Charakteristika povrchu vrstev (AFM a opticky profilometr), stanoveni

optickych vlastnosti, stanoveni adheze (metodou vrypu — Scratch — test,

odtrhavaci metodou — mikrotrhacka) a srovnani hodnot adheze zjisténé
obéma metodami

Teoretické zaklady:

Mikroskopie atomdrnich sil

Mikroskopie atomarnich sil (Atomic Force Microscope — AFM) se vyuziva pro
zobrazeni morfologie povrchu TiO,. Metoda AFM vyuziva odpudivych ¢i pftitazlivych
meziatomarnich sil, které ptisobi mezi atomy hrotu a vzorku [1].

Z oblasti vyznacenych na Obr. se odvozuji zékladni rezimy (mody) AFM méieni:

I. kontaktni méd, ve kterém na hrot ptsobi odpudivé sily
II. nekontaktni mdd, kdy jsou detekovany pfitazlivé sily
V prvém piipad€ miize dale méteni probihat dvéma zakladnimi zpisoby:
Ia. s konstantni vySkou, pfi niz je udrZovéana ur€end hodnota vysky zo a méfi se
ohnuti nosniku
Ib. s konstantni silou, kdy se udrzuje konstantni ohnuti nosniku a posunuje se
vzorkem (Ci hrotem) ve sméru osy z. Tato modifikace je Castéji pouzivand, protoze se
vyvarujeme zavislosti prohnuti na kapilarnich sildch a pruznosti nosniku, je ovSem
pomalejsi.

Me¢teni v nekontaktnim reZimu II probihd obvykle metodou kmitajiciho hrotu. Ze
zmén amplitudy a frekvence oscilace je urovana velikost interakce s méfenym povrchem.
Bezkontaktni rezim méfeni neumoziuje dosazeni tak vysokého rozliSeni, jako rezim
kontaktni. Je v§ak velmi vhodny pro studium napt. mekkych povrchi [1,2,3].

= s s
';' kontaktni mod
G odpudiva sila

pfitaZliva sila
nekontaktni méd

-

vzdalenost (hrot-povrch vzorku)

Obr. 1: Zavislost meziatomovych sil na vzdalenosti hrotu od povrchu vzorku [2].



Opfticka profilometrie

Tento opticky senzor funguje na principu optické aberace Cocky a je znidzornéna na
obrazku Obr. 1. Diky chromatické vadé cocky dojde po prichodu ,,bilého* svétla k lomu
paprskit s riznymi vinovymi délkami do rtiznych ohniskovych vzdélenosti. Senzor
vyhodnocuje profil vzorku v soufadnici zna zékladé zjistovani vinové délky zpétné
odrazenych paprskii od povrchu vzorku.

Pracuje v rozsahu osy z 0 az 300um s rozliSenim 10nm a v osdch x, y v rozsahu az
100 x 100pum s rozliSenim 1pm.
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Obr. 1: Princip optického profilometru

Testovani adheze — scratch test

Scratch test je zakladni a nejrozsitenéjsi zkouskou pro sledovani adheze systému tenka
vrstva — substrat. Tato metoda naSla své uplatnéni jako efektivni metoda kvalitativni
kontroly.

Principem metody je plynulé zatéZovani indentoru. Vzorek se pohybuje konstantni
rychlosti horizontaln¢ a indentor, ktery je zatéZovan konstantni nebo plynule se zvySujici
silou, pronikd do povrchu vzorku pii jeho pohybu a vytvaii tak vryp. Tim se na rozhrani
vrstva - substrat generuje pnuti, které pii dosazeni kritické hodnoty zptisobi odtrzeni vrstvy
od substratu. Hodnota, pfi niz dojde k poskozeni vrstvy, se nazyva kritické zatizeni Lc a je
pouzivana jako mira adheze dané vrstvy.

Ptistroj zaznamenava pribéh normalové Fn a tangencidlni sily Ft piisobici na indentor,
hodnoty koeficientu tieni p = Ft / Fn a signal akustické emise (AE- elastické viny
generované uvolnénim energie vnitiné vazané ve strukture materialu).

Hodnotu kritického zatizeni Lc, pii niz dojde k poruseni vrstvy, lze zjistovat nékolika
zpusoby: pomoci pfipojeného optického mikroskopu, popt. pomoci ftadkovaciho



elektronového mikroskopu doplnéné o zpracovani zaznamenanych zavislosti koeficientu
tfeni a signalu akustické emise na normalovém zatizeni [4].

Testovani adheze — odtrhova zkouska

Ptistroj sestava ze zatézovaciho ¢lenu a z vyhodnocovaci elektroniky. Postup odtrhové
zkousky je stanoven vySe zminénou normou: na povrchovou upravu se nalepi zkusebni
valecek (resp. zkusebni ter¢, zkusebni panenka), feznym néstrojem - napft. ruéni frézkou se
protizne po celém obvodu zkusebniho vale¢ku povrch natéru az na podklad. Tim je pevné
definovana plocha pro odtrhovou zkousku. Valecek se ptipevni - piiSroubuje - k siloméru
zatézovaci jednotky a otdCenim ramene se pres pohybovy Sroub vyvozuje odtrhové sila
kolmo k rovinéna niZ je aplikovana povrchova tprava. Vyhodnocovaci a méftici elektronika
zaznamenava maximalni napéti v MPa, pii nich dojde k odtrzeni zkuSebniho valecku.
Dulezitym faktorem pii pribéhu zatéZovani je rychlost naristu zatéZovaciho napéti. Vyse
zminénd norma stanovi, Ze narlst tahového napéti nesmi prekrocit hodnotu 1MPa za
vtefinu. Jiné normy dokonce stanovuji jak maximalni tak také minimalni hodnotu nartistu
zatézovaciho napéti resp. sily [5].

Zadani:

Proved'te charakterizaci morfologie povrchu vrstev pomoci mikroskopie atomérnich sil
(AFM). Zméite tloustku vrstvy na optickém profilometru. Zméite propustnost dle ASTM D
1003, D 1044 ( mnozstvi svétla, které propustil zkoumany material) a zékal dle ASTM D
1003, D 1044 na optickém pfistroji Haze gard BYk Gardner. Urcete adhezi vrstvy
k substratu scratch-testerem a odtrhovou metodou. Vysledky porovnejte.

Pomiicky
e Mikroskop atomarnich sil AFM kombinovany s optickym profilometrem, isopropyl
alkohol, varna barnka, varic¢
e Opticky pftistroj Haze gard BYk Gardner
e Scratch — tester Revetest Xpress CSM
e QOdtrhovy pftistroj COMTEST OP % od spolecnosti Coming Plus a.s., specielni
lepidlo, zkuSebni terciky

Postup
e Deponované vzorky ocistéte v parach izopropylalkoholu.
o Zméite tloustku vrstvy TiO; v misté pfechodu po maskovani. Proved'te 5 méfeni na

kazdé stran¢ vzorku pro statistické vyhodnoceni.



e Provedte charakteristiku morfologie povrchu vrstvy TiO, metodou AFM na tfech
riznych mistech vrstvy. Snimky porovnejte

e Na optickém pfistroji zméite propustnost a zékal na tfech riznych mistech vrstev
TiO,

e Provedte méfeni adheze scratch-testem na tfech mistech vrstvy

e Proved’te méfeni adheze odtrhovou metodou
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