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1 Uvod

Vyuzivani zinku pro povrchové upravy materidlli je zndmo jiz fadu let. Vyuziva se jeho
chemickych vlastnosti pii tvorbé vrstev odolnych proti korozi. Tvorba té€chto vrstev je proces
technologicky jednoduchy a ekonomicky vyhodny. Materidly s povrchovou vrstvou
ze sloucenin zinku jsou snadno recyklovatelné, a tedy vyhovujici i z hlediska ekologického.

Oxid zinecnaty je primysloveé zpracovavan uz od 1. poloviny 19. stoleti. Byl pouzivan ve formé
zinkové béloby, jako ptisada pii vulkanizaci kaucuku. V pozdéjsich letech se ptislo na moznost
jeho aplikace v elektronickém a optoelektronickém primyslu. Zasadni zlom pftisel, tak jako
pro mnohé jiné slouceniny, v okamziku zvladnuti tvorby jeho nanostrukturovanych forem
(nano-ZnO). Rozsah moznych aplikaci oxidu zine¢natého je tak rozsahly, ze v soucasné dob¢
je oxid zine¢naty nejvyuzivangj$im materialovym oxidem viibec.

Vyvoj ve svété je charakterizovan neustdlou tendenci k miniaturizaci klicovych prvkia
elektroniky a trendem je jejich vyroba z levnych surovin tak aby byly schopné fungovat jako
elektronické soucastky a zarovenn by obstdly ve srovnani s klasickymi kiemikovymi
technologiemi.

Aplikace oxidu zine€natého na sklo je pomérné castd. Vyvoj vSak sméfuje k vytvareni
elektronickych soucastek s pruznymi vlastnostmi (napi. ohebné plastové obrazovky). Oxid
zineCnaty vytvari transparentni vrstvy a je mozné ho deponovat na ohebny transparentni
substrat. Polymer jako flexibilni podklad je jednou z moznosti. Polymery obecné¢ maji nékolik
vhodnych vlastnosti pro tento ucel vhodnych. Jsou to makromolekularni latky, kde zékladni
stavebni jednotkou je neustale se opakujici monomer, tvofici fetézec. Tento zplsob tvorby
makromolekuly, ddvd moZnost vytvaret proménlivé struktury a vlastnosti. Maji nizkou hustotu
a specifické struktury.

Tato diplomova prace se zabyva piipravou nanostruktuovaného oxidu zine€natého
na polymernich flexibilnich substratech a charakterizaci mechanickych vlastnosti téchto
vrstev.
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2 Prehled problematiky

2.1 Oxid zine¢naty (ZnO)

Celosvétova produkce oxidu zine¢natého je vice nez milion tun rocné. Je vyuzivan
v gumarenském primyslu jako aditivum, pouziva se jako piisada do betonti, cementi
a natérovych hmot. Obrovsky boom zaziva jeho vyuziti v elektronickém pramyslu (tranzistory,
transparentni elektrody): soucastky v optelektronickém primyslu, jako detekéni soucastky
(senzory s touto vrstvou jsou schopné detekovat urcité prvky v plynné fazi atd.). Jeho extrémné
Cista verze je dilezitou latkou pro kosmeticky primysl a priimysl 1é¢iv. Oxid zinecnaty je pro
lidsky organismus netoxicky. Je toxicky pro n¢které vodni organismy.[1]

Struktura a vlastnosti oxidu zine¢naté¢ho jsou vyrazné odliSné pro materidly objemové
a materidly nanostrukturované.

2.2 Struktura ZnO

Oxid zine¢naty (bulk) je polovodiva sloucenina skupiny II-VI typu n s Sirokym zakdzanym
pasem (ZnO ma Sitku zakdzaného pasma v rozsahu 23,2 eV - bulk az 3,4 eV — nanocastice). Je
to latka polymorfni. Polovodice této skupiny krystalizuji v kubické soustavé (zinkova béloba —
zinc blende) nebo jako hexagonalni wurzitové strukture (Wurtzitic Oxid). Tteti strukturou je
kubicka struktura (rs), ktera je ale stabilni pouze pod tlakem.

Wiew normal to B
[0 I and[111] B

&

Rocksalt Wurtzitic Zine blende

View dlong \
[OO0 1] and[1 1 1]

fal (b} (c)

obr. 1 Struktura ZnO a) kubicka (rs), b) hexagonalni wurtzitova (wz), ¢) kubicka zinkova béloba [2]
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Nejobvyklejsim typem je pii atmosférickém tlaku termodynamicky stabilni, hexagonalni
wurtzitova modifikace ZnO(wz). Pro tuto formu struktury byly na zdklad¢ vyzkumi
experimentalné stanoveny miizkové parametry a nasledné urceny diilezité termodynamické
veli¢iny [3]. Kubicka zinkova bé€loba je struktura, kterd vznikd epitaxialnim rtstem oxidu
zine¢natého a podminkou pro tento rist k je podklad s kubickou miizkou[4].

[0001]

Obr. 2 Schéma wurtzitové ZnO struktury s miizkovym parametrem a v bazalni roviné a c v bazalnim sméru. Parametr u
je vyjadieny jako délka vazby nebo vzdalenost ,, nejblizSiho souseda“ b zavisejiciho na c (0,375 v idedlnim krystalu), parametr
c/a je u idedlniho krystalu roven 1,633; o a f vazebné uhly (v idedlnim krystalu 109,47°) a tii typy vzdalenosti ,,druhych
nejbliZSich sousedii“ by, b, by [2],[4]

v

V tab. 1 jsou uvedeny miizkové parametry (pfi teploté 298 K) a dalsi vybrané termodynamické
hodnoty.

Tab. 1 Vybrané charakteristiky ZnO(wz) [3]

veli¢ina znaceni hodnota jednotka
parametr mtizky a 0,325 [nm]
parametr mtizky (4 0,521 [nm]
parametr mfizky a/c 0,160 [-]
objem element. Buriky | Vo 1,435 - 10” [nm?]
molarni objem v, 4,766 * 10™ [m>/mol]
teoretickd hustota P 5671,700 [kg/m?3]
bod tani T, 2 248,000 [K]
sitka zakdzaného pasu Eg 3,400 [eV]

Termodynamicka data a chemické vlastnosti pro ZnO (wz), jsou pomérné dobie
zdokumentované a jsou soucasti mnoha databazi (napft. http://webbook.nist.gov/chemistry). [1]

Oxid zine¢naty mé podobu bilého praSku a ve vod¢ je téméf nerozpustny. Jeho rozpustnost v§ak
stoupa v kyselych a siln¢ zasaditych roztocich. [1]


http://webbook.nist.gov/chemistry
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Nanostruktury ZnO se v soucasné¢ dob¢ vytvaii v mnoha riznych modifikacich. Existuji ve
form¢ nanopasek (nanobelts), nanovlaken (nanowires), nanocastic (nanoparticles), nanotycky
(nanorods), nanotetrapody (nanotertrapods), nanodesky (nanosheets). Velikost a tvar
nanostruktur ma dosti zdsadni vliv na jejich vlastnosti. Ma vliv na rozpustnost ve vodnych
roztocich, a tim i na potenciondlni toxicitu. V souc¢asné dob¢ se intenzivné¢ zkouma jejich vliv
na toxicitu v extra- i intracelularnich tekutinach. Jednou z veli¢in, dalezitou pro zjiStovani
téchto vlivl je povrchova energie. Velikost a tvar nanostruktur mé také vliv na rozpustnost kovt
v nano-ZnO [1].

Pro pfipravu nanostruktur ZnO existuje cela fada metod. Pro tvorbu nanoobjektti mnoha tvart
se pouzivaji metody, kdy se zdkladni materidl (ZN) pfevede do roztoku: tzv. metody na mokré
cesté. Nanostruktury na podlozce se vytvari napt. metodou hydrotermalni syntézy a metodou
sol-gel, metodu sprejové pyrolyzy pro tenké vrstvy. Pii precipitacni metodé se z roztoku vysrazi
slouCenina zinku a ta se dale upravuje. Tvar a velikost ¢astic urcuji podminky celého procesu
precipitaéni metody[1]. Postupy na tzv. suché cesté slouzi pfedevsim k deponovani tenkych
vrstev na podklad (substrat). Principem je prevést materidl do plynné faze a podle samotné
depozice je rozdélujeme na metody CVD (chemickd depozice fungujici na principech
chemickych reakci plynné slozky a substratu) nebo PVD (fyzikdlni depozice). A samoziejmé
kombinace obou téchto typ metod.

Elektrickeé viastnosti

Fyzikalni veli¢ina popisujici schopnost materiadlu vést dobie elektricky proud se nazyva
konduktivita (mérna elektricka vodivost) o. Zavisi pfimo iimérné na koncentraci a pohyblivosti
elektrického néboje podle vztahu

o =nue,

n.... koncentrace nosicli elementarniho naboje
U.... pohyblivost nosi¢l elementarniho naboje

e.... elementarni naboj.

vvvvv

konduktivity a tou je rezistivita (mérny elektricky odpor) p [5].

Elektronova a dérova vodivost

Vlastni vodivost polovodi¢e mizeme definovat jako podminénou generaci elektront a dér na
ukor energie tepelného pohybu iontii krystalu a charakterizuje je stejny pocet volnych elektronti
a dér [6],[7].
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K vytvoreni paru elektron - dira za pokojové teploty je potfeba energie vyssi, nez je stiedni
energie atomu v krystalu. To znamena, Ze schopnost polovodice vygenerovat nosi¢e naboje
je velmi nepravdépodobna. Resenim je nalézt zptisob jak sniZit energii potfebnou k uvolnéni
nosice. Jedna z moznosti je vyskyt poruch v krystalové miizce vzniklé z piimési cizich atomi.
Zamérem je vytvofit piimésovy (dopovany) polovodi¢ (PP). Miizou vzniknout PP typu P a N
[6],[7].

Pohyblivost nosicu naboje

Pohyblivost nosi¢li naboje u spolu s jejich koncentraci ovliviiuje elektrickou vodivost tenké
vrstvy. Zavisi na mite rozptylu volnych elektront [4].

Piezoelektricky efekt

Piezoelektricky jev je schopnost materialu generovat elektricky naboj jako odezvu na vytvorené
vnéj$i mechanické napéti. Pak mluvime o ptfimém piezoelektrickém jevu. Pokud naopak dojde
k deformaci materidlu jako odezva na piipojené elektrické pole, mluvime o obraceném
piezoelektrickém jevu. Podminkou pro piezoelektrické schopnosti je anizotropie vnitini
struktury materialu. Tuto podminku spliiuje 20 krystalografickych tfid. Struktura ZnO této
podmince vyhovuje, a také se nano-ZnO pro tento Ucel pouziva [8].

Optickeé viastnosti

K popisu optickych vlastnosti tenkych vrstev miizeme pouzit tyto veliciny:

Propustnost T je definovand jako pomér intenzity svétla, které materialem projde, k intenzité
svétla na material dopadajiciho.

Odrazivost R je vyjadiena jako pomér intenzity odraZzeného zafeni k intenzité¢ dopadajiciho
zafeni.

Absorpce a je mirou poklesu intenzity pro§lého zafeni v zavislosti na vzdalenosti, kterou toto
zateni urazi [5].

Problémem materiald, uvazujeme-li o vySe popsanych vlastnostech (elektrické a optické),
je ze maji vyhovujici vlastnosti jedny nebo druhé. Az tvorba tenkych vrstev pfinesla moznost
vytvoreni takovych struktur, které maji vhodnou kombinaci elektrickych a optickych vlastnosti.
Zpusob jak této kombinace dosdhnout je dopovéani zdkladni struktury vhodnym prvkem.
Ménime tak dosti zdsadné vlastnosti materidlu jako polovodice. Obecné piimési ménime
vlastnosti ptivodniho polovodice tak, ze bud’ rozSifujeme vodivostni pas, nebo valen¢ni pés,

Oxid zine¢naty je polovodi¢ typu N ma velmi Siroké zakazané pasmo. MiiZeme se pokusit
dopovanim posilit jeho N typ vodivosti, anebo se miizeme pokusit dopovat na typ P.

Nano-ZnO dopovany na vodivostni typ N

Principem dopovani je substituéni nahrazeni atomu zinku atomy III. A a III. B skupiny
periodické tabulky. Tedy atomy s poctem valenc¢nich elektronli o jeden vyS$im, nez je atom

6
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nahrazovany. Timto zplisobem lze dosahnout koncentrace volnych elektront az 10! na cm™*

Nejcastéji se vyuziva Al, nebot’ je dostupny. Ziskana vodivost je o dva fady nizsi, nez je tomu
u nejvodivéjsich kovi, ale materidl zistava transparentni ve viditelné oblasti spektra. Tento
postup je pouzivan pro tvorbu TCO (Transparent Conductive Oxide-Transparentni vodivy

oxid). Priklad vzniklé struktury je vidét na obr. 4. [4]

Jﬁk
/L o
. , @-

Obr. 3 Nano-ZnO dopovand hlinikem, hlinikem je nahrazen atom zinku (9]

Nano-ZnO dopovany na typ P

Tento zplsob dopovani je velmi obtizn€ dosazitelny u ZnO. Prvky, které by mohli pfichazet
v uvahu, jsou prvky skupiny V. A a zejména pak dusik. Nicmén¢ dusik tvoii stavy uprostied
zakazaného pdsma, a nevytvaii tedy efektivné diry. [10]

2.3.4 Vliv obsahu kysliku ve strukture
Vlastni vodivost polovodicu

Oxid zinecnaty je polovodic s Sirokym zakazanym pasem. Energeticky rozdil mezi valenénim
a vodivostnim péasem, tedy tzv. zakdzany pas, je 3,75 eV. Obecné plati, Ze struktura ZnO neni
stechiometricky perfektni. Stechiometricky nedostatek vytvareji vakance kysliku Vo viz obr. 5.

Pokud je kysliku hodné vznikaji Vo, které¢ se na zméné vodivosti nepodili a Zn; (intersticialy
zinku), jenz jsou donorem elektronti. Pokud je naopak kysliku malo vznikaji Vz, (vakance
zinku), které doslova elektrony poziraji a O; (intersticidly kysliku) [5],[6]
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Obr. 4 Vliv kysliku na strukturu krystalové miizky ZnO [5]
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2.5 Polymerni substraty

Pii vybéru polymeru pro funkci substratu, byly pozadovéno nékolik zakladnich vlastnosti.
Polymer musi byt transparentni, flexibilni a teplotné stabilni do 200°C. Teplotni stabilita
do 200°C. Musi spliiovat ekonomické hledisko, tedy musi byt cenové dostupny. Z divodu
zachovani pozadovanych vlastnosti deponované vrstvy ZnO, musi byt rozmérové stabilni.
Volba padla na polyesterovy polymer PET.

2.5.1 PET ( Polyetylentereftalat)

PET je semikrystalicky (tvofeny ¢astecné z amorfniho a ¢astecné z krystalického polyesteru),
linearni termoplast obsahujici v fetézci mezi dvéma esterovymi vazbami aromaticky uhlovodik
vhodny pro strojirenské pouziti. Ma pozadované vlastnosti [11].

0 o
%c ¢—0—CH,—CH,—0

n

obr. 5 Polyethylentereftaldt (PET) [12]

Vyrobky zPET maji velmi dobrou rozmérovou stabilitu a maji nizkou nasékavost.
V tabulce 2 jsou uvedené nékteré zakladni vlastnosti materidlu.

Tab. 2 Vybrané vilastnosti PET

Mechanické vlastnosti:

Vlastnost Hodnota Jednotka Parametr PouZitd norma

Mérnd hmotnost 1,39 g/cm?®

Modul pruznosti 3300 MPa V tahu DIN EN ISO 5272

Mez pevnosti v tahu 91 MPa 50 mm/min | DIN EN ISO 527-2

Zkouska tvrdosti (brinell) 194 MPa 1SO 2039-1
Tepelné vlastnosti:

Vlastnost Hodnota Jednotka Parametr Pouzitd norma

Pracovniteplota 170 °C kratkodobé

Pracovniteplota 110 °C dlouhodobé

Tepelna roztaznost 8 10-5K-1 | kratkodobé DIN 53483

2.6 Analyza mechanickych vlastnosti tenkych vrstev

Zakladni metodou hodnoceni mechanickych vlastnosti tenkych vrstev je méfeni tvrdosti.
Tvrdost je definovéana jako odpor materidlu proti vnikani ciziho télesa. Je tieba si uvédomit, ze
specifika aplikace tenké vrstvy na podkladovy material, jejich rozdilné vlastnosti i s ohledem
na tloustku vrstvy, velmi komplikuje piesnost a proveditelnost této zkouSky. Zakladnim
pozadavkem je urceni spravného zatizeni indentorem, tak aby méfeni nebylo ovlivnéno
vlastnostmi substratu.

Dalsi zkouskou vypovidajici o mechanickych vlastnostech u tenkych vrstev deponovanych
na substrat je adheze. Adheze je definovana jako soubor povrchovych sil, kterymi se navzajem
pfitahuji ¢astice riznych latek.
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Hodnoceni tvrdosti

Metoda IIT (Instrumented Indentation Testing - instrumentovana vnikaci zkouska tvrdosti)
je zalozena na meéteni hloubky proniknuti indentoru v pribéhu zatézovani i odlehcovani
indentoru. Tuto zavislost vyjadfuje tzv. indentacni kfivka (indentation curve). Dilezité je,
ze oproti klasickému méfeni tvrdosti, poskytuje vyhodnoceni dat z této kiivky i vliv elastické
deformace pfi zatizeni, informace pro kvantifikaci deformac¢niho, eventudlné lomového
chovani. Podle normy je tato metoda urceno pro makro-, mikro- a nano-rozsah [13,14].

Hodnoceni adheze

Této metody muiize byt vyuzito i1 pfi hodnoceni adheze. Principem metody je vytvoreni
definovaného napéti na rozhrani vrstva — substrat a stanoveni kritické hodnoty, pfi niz dochéazi
k poruSeni rozhrani a odloupnuti ¢asti vrstvy. Tato metoda je pomérné dobie popsana pro tenké
vrstvy pfipravené na tuhych substratech (sklo, kov) [13,14].

Jednou z hlavnich vlastnosti nano-ZnO vrstev deponovanych na flexibilnich polymerech je
jejich schopnost vydrzet v ohybu bez poruseni vrstvy oxidu. Pro hodnoceni této mechanické
vlastnosti, neni pro tenké vrstvy na flexibilnich substratech zddna normou stanovend zkouska.
Nezbyva nez se inspirovat, pokyny na provedeni zkousky pro stanoveni odolnosti natérového
filmu pfi ohybu, kterd ur¢end normou je. Pevnost v ohybu bude provedena na testovacim
zafizeni ur¢eném pro zkousky nétéri. Pokud by toto zatizeni nevyhovovalo, bude nutné najit
jiny ptipravek vhodny pro zkouseny material [16].
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3 CILE

Vyzkum nanostrukturovaného ZnO, deponovaného jako tenké vrstvy, probihd ve vétSing
piipadi aplikovanim na pevné povrchy (sklo, korund, kovové nano-substraty atd.). Vyzkum
nano-ZnO na flexibilni polymerni substraty je teprve v zacatcich, a to jak z hlediska samotné
depozice za ucelem dosazeni pozadovanych vlastnosti, tak z hlediska pouziti moznych metod
pro zjistovani mechanickych vlastnosti. Optické a elektrické vlastnosti tenkych oxidickych
vrstev na flexibilnich materidlech jsme schopni celkem dobife zméfit. Obecné se da fict,
ze tloustka vrstvy ZnO hraje vyznamnou roli pro vysledné optické a elektrické vlastnosti.
Vhodnéjsi jsou vrstvy s tloustkou vyssi jak 200 nm. Otazkou je, jaké budou mechanické
vlastnosti, v pfipad¢ narustajici tloustky tenké vrstvy deponované na substrat. Je tieba si
uvédomit, Ze méfit mechanické vlastnosti tenké tvrdé vrstvy ZnO na mekkém, flexibilnim
substratu PET bude mnohem komplikovanéjsi. Metody zkoumani mechanickych vlastnosti
tenkych vrstev nano-ZnO, pokud jsou dany normou, se vztahuji pouze na struktury aplikované
na tuhé podklady.

Cilem této diplomové prace bude, ptipravit vzorky s nanostrukturovanou ZnO vhodn¢ zvolenou
depozi¢ni metodou a pouzit vybrané typy zkousek mechanickych vlastnosti. Sadu uréenych
zkousek provést a u naméfenych vysledku najit korelaci k materidlovému slozeni jednotlivych
vzork.

1. Studium literatury o vyuZiti a mozZnostech ptipravy tenkych vrstev ZnO.

2. Studium literatury o metodach analyzy mechanickych vlastnosti tenkych vrstev. Zhodnotit
aplikovatelnost metod pro tenké vrstvy na polymernich substratech

Seznamit se s ovladanim nanoindentoru.

Provést analyzu mechanickych vlastnosti deponovanych tenkych vrstev oxidu zine¢natého.

Vyhodnotit vysledky dosaZené v pribéhu prace.

AN A

Provést diskuzi a uinit zavér.

10
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4 Vybrané metody

Naplni této diplomové prace bude hodnoceni mechanickych vlastnosti vzorkdi nano - ZnO
vrstvy deponované na polyester PET o tloust’ce 150 um. Struktura tenkych vrstev zkoumanych
vzorkid bude pfipravovand za stejnych depozicnich podminek. Bude se lisit pouze tloustkou
nanesen¢ vrstvy. Predepozicni uprava PET folie bude zahrnovat oplach folie roztokem
izopropylenu a nasledné cisténi folie ultrazvukem. Veskeré vzorky pro tuto praci budou
pfipraveny a testovany v laboratofich NTC Plzen na zafizenich popsanych v nasledujicich
kapitolach.

Oxid zinecnaty je dielektrikum a vzorky budou tenké vrstvy na substratu PET. Polyester PET
je teplotné stabilni do teploty pod 200°C. Za téchto podminek je pro depozici vybrana metoda
RF (vysokofrekvenéni) magnetronové naprasovani.

Naprasovani je zplsob nandSeni tenkych vrstev na principech fyzikdlnich zédkonl. Vrstva
se substratem se spoji adhezi. A tento proces naprasovani je mozné uskutecnit pii teplotach
v rozsahu 150 — 500°C.

Naprasovani
Principem naprasovanti je:
1. Ptevedeni pevné latky ze zdroje (Target-terc) na tok ¢astic. V tomto ptipadé€ je na terci
makroskopicky (bulk) ZnO.
2. Transport iontl pevné latky k substratu. V tomto ptipad¢ polyester PET.

3. Raust vrstvy na substratu.

Ad 1) Z terce pfevedeme (rozpraSime) material pomoci ¢astic s potiebnou kinetickou energii.
To mlzou byt ionty tzv. pracovni plynu, napt. Ar. Pokud budou mit ¢astice dostate¢nou energii,
po narazu iont piredd hybnost Castici ter€e a dojde k jejimu vyrazeni. Ziskdvame tak ionty
stavebnich prvkl nutnych pro vytvoteni vrstvy. Hlavnim problémem této etapy naprasovani, je
jak vytesit maximalni vytéznost terCe. A to znamend maximalné vy€erpat moznosti pracovniho
plynu pfi tvorbé ¢astic, které budou rozpraSovat ter¢. Cely proces naprasovani probihé ve vakuu
a pohyb castic je urychlovan elektricky. Nejjednodussi systém depozice je pomoci doutnavého
vyboje rovinné diody. Ter¢ funguje jako katoda a mé& dvé funkce: slouzi jako zdroj
povlakovaciho materidlu, a zaroven je zdrojem sekundarnich elektrontl, které doutnavy vyboj
udrzuji v chodu[17], [18], [19].

11
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substrate
Anoda Ar Pfivod )
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Obr. 6 Schéma katodového napraSovdni [19] Obr.7 Schéma magnetronového naprasovani [19]

Pocet takto vzniklych iontl je ale omezeny, a neni mozné zvySovat ionizaci dal§im naristem
napéti. Je vS§ak mozné prodlouzit drahu letu stavajicich elektrond. Protoze intenzivni plazmovy
vyboj probiha v oblasti nad teréem-katodou. Vhodné vytvofenym magnetickym polem udrzime
pohyb elektroni v blizkosti katody. Elektrony se zachyti v tzv. tunelu silo¢ar magnetického
pole, pohybuji se po spirdle tunelem, prodluzuji tak svou dréhu. Tim se zvySuje pocet srazek a
vytvari se husté plazma. Toto magnetické pole je vytvafeno magnetronem

+
o -U, o U,
substrat

//Fﬂ/:-z/”é'// y ,/ plazma // '\ ."I/ plazma |
S AL N L L N

| katoda |

l magnetron J, magnetron ‘],

a) b c)

Obr. 8 Porovnani diodového systému (a), vyvaZeného (b) a nevyvaZeného (c) magnetronového
systemu [19]

Ad 2) Rizeni toku (hustoty) &astic (iontl) a energie dopadajicich nabitych ¢astic smérem
k substratu se u této metody depozice, realizuje modifikaci elektrického pole v blizkosti
substratu. Dosdhne se toho pouzitim negativniho RF pfedpéti na substratu-anode€. Pii napéti
na terci v rozmezi - 1000 +-300 V jsou pouzivana ptedpéti v rozsahu -50 +-300 V. Vysledkem
je katodovy spad, jehoz plsobenim je substrat bombardovén ionty s nizkou energii.
Naprasovani je tak proces vhodny pro optimalizaci Sirokého spektra vlastnosti vytvafenych
vrstev.

RF metoda napraSovani byla vyvinuta pro depozici nevodivych materialti. Zakladni material
(dielektrikum) se tak chova jako kondenzator, ktery je sttidave nabijen a vybijen plazmatem.

12
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Pokud prochazi elektrodami stfidavy proud pod 50 kHz maji ionty dostateCnou energii,
aby vytvoftily uplny vyboj na kazdé elektrodé pii kazdé poloviné cyklu. Systém v podstaté
pracuje jako pii stejnosmérném proudu.

Pokud je vsak frekvence vyssi nez 50 kHz elektrony, osciluji v oblasti vyboje a maji dostatek
energie, aby vyvolaly ioniza¢ni srazky, a neni tedy potieba sekundarnich elektront pro udrzeni
vyboje. Pro tyto technologie je vymezena frekvence 13,56 MHz (nebo jeji dvojnasobek).
Princip RF v tom, Ze se na terc¢i se nastavi zaporné predpéti, protoze elektrony jsou mnohem
pohyblivéjsi nez ionty a maji tedy mensi problémy se sledovanim periodickych zmén
elektrického pole. Béhem kladné poloviny cyklu tece velky pocatecni proud elektroni a béhem
zaporné poloviny cyklu te¢e pouze maly proud iontd. Primérny proud je nenulovy a protoze
ptes kondenzator nemiize byt pfenesen zadny néboj, posune se pracovni bod na charakteristice
na stranu zédporného napéti a vysledny proud je tak nulovy [17], [18], [19].

24

Ad 3) Pfi magnetronovém naprasovani se morfologicka struktura vytvari podle Thortnova

modelu. Struktura se vytvaii v zavislosti na poméru teplot Ts/Tm, kde Ts [K] je skutecna teplota

pti vytvatreni povlaku a Tr, [K] je jeho teplota taveni a tlaku pracovniho plynu, viz obr. 10 [19].
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Obr. 9 Thortonitv model morfologie povlaku vytvoireného magnetronovym naprasovinim [19]

4.1.2 Vybrané zarizeni na depozici tenkych vrstev

Na ptipravu jednotlivych vzorkl lze vyuzit depozi¢ni systém TF600 od firmy BOC
EDWARDS. Tento systém umoZnuje piipravovat tenké vrstvy pomoci fyzikalni depozice
a to dvéma moznymi zplsoby. Magnetronovym naprasovanim a odpafovanim elektronovym
paprskem svazkem. Systém obsahuje ¢tyi-kanédlovou fidici jednotku priitoku pracovnich plynti
do depozi¢ni komory a RF i DC zdroj. Toto vSe umoznuje provadét vice typli depozic
pro konkrétni pozadavky na deponovanou vrstvu. Depozicni systém TF600 lze rozdélit
do tii zdkladnich ¢asti. Na vakuovou komoru, vakuovy a Cerpaci systém a elektronicky systém
pro fizeni procesu.

13
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Struény popis depozi¢niho pfistroje

Vakuovy a Cerpaci systém:
turbo pumpa Seiko 1603A o vykonu 1600 1-s-
dvoupolohovy uzaviraci ventil typu ISO 250
rota¢ni pumpa XDS351 o vykonu 34,2 m:h-
pneumaticky skrtici izolacni ventil a ventil pro pozvolny rozb&éh
manudlni vodivostni ventil
Skrtici izola¢ni ventil

Ptistroj a schéma vakuového cerpaciho systému je na obr.11.

Komora

AIM mérka

Piranihc mérka

Turbomolekularni

?

5

Rotaéni vyvéva

Obr. 10 Depozicni system TF600 od firmy BOC EDWARDS

Soucasti depozi¢ni komory jsou dva magnetrony. Jeden pro depozici DC (stejnosmérny proud)
a druhy pro depozici RF (stfidavy proud). Do horni ¢asti se vklada ptipravek se substratem.

Obr. 11 Depozicni komora-pievzato manudl TF600

14
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4.2 Vybrané metody zkouSeni mechanickych vlastnosti

4.2.1 Hodnoceni adheze- Scratch test

Zkousku lze provést na piistroji Nano Indenter XP s modulem CSM (Continuous Stiffness
Measurement - kontinudlni méteni kontaktni tuhosti). Nanoindentor pracuje s patentovanou
techniku pro vypocet tvrdosti a modulu pruznosti v kazdém okamziku indentace. Pfistroj je
vybaven BerkoviCovym a Vickersovym indentorem. Pfistroj zaznamenava zavislost hloubky
vtisku na zatizeni indentoru v pribéhu jeho zatézovani i odleh¢ovani (tzv. indenta¢ni kiivka
kde F - h), z které 1ze urcit tvrdost, indentacni modul pruznosti a dalsi charakteristiky (viz obr.
13).

kde Fax je maximalni zatézna sila, 4, je praimét kontaktni plochy vtisku. Indentacni
modul pruznosti je definovan vztahem:

1-(v,)"
" L_l_(vi)z ’
E E,

r 1

kde index i a s se vztahuji k vlastnostem indentoru, resp. vzorku (modul pruznosti, Poissonova
konstanta) a E, je redukovany modul pruznosti:

g Sl
T2 4,
kde S je kontaktni tuhost urcend jako pocéatecni sklon odlehcovaci Casti indentacni kiivky

dF / dh a A, je pramét kontaktni plochy. Parametry pfistroje: zatizeni 10 4N az 10 N, rozliSeni
0,050 4N, maximalni hloubka vtisku 500 um, rozliSeni 0,01 nm. [20]

L
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Obr. 12 Indentacni zatéZova kiivka F-h [20]
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Tento pfistroj Ize pouzit i pro méfeni adheze metodou scratch test — vrypovou zkouskou.

Je to efektivni metoda pouzivana pro hodnoceni tenkych vrstev.

Princip zkousky spociva v plisobeni normélové sily na hrot za soucasného pohybu hrotu
po zadané délce. Pristroj zaznamenava normalovou a tecnou silu, sou¢asn¢ zaznamenava posuv
ve sméru téchto sil. Tyto informace generuje jako datovy vystup v excelové tabulce [20].

ZkousSka ma tii faze, obr. 4 :

1. First profile — pritbeh drsnosti povrchu pted vytvofenim vrypu
2. Scratch experiment — prubéh proniknuti hrotu pfi vytvoreni vrypu

3. Post profile — pritb¢h drsnosti povrchu po vytvoreni vrypu

[First profile
. Ii’l‘l rmal load

| WuN | [

B T, ~F Pogition
1 200

| Seratch experiment

Normal load
| 1
| |
| Blax '.-Gzniu’.t'mar.'l —7’
! UM f—— [.-.... =
R —* Pagition
100 500 700
Post profile p
Mormal losd
-
¥
A0pM e b —
| e T —* Position
i 00

Obr. 13 Popis tii zdkladnich fazi testu dle manudlu piidstoje Nano indenter XP[20]

Jednou z nejduilezitéjsi informaci vyhodnocenych pfistrojem je urceni kritické sily L. a kritické
hloubky vniku D¢, pti které dojde k poskozeni vrstvy, viz obr. 15

2500 + [ X "
So00 AR AT G N, Le=25mN
i Y D.= 1500 nm
500 4 i
4 M i By
000 APTRVEY.Y e e
; . - S
Ecng s 1 gt A .
[ WA -
P %
':l T “““""‘t:.:_“

(1] 100 200 300 400 500 500 700
scratch distance (um)

Obr. 14 Ukazka vyhodnoceni kritické sily a hloubce vniknuti[20]
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Vyznamnou relevantni informaci poskytnutou po provedeném sratch testu jsou hodnoty ziskané
z cross profilu (tvar vrypu na pficném fezu). Napi. kontaktni tlak pro vytvoreni vrypu. Na
obr. 16 Jsou parametry nutné pro vypocet, kde Fx je normalova sila a As plocha pti¢ného fezu
vrypu [20].

|

Vzorce pro vypocet:
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Obr. 15 Kiivka cross profilu a parametry pro vypocet napéti [20]

4.2.2 ZkousSka odolnosti proti lomu v ohybu- Bending test

Pro vytvafené vrstvy byla vybrdna metoda hodnoceni lomové houZevnatosti. Jedna
se o zkousku odolnosti proti lomu v ohybu, kterd bude provedena dle prevzaté metody, tzv.
Bending test popsané v praci Enhanced fracture resistance of flexible ZnO:Althin films in situ
sputtered on bent polymer substrates autori Hong R. Ch., S. K. Eswaran, Seung M. L., Yong
S. Ch. [21].

Pomoci tohoto testu se odolnost tenkych vrstev proti lomu v ohybu vyhodnocuje jako zavislost
hustoty lomovych ¢ar na aplikovaném ohybu. Ukdzka grafického znazornéni této zavislosti
je na obr. 18. Na ose x je zaznamenano ohybové napéti vyjadieni v % S.. Na ose y pak hustota
lomovych ¢ar d..

Vzorec pro vypocet ohybového napéti:

. (te +t) (1 4+ 207+ ) B
P (L)1 +m) s 5,

tra tsjsou tloustka tenké vrstvy a tloustka substratu, £f a Es jsou Youngovy moduly pruZnosti
tenké vrstvy a substratu, 7 je polomér ohybu, viz obr. 14

Pti ¢emz se predpoklada, Ze tloustka tenké vrstvy vici tloust’ce substratu je zanedbatelna. Cely
vzorec se tak zjednodusi az na tvar
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Figure 2. (a) Dependence of the crack density on the applied bending
strain of the reference sample and the ZnO:Al films grown with
prebending strain of 0.70, 0.99, and 1.21%. The solid lines represent
the least-squares fits to data points. The selected optical micrographs
correspond to (b) the reference sample and the ZnO:Al films grown
with prebending strains of (c) 0.70% and (d) 1.21% after the bending
trials at an applied bending strain of 1.98%. The same scale bar for all
the images is given in d.

Obr. 17 Grafické vyhodnoceni Bendig testu [21]

Vzorec pro vypocet hustoty lomovych car:
n no...... pocet lomovych ¢ar na vzorku
A Aoiiin. délka ptes kterou se ¢ary pocitaji [um]

dc .....pocCet ¢ar na um [um'l]

Sap = £5100 Sab...... aplikovany ohyb [%] [20]
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5 Experimentalni Cast

Experimentalni ¢ast diplomové prace byla zaméfena na hodnoceni adheze k substratu
a zkoumani lomového chovéani ZnO vrstev. Po prostudovani problematiky a prostudovani
metod zjiStovani mechanickych vlastnosti bylo rozhodnuto o konkrétnim provedeni
experimentalni Casti.

Byl urcen pocet vzorkl k prozkoumani, véetné presnych podminek piipravy naneseni vrstvy
Zn0O na substrat, a to v pozadovanych tloustkach.

Na zakladé piedchozich zkuSenosti byly stanoveny 1 podminky, za kterych bude provedena
zkouska adheze a pristroje na kterych bude test proveden.

V piipad¢ zjistovani lomového chovani byla vybrana metoda hodnoceni lomové houzevnatosti
v zavislosti na hustoté lomovych ¢ar. Pro vybranou metodu bylo tfeba vzorky podrobit zkouSce
ohybem. Protoze ke zkousce ohybu tenkych vrstev na flexibilnim substratu nebyly k dispozici
74dné dostupné informace nebo ptedchozi zkuSenosti, byl vybran ptipravek, na kterém by mél
byt ohyb proveden.

Vrstvy AZO — vrstvy ZnO dopované Al byly vybrany kvili vy$si vodivosti. Maximalni
mnozstvi Al v tenkych vrstvach je 1,5%. U vrstev byla testovana jejich adheze a dale odolnost
v ohybu.

Depozice AZO vrstev byla provedena na zatizeni BOC EDWARDS TF600, viz obr. 11.

Jako prvni byly vyhotoveny tfi vzorky s AZO vrstvou o riznych tloustkach. Byly pfipraveny
metodou magnetronového napraSovani, popsanou v teoretické ¢asti této diplomové prace. Byla
zvolena depozicni rychlost az = 3,8 nm/min, kterd byla zvolena na zdkladé ptedchozich
experimentl. Tloustka vrstvy pak byla fizena zménou depozi¢niho ¢asu. Byly pfipraveny
tt1 vzorky s tloustkou vrstvy 100, 300 a 500 nm. Tyto tloustky byly zvoleny zcela zdmérné.
Tloustka 100 nm je brana jako hrani¢ni tlouStka vrstvy pro dobré elektrické vlastnosti. Pro
srovnani byly deponovany i vétsi tlouStky.Podminky depozice pro kazdy vzorek jsou popsany
v tab. 3

Tab. 3 Oznaceni vzorkit a podminky jejich depozice

depozice 141-45 141-46 141-47 141-91

t [s] 30 90 150 30 t ... Cas depozice
Pre [W] | 300,000 | 300,000 | 300,000 | 300,000 Prr ... vykon RF zdroje
Uy s [V] | 448,200 | 429,200 | 449,750 | 572,667 U,y ... vybojové napéti
pT [Pa] 0,680 0,691 0,666 0,697 pT ... tlak argonu

T, [°C] 26 26 26 25 T, ... teplota substratu
tazo | [nm] 100 300 500 100
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Zkouska adheze byla provedena metodou scratch test. Bylo provedeno vzdy nékolik vrypt
na kazdém zkoumaném vzorku. Na prvnim vzorku byly vyhotoveny tfi vrypy. Po kontrole
vysledkti, byl pocet na dalSim vzorku navySen na pét vrypti a nasledné na poslednim
zkoumaném vzorku bylo rozhodnuto, ze z diivodl relevantniho vyhodnoceni bude provedeno
vrypu sedm.

Podminky scratch testu:

Pro fazi 2 (provedeni vrypu), v této diplomové praci, bude zadana linearné stoupajici normalova
sila od 0 mN do 40 mN. Zvolena délka vrypu je 280 um. M¢feni cross profilu bude provedeno
ptesné v puli délky vrypu (na pozici 140 pum). Normalova sila pro pritbéh drsnosti pied a po
vytvofeni vrypu bude ¢init 0,1 mN. Zvolend délka méfeni cross profilu bude 100 pm a
normalova sila 0,1 mN.

Pro zjistovani lomové houzevnatosti zkouskou ohybem musel byt pro ohyb vzorkl zhotoven
specificky piipravek, ktery nahradil pfipravek plvodné vybrany, obr.19. Problémem
pfi zkousce ohybem na piivodnim piipravku byl flexibilni substrat, ktery pii ohybu nepfiléhal
na vybrany pramer konického trnu.

NavrZeny a vyrobeny piipravek

Piivodné navrzeny ptipravek nevyhovoval potfebam provadéné zkousky. Z tohoto diivodu byl
navrzen a zkonstruovan zcela novy ptipravek specialné pro potieby této diplomové prace. Novy
ptipravek byl vyhotoven tak, aby po uchyceni zkoumaného vzorku na jedné stran€ bylo mozné
vzorek manualné ohnout ptes ty¢ zadaného praméru. Pro provedeni ohybu se vzorek, po fixaci
jedné strany, na strang protilehlé upnul do upraveného klipsu. Ohyb se provadél do t€sného
obepnuti tyCe substratovou folii. Pii ohybu bylo nutné dbat na to, aby pfi ru¢ni manipulaci
dochazelo k minimalnimu pfidanému tahovému napéti, vytvarenému pohybem ruky. Eliminace
tohoto ptfidaného pnuti je zasadni pro reprodukovatelnost zkousky na tomto ptipravku.
Ptipravek je mozné v budoucnu pouZzivat pro tuto zkousku pro vzorky pfipravené
na flexibilnich foliich.

Pro zkousku byly pfipraveny tyce o primérech: 12, 10, 8, 6, 5,4 mm, které se vsadily do drzakd,
tak aby takto zhotovené zkuSebni tyCe bylo mozné volné zasunout a vysunout do drazek
v ptipravku, obr. 20.

Pro zkoumani vyskytu lomovych ¢ar byl metodice k tomuto testu pouzit svételny mikroskop
Nikon LV150 BD DIC. Pro tcely této diplomové prace bylo rozhodnuto pouZzit mikroskop
Zeiss Axio Vert.Al v prostorach ZCU.
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Obr. 18 Puvodni piipravek Obr. 19 Novy p¥ipravek

Provedeni zkouSky

U kazdého vzorku byl ohyb provadén postupné. Jako prvni se provedl ohyb pies ty¢ o priméru
12 mm. Misto ohybu bylo oznaceno. Vzorek byl zdokumnetovan pod svételnym mikroskopem
Zeiss Axio Vert.Al, nejprve se zvétSenim 200x a poté 500x.Na vzorku se zkoumalo, zda
se objevily lomové ¢ary ve vrstvé AZO. Pokud nebyly na vzorku nalezeny lomové ¢ary, byla
do pfipravku zasunuta ty¢ o priméru 10 mm a cely proces se opakoval. Pokud poté byly
zaznamenany lomové cary, provedl se jesté ohyb pies ty¢ s niz§im primérem, pro srovnani
hustoty lomovych ¢ar. Pro vypocet se na snimcich pocitaji pouze lomové Cary tahnouci se pies
cely snimek. Na dalSich straniach jsou uvedeny vybrané snimky dokumentujici postup
vyhodnoceni zkousky a s ni souvisejici vypocty, v€etné zndzornéni grafem. Po provedeni
zkousky na vzorcich 141-45 (100 nm),141-46 (300 nm),141-47 (500 nm) bylo rozhodnuto o
ptipravé kontrolniho vzorku s tlouStkou vrstvy 100 nm, aby se ovéfily vysledky méfeni na
vzorku 141-45.

5.3 Vysledky experimentalni ¢asti

5.3.1 Scratch- test

Vysledky méfeni pomoci nanoindentoru byly programem sumarizované do souboru forméatu
xls. Pro tuto praci byla ze souboru pouzita data dvojiho druhu.

Prvni okruh dat sledoval pohyb hrotu indentoru a zaznamenaval vysledky pohybu po vrstve,
praniku do vrstvy a ptisobeni normalové sily béhem pohybu, pro kazdy vryp zvlast’. Tato data
byla vynesena do grafii, tak aby byly patrné rozdily ve vysledcich kazdého vrypu na daném
vzorku, viz obr. P1-P15 v Pfiloze. Tato data byla zhodnocena a byly vyfazeny hodnoty s
vyraznymi odchylkami. Eliminovaly se tak napft. vlivy necistot na vrstve.
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Druhy okruh dat obsahoval souhrnné vysledky naméfenych hodnot pro kazdy vzorek do
porovnavajicich tabulek Pro potfebné zprimérovani hodnot, byla néktera data nedostacujici.
Ze souhrnnych tabulek se tedy vybraly k porovnani data, u kterych se zaznamenané vysledky
jevily jako vypovidajici.

Obrazky popisované v této kapitole jsou obsazeny v Ptiloze.

Obr. PI-P3: Na téchto grafech je zobrazen prubéh prvni drsnosti povrchu, silou 0,1 mN.
Pfi tomto zatizeni indentor mapuje stavajici povrch jesté pred provedenim vrypového testu.
Na grafech vzorka 141-45 al41-46 vytvaii kiivka profilu prohnuti smérem k substratu.
Je mozné, Zejeto zpusobeno elastickou reakci samotného substratu, anebo jsou vrstvy
tak tenké, Ze hrot uz pfi tomto zatizeni je schopen vytvofit tlak, ktery vrstvu nepatrné zatlaci.
Zvlastni je prab¢h na vzorku 141-47. Deponovana vrstva zpoc¢atku bézi nad rovinou a teprve
po 150um kopiruje profil predchozich vzorkl. PfiCemz je patrné, Ze nejmens$i prinik
do hloubky vykazuje kupodivu nejtenci vrstva, tedy vzorek 141-45.

Obr. P4-P6: znéazoriuji graficky pribéh priniku do vrstvy pii samotném scratch testu
(normalova sila hrotu postupné dosahla 40 mN). Pokud probéhne v této fazi scratch test
standardn¢, méla by mit kiivka plynuly (téméf linedrni) pribeh, nebot’ reaguje na plynule
se zvysujici zatizeni a na jeho maximu by mélo dojit k odlehéeni. Ukazkovou kiivkou je kiivka
vzorku 141-47, s hloubkou praniku pii kritickém zatizeni okolo10000 nm. Vzorek 141-46 ma
obdobné¢ ,,Cisty* pribeh testu, jeji prunik do hloubky ma vSak hodnotu pouze 4000nm.
Je mozné, ze siln€jsi vrstva vzorku 141-47 vytvéiela pod hrotem silnéjsi tlak na flexibilni
substrat. Mnohonasobn¢ vétsi hloubky priniku hrotu, nez tloustky samotnych vrstev jsou
zifejme projevem elasticky reagujiciho substratu. Prosté se prohne. U vzorku je priibéh vrypoveé
zkousky zcela odlisny. Na pozici 110 um, v hloubce 1454 nm doslo k odtrzeni hrotu indentoru
od povrchové vrstvy. Od tohoto mista je kiivka silné rozkmitana.

Obr.P7-P9: zobrazuji pribéh skenovani povrchu po provedeném vrypu, tzv. posledni profilace
opét silou 0,1mN. Jedna se o vykresleni profilu vrypu po odlehceni. Takto zobrazena profilace
dokresluje informace z ptedchéazejicich grafti. Vzorek 141-45 méa profil po vrypu s velmi
hrubym relié¢fem. Tady uz je nutné vzit do Gvahy predpoklad, Ze u takto tenké vrstvy doslo
v prubéhu testu k prostupu vrstvou az na substrat, ktery pred sebou poté hrot vytlacoval. Vzorky
141-46 a 141-47 maji trochu odliSny prabéh. U té€chto vzorki je nahrnutd hmota povrchové
vrstvy, kterou vytlacil hrot pfi tvorbé vrypu, az na konci obou kiivek. U vzorku 41-46 nema
celkovy profil povrchu takovy vySkovy rozptyl jako profil vzorku 141-47.

Obr.P10-P12: Dalsi dulezitou operaci, kterou pfistroj nanoindentoru provede v ramci scratch
testu je tzv. cross profile. Jde o profilaci napfic€ jiZ provedenym vrypem v poloving jeho délky.
Dava predstavu o tvaru vrypu na jeho kolmém fezu. Je vidét, Ze na vzorku 141-45 nedoslo
prakticky k Zadnému vytvoteni charakteristického vrypu (odpovida to pfedchozim vysledkim).
Vzorek 141-46 a vzorek 141-47 uz profil vykresleny maji, ale u vzorku 141-46 je ziejmé
ze jednotlivé vrypy se dost lisi, zatim co vrypy u vzorku 141-47 maji témé&f identicky prubéh.

22



ZapadocCeska univerzita v Plzni. Fakulta strojni. Diplomova prace, akad. rok 2018/19

Katedra materialu a strojirenské metalurgie Bc. Pavla Viragova

Obr. P13-15: Poslednim ukonem nanoindentoru je zméteni zbytkové drsnosti na hloubce
- 0,01 pm. U vzorku 141-45 je material od mista kritického zatizeny vytlaceny siln€ nad rovinu
povrchu. Vzorky 141-46 a 141-47 se 1isi uz jenom tim, kolik materidlu bylo nahrnuto hrotem
na konci vrypu

Z namétenych dat se pro porovnani vybrala jednotlivd data a uspotadala se do tabulky.
Vypocitaly se priméry a odchylky dat, aby mohly byt vysledky z tabulky zobrazeny formou
grafii. Tab. 7.

Critical Load.......cccoooeeiiiniiiieciieee kritické zatizeni

Penetratin Depth At Critical Load.............. hloubka vniku pii kritickém zatizeni

Scratch Width.......ccccooiiiniiiiii, Sitka vrypu na pozici Cross Profil

Total Height Of the Groove........................ maximalni hloubka vniku

Residual Scratch Depth ..o hloubka vrypu po odlehceni

Pile Up Height.....ccoovvveviieiiiiieieciees maximalni vyska vytlaeného materialu
Position For Cross Profile .........c...cocceeeee. vzdalenost na které byl proveden Cross Profile

Tab. 4 Ukazka vystupu méieni pro vzorek 141-45 (nahoie) a zpracovand data (dole)

Penetration ) . "
Test | Critical Load | Depth At [Scratch Width oncit:; "('Berf:\:e chf;dgzlpth Pile Up Height gr‘zss':o;r;ﬁ
Critical Load
mN nm um nm nm nm um
1 16,596 1501,386 98,26 308,768 307,961 0,807 91,942
2 19,466 1309,682 100,007 283,801 283,801 0 91,118
3 14,164 1552,092 99,962 262,355 262,355 0 91,879
Mean 16,742 1454,387 99,41 284,975 284,706 0,269 91,646
Std. Dev. 2,654 127,857 0,996 23,229 22,817 0,466 0,459
% COV 15,85 8,79 1 8,15 8,01 173,21 0,5

Penetration . .
. . . Total Height Of [Residual Scratch
Critical Load |Depth At Critical | Scratch Width
Test 141-45 the Groove Depth
Load
mN nm um nm nm
1 16,5960 1501,3860 98,2600 308,7680 307,9610
2 19,4660 1309,6820 100,0070 283,8010 283,8010
3 14,1640 1552,0920 99,9620 262,3550 262,3550
Mean 16,7420 1454,3867 99,4097 284,9747 284,7057
Std. Dev. 2,6540 127,8568 0,9959 23,2287 22,8165
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Tab. 5 Vysledky méreni pro vzorek 141-46 (nahore) a zpracovand data (dole)

Bc. Pavla Viragova

Penetration . ’ -
Test | Critical Load | Depth At _ [Scratch With onott:; gff:\}e Scrz‘ta:tl'ndgzlpth Pile Up Height g:;'g";r;ﬁ;
Critical Load
mN nm um nm nm nm um
1 38,986 3163,205 8,961 311,593 254,533 57,06 91,897]
2 38,895 3398,286 9,006 286,879 213,067 73,812 91,517
3 38,897 4144 444 99,962 361,028 361,028 0 91,494
4 39,299 5076,171 99,962 331,595 331,595 0 91,512
5 pren pren pren P pren P 91,942
Mean 39,019 3945,526 54,473 322,774 290,056 32,718 91,605
Std. Dev. 0,191 862,057 52,527 31,383 68,195 38,393 0,195]
% COV 0,49 21,85 96,43 9,72 23,51 117,35 0,21
" Penetrat|'o'n ) Total Height Of [Residual Scratch
Critical Load | Depth At Critical | Scratch Width
Test 141-46 the Groove Depth
Load
mN nm um nm nm
1 38,9860 3163,2050 8,9610 311,5930 254,5330
2 38,8950 3398,2860 9,0060 286,8790 213,0670
3 38,8970 4144,4440 99,9620 361,0280 361,0280
4 39,2990 5076,1710 99,9620 331,5950 331,5950
Mean 39,0193 3 945,5265 54,4728 322,7738 290,0558
Std. Dev. 0,1913 862,0565 52,5265 31,3828 68,1951
Tab. 6 Vysledky méieni pro vzorek 141-47 (nahore) a zpracovand data (dole)
Penetration . . .
Critical Load | Depth At Critical [ Scratch Width Total Height Of | Residual Scratch Pile Up Height Position For
Test 141-47 Load the Groove Depth Cross Profile
mN nm um nm nm nm um
1 39,5990 10 699,0830 8,5580 393,9240 190,5060 203,4180 HoHxK
2 0,1030 818,0570 8,6030 412,6210 222,8990 189,7220 Forxk
3 0,1040 1021,6070 53,8120 389,2650 255,7940 133,4710 HHxK
4 39,7650 10761,3760 8,4240 391,5390 148,8280 242,7120 HoHxK
5 39,7720 10 541,5740 9,4000 445,5590 221,7050 223,8540 HorxK
6 0,1000 764,1290 26,6150 914,8450 210,6950 704,1500 FHxK
7 39,6020 9122,0400 7,9750 446,8280 255,4510 191,3770 HoHxK
Mean 22,7210 6 246,8380 17,6270 484,9400 215,1250 269,8150 HorxK
Std. Dev. 21,1580 5062,1120 17,3170 191,1430 37,4280 194,5330 HHxK
% COV 93,1200 81,0300 98,2500 39,4200 17,4000 72,1000 HorxK
" Penetrat|.o.n ) Total Height Of [Residual Scratch
Test 14147 Critical Load | Depth At Critical | Scratch Width the Groove Depth
Load
mN nm um nm nm
1 39,5990 10 699,0830 8,5580 393,9240 190,5060
4 39,7650 10761,3760 8,4240 391,5390 148,8280
5 39,7720 10541,5740 9,4000 445,5590 221,7050
7 39,6020 9122,0400 7,9750 446,8280 255,4510
Mean 39,6845 10281,0183 8,5893 419,4625 204,1225
Std. Dev. 0,0970 778,1691 0,5952 30,8860 45,4116
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Tab. 7 Souhrnna data 7 scratch testu

Vzorky kritické zatisent hI.o%ka'a vmkg prl, Sitka vrypu na.pozm maximalni hloubka hloubka v[prf
kritickém zatizeni cross profilu vrypu po odlehceni
pfifazené | tloustka vrstvy N
tislo AZO o] i I . i T
141-45 100 16,74 + 2,65 1454,39 + 127,86 99,41 + 1,00 284,97 + 23,23 284,71 £ 22,82
14146 300 39,02 + 0,19 394553 + 862,06 54,47 + 52,53 322,77 + 31,38 290,06 + 68,20
141-47 500 39,68 + 0,10 10281,02 + 778,17 859 + 0,60 419,46 + 30,89 204,12 + 4541

Souhrnna data byla i se smérodatnymi odchylkami znazornéna v grafech na obr. P16 — P20
v Ptiloze.

Obr. P16: kritické zatizeni je zatiZeni, pii némz prechazi plynuly pohyb vnikajicitho hrotu
do rozkmitané faze, kterd indikuje odtrZzeni od materidlu. U vzorku 141-46 je toto zatiZeni
pouhych16,74 mN. U tohoto vzorku neprob¢hl test az do pozadovaného 40mN zatizeni. U
dalsich dvou vzorki se kritické zatizeni minimalné li§i od zadaného maximalniho zatiZeni.

Obr. PI17: hloubka pii kritickém zatizeni: u vzorku 141-46 doslo ke kritickému zatizeni
uz v hloubce 1454 mN. Hloubka pfti kritickém zatizeni, u vSech vzorkl, vyrazné piesahuje
tloustky nanesenych vrstev.

Obr. PI18: 8itka vrypu na pozici cross profile je u vzorku 141-45 nejvyssi a u dalSich dvou
vzorkdl vyrazné klesd. Tato data odpovidaji i grafim zndzorfiujicim samotny cross profile.
U vzorku s nejten¢i vrstvou AZO (141-45, 100 nm), je tvar vrypu netypicky a proto jsou
hodnoty Sitky tak vysoké. Naproti tomu vzorek s nejsilnéj$i vrstvou AZO 500 nm ma
o¢ekavany tvar vrypu a jeho $itka ma nejnizsi hodnoty.

Obr. P19: maximalni hloubka vniku stoupd se zvétSujici se tloustkou vrstvy u jednotlivych
vzorkl. U silnéjsi vrstvy proniknul indentor plynule do vétSich hloubek.

Obr. P20: na grafu hloubky vrypu po odlehc¢eni je vidét, jak se jednotlivé vzorky (jejich vrstvy)
vyrovnavaji s napétim vzniklym tlakovym plisobenim hrotu. Z tohoto hlediska na to byl nejlépe
vzorek 141-47 s nejsilngjsi vrstvou. Zde pravdépodobné jiz vrstva 500 nm spolu se substratem
diky elastické deformaci, pohltila znac¢nou cést tlakového namahani a po odlehceni se tak
nejvice priblizila pivodnimu tvaru.

Podle pfedem zvolen¢ho postupu byly provedeny ohybové zkouSky pro prvni tii vzorky:
141- 45, 141-46, 141-47. Zkousky byly provedeny na navrZzeném a vyrobeném speciadlnim
ptipravku.

Problém nastal pii hodnoceni lomovych ¢ar na svételném mikroskopu. Vzorek mél tendenci
se ohybat v disledku nanesené vrstvy kolem podéIné osy. Pro pozorovani pii zvétSeni S00x tato
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nerovna plocha znamenala téméf nemoznost dosdhnout pozadované ostrosti. Vzorek tak musel
byt na pocatku zatézovan po strandch. Znamenalo to pfimy kontakt AZO vrstvy s deskou
mikroskopu. Proto byl vyhotoven ptipravek, ktery by po zasunuti vzorku maximaln¢ eliminoval
efekt prohnuti. Byl vytvofen tak, aby se vrstva pfi pozorovani nedostala do kontaktu s jinymi
castmi mikroskopu a neposkozovala se. U piipravku bylo pouzito zdmérné tmavé pozadi pro
moznost snazsiho zaostfeni pfimo na vrstvu.

Po vyhodnoceni prvnich tfech snimkii, bylo rozhodnuto pfipravit jesté jeden vzorek a to vzorek
141-91, ktery ma stejné parametry jako vzorek 141-45.

Tento vzorek byl vybran z téchto divodu.:

Problémy se zkroucenim vzork pii mikroskopickém pozorovani, je potieba zopakovat
a potvrdit nebo vyvratit zaveér, Ze tato vrstva nevykazuje lomové chovani ani pii ohybu pfes
pramér 4mm.

Vysledky byly zdokumentovany a vSechny snimky (obr. P21-P58} jsou zobrazeny v Ptiloze.
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Vzorek 141-45, tloust’ka vrstvy 100 nm

Vzorek byl ohyban na ptipravku od priméru
ty¢e 12 mm az po prumér 4 mm. Pfi zddném
praméru nebyly zpozorovany lomové ¢ary.

Obr. 20 Vzorek 141-45 ohyb pies pritmér 6 mm - zvétSeno 500x: nenalezeny Zddné lomové Cary

Obr. 21 Vzorek 141-45 ohyb pies priumér 5 mm — zvétSeno 500x: nenalezeny Zdadné lomové ary

Obr. 22 Vzorek 141-45 ohyb pies priimér 4 mm — zvétSeno 500x: nenalezeny Zadné lomové Cary
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Vzorek 141-46, tloust’ka 300 nm

Vzorek 141-46 byl ohybadn od priméru
12 mm az do priméru 5 mm. Lomové cary
se objevily uz pfi ohybu pfes ty¢ o priméru
6 mm. Vysledky byly zaneseny do tabulky.

four

Obr. 23 Vzorek 141-46 ohyb pies priimér 8 mm — zvétSeno 200x: nenalezeny Zadné lomové Cary

Obr. 24 Vzorek 141-46 ohyb pies prizmér 6 mm — zvétSeno 500x: nalezeno 17 ¢ar na rozteci 250 um

Obr. 25 Vzorek 141-46 ohyb pies priumér 5 mm — zvétSeno 500x: nalezeno 19 Car na rozteci 250 um
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Vzorek 141-47, tloust’ka 500 nm

Vzorek 141-47 byl ohyban od priméru 12 mm
az do praméru Smm. Také tady se lomové ¢ary
ukazaly uz pfi ohybu pfes primér 6mm.
Vysledky byly zaneseny do tabulky.

Obr. 26 Vzorek 141-47 ohyb pies prizmér8 mm — zvétSeno 500x: nenalezeny Zadné lomové cary

Obr. 27 Vzorek 141-47 ohyb pies priimér6 mm — zvétseno 500x: nalezeno 10 car na rozgteci 250 pum

Obr. 28 Vzorek 141-47 ohyb pies priumér5 mm — zvétSeno 500x: nalezeno 12 car na rozteci 250 pm.
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Vzorek 141-91, tloust’ka 100 nm

Bc. Pavla Viragova

Vzorek 141-91 byl ohyban na zaklad¢
predchozich méfeni ptes ty¢ od priméru 6 mm
do priméru 4 mm.

Lomové cary byly nabézném snimkovani
na mikroskopu velmi Spatné identifikovatelné
aproto byl snimek softwarové upraven
sostrym kontrastem. Lomové cary byly
spocitany pres vzdalenost 50 um (bila piimka)
a hodnoty byly zaneseny do tabulky.

Obr. 29 Vzorek 141-91 ohyb pies priimér6 mm — zvétSeno 500x: nalezeno 5 ¢ar na roztedi 50 um

Obr. 30 Vzorek 141-91 ohyb pies priumér5 mm — zvétSeno 500x: nalezeno 8 ¢ar na roztedi 50 um

Obr. 31 Vzorek 141-91 ohyb pies priumér5 mm — zvétSeno 500x: nalezeno 8 ¢ar na roztedi 50 um
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Vysledky ziskané z vySe zobrazenych snimki byly zaneseny do tabulek a pouzity k vypoctim.
Vysledna data byla vyhodnocena formou grafu. Podle teorie lomové houzevnatosti pouzivané
pro flexibilni materialy, bylo vypocteno napéti na ohybu ¢, (viz tab. 8) jako funkce tloustky
substratu a poloméru ohybu. Déle se vyhodnotila hustota lomovych ¢ar na jeden um oznacena
jako dp (viz tab. 9).

Vzajemna zavislost vypoctenych hodnot je zndzornéna graficky.

Vypocty:
2

€= —
P 2r

dc .....pocet ¢ar na um [um™]

Tab. 8 Vysledky vypoctii

tloustka substratu [nm]

napéti pti ohybu [-]
aplikovany ohyb [%]

pocet lomovych ¢ar na vzorku

délka ptes kterou se ¢ary pocitaji [um]

polomér ty¢e ptes kterou se provadi ohyb (d = 2r) [mm]

Vypocet napéti

d(2r) [mm] 12 10 8 6 5 4
ts [mm] 0,1500 0,1500 0,1500 0,1500 0,1500 0,1500
£, [-] 0,0125 0,0150 0,0188 0,0250 0,0300 0,0375

Sab [%] 1,2500 1,5000 1,8750 2,5000 3,0000 3,7500
Tab. 9 Vysledky vypoctii
Prameér tyce
Vzorky d(2r) [mm]
12 10 8 6 5 4
napéti Sab [%] 1,250 1,500 1,875 2,500 3,000 3,750
n [pocet] 0 0 0 0 0 0]
141-45 A [um] 250 250 250 250 250 250
d. [lim-l] 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000 0,000
n [pocet] 0 0 0 17 19 X
141-46 A [um] 250 250 250 250 250 X
d. [um™] 0,000 0,000 0,000 0,068 0,076 X
n [pocet] 0 0 0 10 12 X
141-47 A [um] 250 250 250 250 250 X
d. [Hm-l] 0,000 0,000 0,000 0,040 0,048 X
n [pocet] 0 0 0 5 8 8
141-91 A [um] 50 50 50 50 50 50
d, [um™ | o000 | o000 | 0000 | 0200 | 0160 | 0,160
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Zavislost hustoty lomowych ¢ar na aplikovaném ohybu
[unfrl] 0,180
0,160

0,140
0,120

—8—141-45, t=100nm 0,100

—8—141-46, t=300nm

0,080
141-47, t=500nm
—e—141.91, t=100nm P80
0,040
0,020
0,000 > > o

0,00 0,50 1,00 1,50 2,00 2,50 3,00 3,50 200 S, [%]

Obr. 32 Graf zavislosti hustoty trhlin na aplikovaném ohybu

Graf popisuje zavislost hustoty lomovych ¢ar (trhlin) na provedeném ohybu (napéti vyjadiené
v procentech). Nepotvrdil se ptedpoklad, Ze se stoupajici tloustkou vrstvy, bude riist tendence
k tvorbé lomu. Vzorek 141- 5 sice odolal dokonce i ohybu pres 4 mm, avSak vzorek 141-47
s tloustkou 50nm mél pii stejném napeti méne lomovych car nez vzorek 141-46 s tloustkou
300 nm. Kontrolni vzorek 141-91 po vytvofeni kontrastnich snimka pak vykazal zcela odlisné
vysledky od vzorku 141- 45, ktery byl pfipraven za stejnych podminek.

6 Diskuze

Na zakladé vysledkl z probéhlych méteni bylo mozné ucinit n€kolik zaveért

6.1 Scratch test

a) Pocet vrypu na vzorek — minimalni pocet vrypt na jeden vzorek by mél byt sedm
vrypl. Musi se pocitat s tim, Ze pii scratch testu na flexibilni folii je velice
pravdépodobné, Ze ¢ast vrypl nebude mit relevantni data, viz tab. 4-6. Pravé tento
typ dat jasné¢ ukazuje pro¢ je dilezité, v piipadé scratch testu provadéném
na tenkych vrstvach na flexibilnim substratu, vyznamné navysit pocet vrypa pro
relevantni vyhodnoceni. Néktera data nebyla zaznamenana viibec, jind méla vyrazny
rozptyl v hodnotéch.

b) Normdalova sila vrypu — sou€asna normalova sila vrypu se jevi jako vhodna az pro
nejsilnéj$i vrstvu (500 nm). To je patrné z grafi pro vzorek 141-47. Naopak,
u vzorku 141-45 velice pravdépodobné doslo k proniknuti hrotu az do substratu
a naslednému hrnuti substratu pred hrotem do odtrZeni. Nasvédcuji tomu 1 vysledky
ze souhrnnych dat, kde Lc¢ je pouhych 16 mN a k tomuto kritickému zatizeni doslo
na hloubce zhruba 1450 nm. Vzorek 141-46 se chova jako hrani¢ni, v tom smyslu,
ze nekteré vrypy vykazuji priibéh zkousky vice podobny pritbéhu na vzorku 141-45
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anckteré naopak vykazuji shodu s vzorkem 141-47. Nejlépe tyto rozdily
v hodnotéch, v piipadé vzorku 141-46, ukazuje tabulka 5, sloupec scratch widht.
Bylo by dobré uvazit zda, pro vzorky do tloustky vrstvy 300 nm na tomto substratu,
zvolit pro vrypovou zkousku vhodné;jsi normalovou silu. V kazdém piipadé m¢l ze
vSech vzorkli pouze vzorek 141-47 jako jediny vysledky odpovidajici ocekédvanému
prabéhu scratch testu. Je ale mozné fict, ze provedeny scratch test poskytl velmi
dobrou pfedstavu o tom, co se pii vrypové zkouSce délo. Pro zkoumani
mechanickych vlastnosti tenkych vrstev na polymernich substratech je rozhodné
vhodnou metodou.

a) Pripravek na ohyb —po pocatecnich obtizich, se celkem snadno provadély zkousky
ohybu pfes specialné zhotoveny piipravek. Tento je tedy pro provadéni zakladnich
zkousek ohybu vhodny.

b) Ty¢ pro ohyb - tyce jsou az do priméru 4 mm pln¢ vyhovujici pro zkousku
provadénou v této praci. Problémem je, Ze vzorek s nejmensi tloustkou vrstvy
(141-45) nevykazoval lomové ¢ary ani pii ohybu ptes ty¢ s primérem 4 mm. Pii
pokusu pouzit ty¢ s niz§im primeérem ze stejného materidlu (napt. 3 mm) bylo
zjisténo, ze ty¢ uz pfi minimalnim zatizeni pruzi a zkouSka se nedd provést.
V bézném prodeji nebylo mozné zakoupit ty¢ takto malych praméri, aby
nevykazovaly stejné problémy. Vzorky 141-46 a 141-47 zacaly vykazovat lomové
cary pfiohybech ptfes priméry 6 mm a 5 mm. Pfesto by bylo vhodné pro
opakované méfeni pro tuto zkousku, vytvoftit pfipravek z jiného materialu. Také
by mélo jit opfipravek, ktery by odstranil problém s vytvafenim
reprodukovatelného tahového napéti pii ohybu. Toho se pfi ru¢nim provadeni
zkousky na tomto ptipravku nedalo dosdhnout.

Mikroskopické snimkovani — pti praci se vzorky na mikroskopu vyvstal problém.
Deponované vrstvy jsou pii bézné manipulaci velmi nachylné vi¢i mechanickému
posSkozeni. Po naneseni vrstvy na flexibilni substrat doslo k jemné deformaci celého
vzorku. Vzorek byl v pfi€ném sméru nepatrné vypoukly. To vSak stacilo, aby pii
vysokém rozliSeni, kterého bylo potteba pro zkouméni lomovych car, dochazelo
k prakticky nefeSitelnym problémim pii zaostieni snimku. Vzorek obraceny
deponovanou stranou na podlozku mikroskopu se musel po stranach zatizit a to pokud
mozno co nejbliz zkoumanému mistu. Vysledkem bylo pravé poSkozovani vrstvy
(Skrabance, zneciSténi, pravdépodobné i trhlinky). I pfes toto zatizeni vzorek ve
zkoumaném misté pruzil a byl problém ho zaosttit. Tento jev je patrny i na obrdzcich
mikroskopickych snimki. Protoze pro vypovidajici vypocet bylo potfeba spocitat
lomové ¢ary, nedostatecnd moznost snimek vice zaostfit se stala velkym problémem pro
nasledné vyhodnoceni. Lze pfedpokladat snizujici se schopnost vrstvy odolavat napéti
v ohybu se zvySujici se tloustkou vrstvy. Ale vysledky vypocti tento ptredpoklad
nepotvrzuji. Kontrolni vzorek 141-91 dokonce nepotvrdil ani nulovou pfitomnost
lomovych ¢ar na vzorku 141-45 pii prvnim zkoumani Je mozné, Ze pravé z davodi
Spatného zaostfeni snimku byly lomové Cary Spatné ureny a vysledky jsou tak
neprikazné. Proto byl i1 tentokrat vytvofen piipravek pro uchyceni vzorku. Byl
vyhotoven z béZzné dostupného materidlu tak, aby pfi ndsledném zkoumani pod
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mikroskopem a manipulaci nedoslo ke kontaktu deponované vrstvy s jakykoliv
povrchem, viz obr. 34. BohuZel ani tento pfipravek problém nevyfteSil. Pfi zasunuti
vzorku do pfipravku sice doSlo k narovnani vzorku a vzorek byl sice chranén pied
otérem, ale protoze po zasunuti se vzorek nachdzel asi 2 mm nad povrchem desky
mikroskopu, byl pfi pétisetndsobném zvétSeni pravdépodobné mimo ohnisko objektivu
a problém se zaostfenim trval. Pro pozorovani téchto vrstev nanesenych na flexibilni
substraty by bylo dobré vytvofit ptipravek, kdy bude folie ptfi zkoumani pod
mikroskopem v roviné s deskou mikroskopu.

Obr. 33 Pripravek k uchyceni vzorku pro zkoumdni svételnym mikroskopem

Obr. 34 Ukdzka vrstvy AZO piipravené na PET
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7 Zavér

Naplni této diplomové prace bylo navrhnout a vyzkouset metody slouzici ke zjistovani
mechanickych vlastnosti tenkych vrstev ZnO s tloustkami 100 az 500 nm pfipravenych
na flexibilnim substratu. Byly vybrany metody Scratch test pro hodnoceni adheze tenké
vrstvy k substratu a bending test pro urceni odolnosti tenké vrstvy proti lomu v ohybu.
Scratch test (vrypova zkousSka) se ukézala jako metoda, kterd dava velmi dobré
informace otom co se na tenké vrstvé déje v prubéhu testu a poskytuje dostatek
informaci pro nasledné vyhodnoceni. Na grafickych vystupech z této zkousky je jasné
patrné naprosto odlisné chovani vSech tifi vrstev. Pfi zadaném normalovém zatizeni
na vrstvé o tloustce 100 nm doslo k proniknuti az do samotného substratu, zatimco u
vrstvy o tloust’ce 500 nm nedoslo k proniknuti a test vykazoval pfedpokladany pritbéh.
Vzorek s tloustkou 300 nm vykazoval vysledné hodnoty, které svym rozptylem
zasahovaly do hodnot obou ptedchazejicich vzorkd.

Bending test (zkouska odolnosti proti lomu v ohybu) musel byt navrzen a zhotoven
vlastni piipravek pro ohyb. Byl zkonstruovan tak, aby bylo mozné pouzit tyce
o primérech v rozsahu 4-12 mm. Tyto priméry odpovidaly ohybovému napéti
v intervalu 0,0125 az 0,0375 (veli¢ina je bezrozmérna).

U vSech vrstev nedoslo k rozvoji lomovych ¢ar az do napéti €,0,02. Pti vysSSich napétich

vykazovala nejtenci vrstva nejvétsi hustotu lomovych car.
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Grafické vystupy z méreni scratch testu

Obrazova dokumentace mikroskopického pozorovani
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Vzorek: 141-45: tloustka vrstvy=100nm, tloustka substratu=150um,; F=0,1mN, délka 200um

depth
[um] zvolend délka (distance profil) focratens [LM]

Ki) 10,0 20,0 30,0 10,0 50,0 60,0 70,0 80,0 90,0 100,0 110,0 120,0 130,0 140,0 150,0 160,0 170,0 180,0 190,0 200,0 210,0 220,0 230,0 240,0 250,0 260,0 270,0 280,0

150 NN — |

-10,0
-35,0
-60,0

Vy3ka profilu (profile height)

— W yp 001 YWiyp 002 YWiyp 003

Obr. P1 Priibéh drsnosti povrchu pied vytvoienim vrypu (first profile) vzorku 141-45

Vzorek: 141-46: tloustka vrstvy=300nm, tloustka substragtu=150um,; F=0,1mN, délka 200um
depth zvolend délka (distance profil) Isoraten [UM]

,0 10,0 20,0 30,0 40,0 50,0 60,0 70,0 80,0 90,0 100,0 1100 120,0 1300 140,0 1500 1600 170,0 180,0 1°20,0 200,0 2100 220,0 2300 240,0 250,0 2600 270,0 2800

-10,0 -

A N e

-60,0 —r—

85,0 —
1000 %

Vyika profilu (profile height)
b3
LT

—%ryp 001 —ryp 002 —%Tryp 003 YViyp 004

Obr. P2 Prubéh drsnosti povrchu pied vytvoienim vrypu (first profile) vzorku 141-46

Vzorek: I141-47: tloustka vrstvy=500nm, tloustka substratu=150um,; F=0,1mN, délka 200um
depth zvolend délka (distance profil) fscraten [HM]

[um] ,0 10,0 20,0 30,0 40,0 50,0 60,0 70,0 80,0 90,0 100,0 1100 120,0 130,0 1400 1500 160,0 1700 180,0 190,0 2000 2100 220,0 2300 2400 250,0 260,0 270,0 2800

140,0 -
115,0
90,0

e —
ig:g \ N> ‘ ~.\‘ T _/"\__ \

150 N - — -
-10,0 i N
-35,0
-60,0
-85,0
-110,0
-135,0
-160,0

Vy$ka profilu (profile height)

—ryp 001 Viyp 002

Vryp 003 Vryp 004

YViyp 005

Vryp 006

Vryp 007

Obr. P3 Priibéh drsnosti povrchu pied vytvoienim vrypu (first profile) vzorku 141-47
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Vzorek: 141-45: tloustka vrstvy=100rm, tloustka substratu=150um,; F=40mN, délka 200im

zvolend délka (distance profil)

depth
[um]
4] \
-1 000

——
7 000 M

10,0 20,0 30,0 40,0 50,0 60,0 70,0 80,0 90,0 100,0 110,0 1200 130,0 140,0 150,0 1600 170,0 180,0 120,0 200,0 210,0 220,0 2300

240,0

-3 000
-4.000
-5 000
-6 000
-7 000
-8 000
-9 000

hloubka vniku (displacement)

-10 000

-11 000
—ryp 001

Yryp 002

Yryp 003

250,0

260,0

"'scratch [ LHm ]

2700

280,0

Obr. P4 Priibéh vniknuti hrotu pii vytvorenim vrypu (scratch) vzorku 141-45

Vzorek: 141-46: tloustka vrstvy=300nm, tloustka substratu=150um, F=40mN, délka 200um
zvolens délka (distance profil)

depth ,0 10,0 20,0 30,0 10,0 50,0 60,0 70,0 80,0 90,0 100,0 110,0 120,0 130,0 140,0 150,0 160,0 170,0 180,0 190,0 200,0 210,0 220,0 230,0

[km]

? ‘_-\

-1 000
-2000

240,0

-3 000
-4 000
-5000
-6 000
-7 000
-8 000
-9 000

hloubka vniku (displacement)

-10 000
-11 000

— Wy 001 Wiyp 002 Yiyp 003 Yiyp 004

250,0

-

260,0

"scratch [ Hm ]

270,0

280,0

Obr. P5 Priibéh vniknuti hrotu pii vytvoienim vrypu (scratch) vzorku 141-46

Vzorek: 141-47: tloustka vrstvy=500nm, tloustka substrgtu=150um,; F=40mN, délka 200.m

zvolend délka (distance profil)
depth
) .0 10,0 20,0 30,0 40,0 50,0 60,0 70,0 80,0 90,0 100,0 110,0 120,0 130,0 1400 150,0 160,0 170,0 180,0 190,0 200,0 210,0 2200 2300
-1 000 T
-2 000 .
-3 000 —
-4 000 —
-5 000
-6 000
-7 000 —
-8 000 —
-9 000

hloubka vniku (displacement)

-10 000
-11 000

— N ryp 001 Vryp 002 — W ryp 003 Yryp 004 Vryp 005 Vryp 006 Viryp 007

240,0

250,0

260,0

"‘scratch [l-lm]

270,0

280,0

Obr. P6 Pritbéh vniknuti hrotu pii vytvoienim vrypu (scratch) vzorku 141-47
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Vzorek: 141-45: tloustka vrstvy=100nm,; tloustka substrétu=150um: F=0,1mN, délka 200im

depth zvolena délka (distance profil)

[lm] ,0 10,0 20,0 30,0 40,0 50,0 60,0 70,0 80,0 90,0 100,0 110,0 120,0 130,0 140,0 150,0 160,0 1700 180,0 190,0 200,0 210,0 2200

1 500
1 000

500

230,0

"'scratch [ LM ]

240,0 250,0 260,0 270,0 2800

-500

Vy¥ka profilu (profile height)

-1 000

-1500

— Wy 001

Yiyp 002

Yiryp 003

Obr. P7 Pritbéh drsnosti povrchu po vytvoienim vrypu (final profile) vzorku 141-45

Vzorek: 141-46: tloustka vistvy=300nm, tloustka substratu=150um,; F=0,1mN, délka 200pm

depth zvolens délka (distance profil)

[nm] ,0 10,0 20,0 30,0 40,0 50,0 60,0 70,0 80,0 90,0 100,0 1100 120,0 1300 1400 150,0 160,0 170,0 180,0 1%0,0 2000 210,0 2200

1500,0
1000,0

500,0

"scratch [ Hm ]

230,0 240,0 250,0 2600 270,0 280,0

/

-500,0

-1000,0

Vy¥ka profilu (profile height)
|
||

-1500,0

—Wryp 001 Vryp 002

Vryp 003 Viryp 004

~\

Obr. P8 Priubéh drsnosti povrchu po vytvoienim vrypu (final profile) vzorku 141-46

Vzorek: 141-47: tloustka vrstvy=500nm, tloustka substratu=150mm,; F=0,imN, délka 200um

depth zvolena délka (distance profil)

[Lm] o 10,0 20,0 30,0 40,0 50,0 60,0 70,0 80,0 90,0 100,0 110,0 1200 130,0 140,0 150,0 1600 10,0 1s80,0 120,0 2000 210,0 2200

1 500
1 000

500

"'scratch [ Hm ]

230,0 2400 250,0 260,0 270,0 2800

-500

Vy¥ka profilu (profile height)

-1 000

-1 500

—ryp 001

YWiryp 002

Yiryp 003 Yryp 004

Wryp 005

Wryp 006

Wryp 007

Obr. P9 Priubéh drsnosti povrchu po vytvoienim vrypu (final profile) vzorku 141-47
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Vzorek: 141-45: tloustka vrstvy=100nm, tloustka substratu=150um: F=0,1mN, délka 100um

zvolend délka (distance profil)

-50,0 -45,0 -40,0 -35,0 -30,0 -25,0 -20,0 -15,0 -10,0 -5,0 ,0 5,0 10,0
200,0
depth
150,0
[km]
100,0

Vy&ka profilu (profile height)

—%ryp 001

YViryp 002 —%ryp 003

"crass [I-lm]

15,0 20,0 25,0 30,0 35,0 10,0 45,0 50,0

Obr. P10 Piicny profil vrypu v poloviné zvolené délky vrypu (cross profile) vzorku 141-45

Vzorek 141-46: tloustka vrstvy=300nm, tloustka substratu=150um;

zvolené délka (distance profil)

-50,0 -45,0 -40,0 -35,0 -30,0 -25,0 -20,0 15,0 -10,0 5,0 ,0 5,0 10,0 15,0
250,0
depth ’
200,0
[klm]
&

F=0,1mN, delka 100um
“ "'cross [l‘lm]

20,0 25,0 30,0 35,0 40,0 45,0 50,0

Vy3ka profilu (profile height)

—ryp 001

Yryp 003

Vryp 004

M'

Obr. P11 Pri¢ny profil vrypu v poloviné zvolené délky vrypu (cross profile) vzorku 141-46

Vzorek: 141-47: tloustka vrstvy=500nm, tloustka substratu=150um, F=0,1mN, délka 100um

zvolenéd délka (distance profil)

-50,0 -45,0 -40,0 -35,0 -30,0 -25,0 -20,0 -15,0 -10,0 -5,0 Ki) 5,0 10,0

"'CP'OSS [um]
45,0

15,0 20,0 25,0 30,0 35,0 10,0 50,0

Vyika profilu (profile height)

o
-300,0 depth
-350,0 [km]
-400,0

—ryp 001 Yryp 002 Yryp 003 Yryp 004 Yryp 005

Yryp 007

Obr. P12 Pri¢ny profil vrypu v poloviné zvolené délky vrypu (cross profile) vzorku 141-47
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Vzorek: 141-45: tloustka vrstvy=100nm, tloustka substrgtu=150um,; F=0,1mN, délka 200tm

!
depth zvolend délka (distance profil) scratch [HM]

[um] o 10,0 20,0 30,0 10,0 50,0 60,0 70,0 80,0 90,0 100,0 110,0 120,0 130,0 140,0 150,0 160,0 170,0 180,0 190,0 200,0 210,0 220,0 230,0 240,0 250,0 260,0 270,0 280,0

0,790
0,690
0,590
0,490
0,390

0,290

Drsnost (roughness)

0,190

0,090

-0,010

—ryp 001 Yryp 002 Wryp 003

Obr. P13 Zavislost zbytkové drsnosti na vzdalenosti (residual roughness level) vzorku 141-45

Vzorek: 141-46: tloustka vrstvy=300nm, tloustka substrgtu=150um ; F=0,1mN, délka 200um

"scratch [I»lm]
depth zvolend délka (distance profil)

[km] o 10,0 20,0 30,0 40,0 50,0 600 70,0 80,0 90,0 100,0 110,0 120,0 130,0 140,0 150,0 160,0 170,0 180,0 190,0 200,0 210,0 220,0 230,0 240,0 250,0 260,0 270,0 280,0
0,790
0,690
0,590
0,490
0,390

0,290

Drsnost (roughness)

0,190
0,090

JINON

-0,010 =

— W ryp 001 Yryp 002 Vryp 003 YWryp 004

Obr. P14 Zavislost zbytkové drsnosti na vzdalenosti (residual roughness level) vzorku 141-46

Vzorek: 141-47: tloustka vrstvy=500nm, tloustka substratu=150um; F=0,1mN, délka 200um
depth zvolend délka (distance profil) !seraten, [HM]
uml 4 10,0 20,0 30,0 40,0 50,0 60,0 70,0 80,0 90,0 1000 110,0 1200 1300 1400 150,0 160,0 170,0 180,0 190,0 2000 210,0 220,0 230,0 2400 250,0 260,0 270,0 2800
0,790
0,690
0,590
0,490
0,390

0,290

Drsnost (roughness)

0,190

0,090

-0,010

—Wryp 001 Wryp 002 Wryp 003 Wryp 004

Obr. P15 Zavislost zbytkové drsnosti na vzddlenosti (residual roughness level) vzorku 141-47
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kritické zatiZeni hloubka vniku pfi kritickém zatizeni

Sitka vrypu na pozici cross profilu maximélni hloubka vrypu hloubka vrypu po odlehéeni
45,00 12 000,00
120,00 500,00 400,00
[mN]
[nm] [um [nm] [nm]
40,00
450,00
350,00
10000,00
100,00
35,00 400,00
300,00
350,00
30,00 8 000,00
80,00
250,00
300,00
25,00
6 000,00 p
60,00 250,00 200,00
20,00
200,00
150,00
15,00 4000,00
10,00
150,00
100,00
10,00
100,00
2 000,00
20,00
5,00 50,00
50,00
o0 25 16 . 0,00 1 0,00 0,00
a5 a6 a7 0,00 45 46 47 a5 46 a7
a5 46 4
viorky vzorky Vzorky vzorky vzorky
Obr. P16 Kritické zatizeni Obr. P17 Hloubka vniku p¥i kritickém zatiZeni Obr. P18 Siika vrypu na pozici cross profilu Obr. P19 Maximalni hloubka vrypu Obr. P20 Hloubka vrypu po odlehceni

porovndni vzorki: 141-45:141-46:141-47 porovndni vzorki: 141-45;141-46;141-47 porovndni vzorki: 141-45;141-46;141-47 porovnani vzorki: 141-45;141-46;141-47 porovnani vzorkii: 141-45;141-46;141-47



PRILOHA

= ':é-.j %
® - 1
k- r ﬁ \ i "
i - - 4 . ..?
l‘_L'.T & e ‘: : -: <
r ; r
. o) ' ]
- ;& \ .
o . : : . i f Ao i
50 pm : 10 : ; ' ] 50 pm
. k e / " ® " 0 H Hee 1 h \ F J £
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Obr. P25 Snimek 141 45 8 50x Obr. P26 Snimek 141_45_6_20x Obr. P27 Snimek 141 45 6_50x Obr. P28 Snimek 141 45 5 20x

Systém oznaceni snimku

XXK_YY_12 _ 12 x = velikost objekfivu

- vl L — ( tyce pres kisrou byl ohyb proveden
3 XXX_YY - oznaceni vzorku
A Prilad: 141 46 6 201
- - . 3 vzorek 141 - 46: ohyb proveden pres tyé priméru 8 mm, objekt 20

Obr. P29 Snimek 141 _45_5_50x Obr. P30 Snimek 141 45 4 20x Obr. P31 Snimek 141_45_4_50x



Obr. P32 Snimek 141 46 12 20x

Obr. P36 Snimek 141_46_8_50x

Obr. P39 Snimek 141 46_5 20x

{0

-

Obr. P33 Snimek 141 46 10 20x

Obr. P34 Snimek 141 46 10 50x

Obr. P38 Snimek 141 46 6 50x

Obr. P37 Snimek 141 _46_6_20x

Obr. P40 Snimek 141 46 5 50x

PRILOHA

50 um

Obr. P35 Snimek 141 46 8 20x
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Obr. P41 Snimek 141_47 12 _20x Obr. P42 Snimek 141_47 12 _50x Obr. P43 Snimek 141 47 10 20x Obr. P44 Snimek 141_47_10_50x

Obr. P45 Snimek 141 47 8 20x Obr. P46 Snimek 141 47 8 50x Obr. P47 Snimek 141_47_6_20x Obr. P48 Snimek 141_47_6_50x

Obr. P49 Snimek 141_47 5 20x Obr. P50 Snimek 141_47 5 _50x
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Obr. P51 Snimek 141 91 8mm_50x

Obr. P55 Snimek 141 _91 5mm_50x
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Obr. P52 Snimek 141 91 8mm_50x_kontrast Obr. P53 Snimek 141 91 6mm_50x Obr. P54 Snimek 141_91 6mm_50x_kontrast
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Obr. P56 Snimek 141_91 5mm_50x_kontrast Obr. P57 Snimek 141_91 4mm_50x Obr. P58 Snimek 141 _91 4mm_50x_kontrast




