy.
Zameérem bylo téz deponovat vrstvy pri stejném vnitinim pnuti o, které ma
na prechod krystalografickych fazi také vliv.

V grafu na obrazku [2l mizeme vidét zavislost plastické tvrdosti a Youn-
gova modulu pruznosti v zavislosti na obsahu hliniku ve vrstvé pro magne-
tické pole 9,1 mT. Body vyobrazené v grafu mély hodnotu vnitintho pnuti
v intervalu 1,5 — 2,7 GPa. Procentudlni slozeni vrstvy bylo ziskdno po-
moci energiové disperzni spektrometrie (EDX z angl. Energy-dispersive X-
ray spectroscopy). Zavislost ukazuje zejména pro modul pruznosti pokles
pro vyssi hodnoty obsahu hliniku. MuZzeme si v§imnout, Ze zlom nastava
priblizné pii hodnoté ~ 58% obsahu hliniku.

V grafu na obrazku (3] je zobrazena zavislost plastické tvrdosti na obsahu
hliniku pro vyssi magnetické pole (20,0 mT) pfi dvou ruznych predpétich
na vzorky. Namétené body mély vnitini pnuti v rozmezi 1,5 —2,5 GPa. Graf
na obrazku [ s Youngovym modulem pruznosti jiz ukazuje jasny zlom pro

51,2% Al

Pfi analyze namétfenych dat pro obé série depozic jsme se orientovali
na Younguv modul pruznosti, ktery vykazoval stabilngjsi prubéh. V datech
plastické tvrdosti nebyly patrné piilis velké trendy. Zavérem muzeme tedy
tici, ze vySsi magnetické pole na katodé posouva hranici pfechodu krys-
talografickych fazi k niz§imu obsahu hliniku ve vrstvé. To by mohlo byt
zpusobeno rozrusovanim kubickych vazeb TiAIN ionty pracovniho plynu.
Atomy adsorbované na povrch vzorku se ziejmé po takové interakci iontu
plynu a vzorku pieuspoiddaji spiSe do hexagondlni krystalové mtizky nez
do kubické. Nase tvrzeni vSak neni ptili§ dobfe podpofeno experimentalnimi
daty z duvodu malého mnozstvi dat. Snaha o fixaci vnitintho pnuti vrstvy
eliminovala mnoho ziskanych vzorku z validni analyzy. Nepfesnost v uréovani
slozeni vrstev mohla nase zdvéry téz znehodnotit.
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Obrazek 2: Zavislost plastické tvrdosti a Youngova modulu pruznosti na ob-
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Obrazek 3: Zavislost plastické tvrdosti na obsahu hliniku ve vrstvé pii dvou
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Obrazek 4: Zavislost Youngova modulu pruznosti na obsahu hliniku ve vrstvé
pii dvou raznych predpétich na substratu pro magnetické pole 20,0 mT

Pro rigorézni analyzu by bylo dobré zméfit nékteré ze vzorku rengte-
novou difrakei (XRD), kterd by o krystalografickém uspoiadéani vrstev na-
povédéla vice nez odhad pomoci mechanickych vlastnosti. Prace na projektu
pokracuje v soucasné chvili depozici AICrN ze slitinové katody, ktera je
slozena ze 70% z hliniku a ze 30% z chromu. Diky takové depozici muzeme
sledovat pfimy vliv magnetického pole na mechanické vlastnosti pii zafi-
xované stechiometrii pohybujici se v blizkosti zkoumané hranice prechodu
krystalografickych fazi.
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