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Abstrakt

Prace je vénovana studiu a popisu tenkych vrstev a to piedevSim testovani jejich
adheze k substratu. Uvodni ¢ast prace se zaméfuje na obecny popis, preddepoziéni upravy
povrchi a nasledné¢ na samotnou depozici tenkych vrstev. V druhé poloviné prace jsou
popsany metody testovani adheze tenkych vrstev jako je napf. vrypova zkouska, odtrhova
zkouska, Mercedes test, zkouska smykem, atd. Nejvétsi dliraz je kladen na metodu
zkouseni adheze tenkych vrstev nazyvanou cross hatch test neboli zkouska miizkovym
fezem. Tato metoda je zde podrobné popsana a v zavéru prace 1experimentalné
odzkousena na nékolika vzorcich liSicich se materidlem vrstvy a substratem, na némz je

vrstva nanesena.

Klic¢ova slova

Tenka vrstva, testovani, zkouska, adheze, cross hatch, mfizkovy fez, cross hatch

cutter, substrat, indentor, experiment, depozice, predepozi¢ni uprava
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Abstract

This thesis is focused on the description of thin films and expecially on the testing of
their adhesion to the substrate. The opening part of this thesis contains a general
description of thin films, pre-deposition surface modification and the deposition itself. The
second part is focused on the adhesion tests such as scratch test, pull-off test, mercedes
test, etc. The greatest emphasis is placed on the cross hatch adhesion test which is based on
the principle of creating grid cut in the thin film and subsequent evaluation of the results by
comparison with standard adhesive classes. This method is described in detail and

experimentally tested on several samples.

Key words

Thin film, testing, adhesion, cross hatch, grid cut, cross hatch cutter, substrate,

indenter, experiment, deposition, surface modification
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Seznam symbolt a zkratek

AG530......cc..... stiibrny inkoust

AG-UV............... Fabink UV-AG?2, stiibrna vodiva pasta

CVD....coovee Chemical VVapour Deposition, chemicka depozice z plynné faze
P ptitlacna sila [N] (Scratch test)

Pt te¢na sila [N] (Scratch test)
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510 IR International Organization for Standardization
Lcoirrineenieeeieen, kritické zatizeni [N] (Scratch test)
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Uvod

Materidly jsou casto velmi zatéZzovany plsobenim okolnich mechanickych
a chemickych vlivt, proto je dilezité, aby byl povrch materidlii proti t€émto vlivim cO
mozna nejodoInéjsi. Z tohoto diivodu se povrch materiali oSetfuje nanesenim slabé vrstvy
jiného materialu, ktery ma i pies svoji malou tloustku, zpravidla jen nékolik mikrometrt,
leps$i uzitné vlastnosti nez samotny material vyrobku (substrat). Pravé pro svoji tloustku je
tento naneseny materidl oznaCovan jako tenka vrstva. Aplikace tenkych vrstev se tak
vyuzivda ve veétSiné prumyslovych odvétvi, jako je napriklad obrabéci pramysl,
automobilovy pramysl, strojirenstvi nebo také optika, 1ékafstvi a v neposledni Fadé

i elektrotechnika.

Hlavnim tématem této prace jsou tenké vrstvy a predevs§im testovani jejich adheze,
jsou u tenkych vrstev sledovany, protoze pokud by byla vrstva s vybornymi mechanickymi
vlastnostmi, ale nizkou adhezi, tak se poté mize stat, Ze se vrstva na substratu ,,neudrzi,

a tim by byl cely proces aplikace tenké vrstvy zcela zbytecny.

V Gvodni ¢asti prace je obecny popis tenkych vrstev, za kterym nasleduje popis
pireddepozi¢nich tprav a procest samotné depozice. Pfeddepozicni Gpravy jsou procesy
oSetfovani povrchu substratu pred samotnou depozici tenké vrstvy. Tyto Upravy zajistuji
lepsi spojeni materialu tenké vrstvy a substratu, a tim zlepsSuji adhezi. Mezi preddepozicni
procesy se fadi mechanické brouseni, omilani nebo tfeba otryskavani, chemické moieni ¢i
odmast'ovani, ale také dalsi procesy jako je ultrazvukové a iontové CiSténi. Poté nésleduje
popis samotnych depozi¢nich procest, které slouzi k nanadSeni materiali tenkych vrstev na
povrch substratu a v zakladu se dé€li na vakuové a nevakuové metody. Ve étvrté kapitole
jsou popsany samotné testy adheze jako je vrypova zkouska Scratch Test, Mercedes test,
zkouska ohybem a tahem, nebo také tribologické testy Pin on disk a Fretting test. Pata
kapitola se podrobné vénuje posledni metod¢ testovani adheze tenkych vrstev, ktera se
nazyva metoda cross hatch test neboli metoda miizkovym fezem. Tato metoda je zde
podrobné popsana, vysvétlena a nechybi ani popis cross hatch cutteru, coz je fezny nastroj,
ktery se pfi tomto testu adheze pouziva. Posledni kapitola je vénovana experimentalni
casti, ve které je vyhodnoceno nékolik vzorkil tenkych vrstev, na kterych byla provedena

zkouska adheze metodou cross hatch.

10
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1 Tenké vrstvy

1.1 Obecny popis tenkych vrstev

Tenké vrstvy jsou materialy o tloustkach od desitek nanometrti az po jednotky
mikrometrt, slouzici k povrchovym upravam jinych materiald, tj. substrati. Divodem
nanaSeni tenkych vrstev je zlepSeni vlastnosti povrchu jako naptiklad chemicka odolnost,

mechanicka pevnost nebo i trvanlivost. [1]

Obr. 1.1 - Porovndni tloust’ky vlasu a tenké vrstvy nandsené metodou PVD, (pievzato z [1])

Vyuziti tenkych vrstev je v celé fad¢ primyslovych odvétvi. Jedna z nejcastéjSich
uprav povrchu materidlll je nandSeni tenkych vrstev nitridit kovll na fezné a obrabéci
nastroje. Touto vysoce odolnou vrstvou se zvySuje Zivotnost nastrojii a s tim i spojend
kvalita provadénych operaci. Pfed samotnym nanasenim tenké vrstvy je vSak potieba
kvalitn€ opracovat substrat, aby vysledny systém vrstva-substrat dosahoval nejvysSich
kvalit. [1], [2] Timto zpisobem oSetifeny nastroj vede k moznosti zkvalitnéni obrabénych
vyrobkil, zvySeni obrdbéci rychlosti, prodlouzeni Zivotnosti ndstroji a snizeni nutnosti

pouziti procesnich kapalin (chladiva, maziva) [3].

Dalsi vyuziti tenkych vrstev mizeme najit v optice. Tenké vrstvy se pouZzivaji jako
reflexni vrstvy u zrcadel, antireflexni vrstvy cofek nebo jako interferencni filtry. Pro
optické aplikace jsou také rozsifené tenké vrstvy prihledné ve viditelné oblasti zateni
a pritom elektricky vodivé (In2Oz, SnO,, ZnO). Tyto slouceniny lze pouzit k povrchové
upravé skel nebo pruhlednych folii, kde slouzi jako odporové vrstvy uréené K vyhiivani
Jouleovym teplem nebo jako transparentni elektrody u plochych zobrazovacich prvki.

[1]. [2]

11
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Nemén¢ dilezité vyuziti tenkych vrstev najdeme v elektrotechnice, kde se kovové
vrstvy (Al, Au, Cu) pouzivaji napiiklad na vodivé cesty plosnych spoji nebo elektrické
kontakty. Mezi zde nejvice sledované parametry tenkych vrstev patii elektricka vodivost

a teplotni zavislost.

V posledni dobé jsou tenké vrstvy stale vice vyuzivany také v automobilovém
pramyslu a to nejen u lakd karosérie, ale predev§im uvnitt zdzehovych a vznétovych
motorti, kde otéru odolné vrstvy slouzi jako ochrana ventill, zdvihatek a dalSich
pohyblivych soucasti. Diky nizkému koeficientu tfeni se tak dafi zvySovat efektivnost

spalovaciho procesu, ¢imz se snizuje spotteba paliva a snizuji se i vzniklé emise. [3]

Deponovanou tenkou vrstvu a substrat je nutné chapat jako jeden systém, protoze
vrstva dosahuje spole¢né se substratem specifickych vlastnosti a chovani. Samotna vrstva
ma totiz Z ditvodl své tloustky rozdilné vlastnosti od objemovych materialti (substratu).
Pokud by tento fakt nebyl vzat v uvahu, mohly by se negativné projevit rozdilné vlastnosti
obou materiald a tim by mohlo dojit k poruseni adheze nebo k povrchovému poskozeni

tenké vrstvy. [1]

12
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2 Preddepozi¢ni upravy povrchi

Pro ziskani co nejkvalitnéjsiho systému vrstva-substrat se pied samotou depozici
tenké vrstvy provadéji tzv. preddepoziéni procesy [4]. Pfeddepozi¢nimi procesy se rozumi
veskeré procesy, kterym je substrat vystaven pied depozici a jejichz provedeni jakkoli
ovliviiuje povrch substratu [5]. Tyto Gpravy pozitivné ovliviiuji chemické slozeni, Cistotu
a morfologii povrchu substratu, kvalitu depozice tenké vrstvy a s tim spojenou zivotnost
vyrobku [6]. Pfeddepozi¢ni procesy se déli predevsim na mechanické a chemické tpravy
povrchu, diky kterym se zajist'uji dva zédkladni pozadavky preddepozi¢nich uprav, kterymi
jsou zajisténi kvality (pfiprava urit¢ pozadované mikrostruktury povrchu) a cistoty

povrchu [7].

2.1 Mechanické upravy

Ucelem predbéznych mechanickych tprav je predevsim ogistit povrch od nedistot,
vytvofit povrch odpovidajici vzhledovym pozadavkiim a zajistit podminky pro vyhovujici

ptilnavost tenkych vrstev [7].

2.1.1 BrousSeni
Postup brouseni se voli podle stupné nerovnosti povrchu opracovavaného

materialt, kdy hlavnim ucelem této mechanické tpravy je postupny ubér materidlu a tim

odstranéni nerovnosti povrchu. [8]

2.1.2 Otryskani
Provadi se proudem vzduchu, ktery unds$i jemné abrazivo (pfirodni oxidy,

diamantovy prasek, kovova abraziva). Dopadem ¢éstic dochdzi k abrazivnimu opotiebeni
povrchu substratu, pfiCemz rozsah opotiebeni zavisi na tvaru a hmotnosti Castic a také

jejich rychlosti a uhlu dopadu. [4]

2.1.3 Omilani
Vzajemnym pusobenim omilacich prostfedki a omilanych vyrobki v bubnu

dochazi k mechanickému ubéru materidlu a jeho vyhlazovéani. Tato metoda je vhodna

predevsim pro velké série tvarové nenaro¢nych vyrobku. [7]

13



Testovani adheze tenkych vrstev metodou cross hatch Josef Rajtmajer 2016

2.1.4 Kartacovani
Pouziva se k odstranéni hrubych necistot (napf. rzi, starych natérti) nebo k zjemnéni

a sjednoceni opracovavaného povrchu. KartaCovani se provadi riznymi druhy kartacu,
které se mohou liSit tvarem, velikosti nebo materidlem pouzitym na $tétiny kartace (kovova

nebo polymerni vlakna). [8]

Obr. 2.1 - kartacovdni vyrobku kovovym kartiéem (prevzato z [4])

2.1.5 FiniSovani pomoci gumovych disku
Jednou z finalnich forem upravy povrchu je finiSovani pomoci gumovych disku za

piitomnosti abrazivniho média, jako je napf. vapencova kase. [4], [9]

2.1.6 Lesténi
Operace, pifi které dochazi k nejmenSimu Ub&ru materidlu. Jednd se tedy

0 odstraniovani nejjemnéjSich mechanickych nerovnosti a necistot po piedchozich

operacich za dosazeni velmi nizké drsnosti a vysokého lesku. [7]

2.2 Chemické upravy

Cilem chemické upravy povrchii substratli je chemické cisténi vyrobkd, které
zbavuje povrch zejména organickych necistot nebo jinych pevnych ¢astic [4]. Necistoty,
které mohou ulpét na povrchu lze rozdélit na ulpélé necistoty, které jsou k povrchu vazany
pouze adhezivnimi silami (mastnota, prach, zbytky abraziva) a vlastni necistoty, které jsou

S materialem substratu spojeny ur¢itou chemickou vazbou (napt. rez na kovu) [7].

14
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2.2.1 Odmastovani
Souhrnny proces pro odstranovani vsech druh@i ulpélych necistot z povrchu

substratu, které jsou bud’ tukového charakteru (mastnota) nebo jsou vazany adhezivnimi
silami (pevné &astice - prach, kovové hobliny apod.) [7]. Cistici kapaliny nejéastéji
pouzivané na odmastovani jsou ruzné alifatické uhlovodiky - alkoholy na ropné bazi

a mastné kyseliny [4].

2.2.2 Moreni
Odstraniovani  koroznich  produkti  zpovrchu kovu chemickym nebo

elektrochemickym zptisobem. Nejcastéji se k moteni pouzivaji kyseliny (kyselina sirova,

kyselina chlorovodikova) a kyselé soli. [7]

2.2.3 Odrezovani
Technologie, pti niZ se z povrchu pfedmétl, které jsou pokryty rzi, odstranuji

korozni produkty. Rez je mozno odstranovat roztoky Kkyseliny fosfore¢né nebo

odrezovaci. [7]

Mezi moderné€jsi metody pieddepozicnich uprav povrchu substrati patii iontové
CiSténi, ultrazvukové ¢isténi, plazmatickd uprava povrchu a stripping neboli

odpovlakovani.

2.3 lontové cisténi

Iontovy bombard, jak se také jinak fikd iontovému ¢isténi, je zaloZen na principu
vyrazeni mikronecistot ulpélych na povrchu substratu urychlenymi ionty. lontovy bombard
ma vétSinou dvé faze. V prvni fazi dochdzi k ionizaci atomi plynu v komote, naptiklad
argonu. Tyto ionizované atomy jsou zapornym piedpétim substratu urychlovany
a dopadem na substrat vysokou rychlosti vyraZzeji atomy necistot. Druhd faze slouzi
k docisténi substratu opét pomoci urychlenych iontd, jejichz zdrojem je nyni katodova
skvrna vytvofena na katodé vypusténim komory a ptiloZzenim nizkonapétového zdroje

elektrického oblouku. [4]
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Obr. 2.2 - princip iontového bombardu (pievzato a upraveno z [1])

2.4 Ultrazvukové cistéeni

Tato metoda je vhodna pro odstraiovani vSech typt necistot, jako jsou napiiklad
prachové Castice, biologické materidly (bakterie) nebo mastnoty. Ptistroje pouzivané na
ultrazvukové ¢iSténi jsou ultrazvukové Cisticky, které se skladaji z kovové nadrzky
naplnéné vodnym roztokem s Cisticim prostfedkem a piezo keramickymi prvky na sténach
nadrzky. Tyto prvky maji schopnost okamzit€¢ ménit svoji velikost po vybuzeni
elektrickych signalem, to zpusobuje kompresni vinu kapaliny v nadrzi — vznikaji
vysokofrekvenéni zvukové viny. Cisticky pracuji s kmitockem okolo 40 kHZ, kapalina se
tedy v nadrzZce stiidavé zhuStuje a rozpina 40 000 krat za vtefinu. V oblastech podtlaku se
vytvareji mikroskopické vakuové bubliny, které okamzité zanikaji. BEhem tohoto procesu,
znadmy jako kavitace, se vytvareni oblasti s vysokym tlakem a vysokou teplotou (5000 °C),

coz vede k ¢isténi povrchu materialu. [8], [10]

2.5 Uprava povrchu plazmou

Nizkoteplotni plazmova tiprava povrchu ptedstavuje velmi efektivni metodu, pfi
které jsou dle pozadavkl modifikovany povrchové vlastnosti materiadlli beze zmény vnitini
struktury a objemovych vlastnosti materiali. Velké vyuziti naSla tato metoda pfi
preddepozi¢ni tpravé povrchi folii ¢i riznych plastovych dilt, protoze se jedna

0 technologicky jednoduchy a Casové i finanéné nendroc¢ny postup. Podstatou plazmovych
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procesu je vytvareni aktivnich ¢astic (ionty, radikaly, excitované atomy) prichodem plynu
plazmovym vybojem. Tyto ¢astice mohou na povrchu materidlu vyvolavat chemické
reakce, nebo se jich aktivné zucastnit a tim dochazi k pozadované zméné povrchové
energie, ktera se projevuje napiiklad zvySenim smacivosti, adheznich vlastnosti polymera

k jinym materialiim, nebo schopnosti disperze materialu. [11]

“ < -

Obr. 2.3 —plazmaticka uprava povrchu (prevzato z [37])

2.6 Stripping

Stripping neboli odpovlakovani neni ptimo metoda pireddepozi¢ni Gpravy povrchu
substratu. Touto metodou se rozumi odstranéni staré vrstvy z jiz pouzitého nastroje
a naslednou depozici vrstvy nové. Postup odpovlakovani se tedy provadi ve tfech krocich,
kdy je nejdiive odstranéna stard vrstva, poté je nastroj znovu povrchove upraven a na zaver

se deponuje vrstva nova. [4]
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3 Depozice tenkych vrstev

Depozici tenkych vrstev je mysleno naneseni materialu tenké vrstvy na hotovy, jiz
tepelné zpracovany substrat. Kvalita depozice nasledné udava adhezni vlastnosti systému
vrstva-substrat, proto je dilezité, aby byl povrch substratu pted depozici zbaven veskerych

organickych i anorganickych necistot. [12]

Zakladni déleni depozice tenkych vrstev je na metody vakuové a nevakuové. [13]

3.1 Vakuové metody

3.1.1 Physical Vapour Deposition (PVD)

Metoda fyzikalni depozice z plynné faze je zaloZena na principu nanaseni tenké
vrstvy pevného materialu (napi. Ti, Al, Si, atd.) na povrch substratu. Pevny material, jenz
je uréen k povlakovani, je v prosttedi vysokého vakua a vysoké teploty (150 — 500 °C)
pieveden do plynného stavu. Soucasné je do depozitni komory vpustén aktivni plyn
(napft. dusik), ktery reaguje s kovovymi parami, ¢imz se vytvofi chemicka slou¢enina, ktera
se nasledn¢ deponuje na povrch substratu v podobé tenké, vysoce pfilnavé vrstvy.
Vyhodou této metody je vysoka odolnost vrstev, nizky koeficient tfeni, mald a snadno
nastavitelnd tloustka deponované vrstvy a v neposledni fad¢ jeji ekologicka Setrnost,

jelikoz se pii procesu depozice neuvoliuji zadné toxické latky.[1], [12]

K pfeméné pevného materidlu uréené¢ho k deponovani jsou pouzity dvé zakladni
metody. Napaiovani je metoda, pii které se nanaseny material uvede do plynného stavu
dodanim tepla. K dodani tepla miize byt pouzit odporovy ohiev, obloukovy vyboj nebo
laserovy svazek. Ter¢ s odpafovanym materidlem je umistén pod substratem, a tak se
molekuly miZzou ptimoc¢arym pohybem dostat az na povrch substratu, kde kondenzuji
a vytvafeji tenkou vrstvu. [6], [12] Druhou metodou je metoda napraSovani, ktera se
pouzivd pro materidly s vysokym bodem tani. Metoda je zaloZena na rozpraSovani
materidlu katody energetickymi ionty a kondenzaci Castic odpraseného materidlu na

substratu [12].
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3.1.2 Chemical Vapour Deposition (CVD)

Metoda chemické depozice vyuziva pro depozici smés chemicky reaktivnich plynt
(napt. CH4, CyH;, atd.). Tenkd vrstva se na povrchu substratu vytvari v dusledku
chemickych procest probihajicich v objemu plazmatu pfimo na rozhrani mezi plazmatem
a povrchem substratu. Reakéni slozky jsou privadény v plynné fazi, za vysokych teplot
(900 - 1100 °C) se rozkladaji a vrstva vznikd na povrchu substratu heterogenni reakci.
Vyhodou této metody je vysoka odolnost vrstvy vii¢i opotiebeni, moznost nanaseni silnych
vrstev a moznost povlakovat 1 nepfistupné dutiny a drazky. Mezi nevyhody CVD metody
patii predevSim vysokd teplota pfi deponovani, kterd miize poskodit substrat, pouziti
toxickych chloridd kovii a skute¢nost, ze pii povlakovani se kviili silné vrstvé vSechny

hrany zaobluji. [1], [12]

Nasledujici obrazek (Obr. 3.1) ptedstavuje zakladni rozdil mezi metodou PVD
a CVD, ktery spoCiva ve skupenstvi deponovaného materidlu. U PVD je deponovany
materidl ve form¢ terCe z pevného materidlu, zatimco u metody CVD jsou to plyny, jejichz

reakcemi vznikaji deponované slou¢eniny. [6], [12]

Physical Vapor Deposition Chemical Vapor Deposition
(PVD) (CVD)

L J
o A Substrat
2 @
el
Substrat

Substrat

Obr. 3.1 - Schéma principu PVD a CVD, (pfevzato z [12])
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3.2 Nevakuové metody

3.2.1 Metody sol-gel

Tuto metodu lze strucné popsat jako nizkoteplotni zplsob ptipravy vrstev
z anorganickych materiala [14]. Zakladem metod je piiprava koloidni suspenze (solu),
ktery je pfeveden na viskdzni gel a nasledné na pevny material [8]. Hlavnimi metodami
vyuzivajici tento princip jsou metoda dip-coating, kde je nandSeni tenkych vrstev
zalozeno na namaceni substratu v roztoku deponované latky, a metoda spin-coating, pfi

které dochazi k nanaseni roztoku deponované latky na rotujici substrat [15].

3.2.2 Elektrodepozice

Elektrodepozice je proces, pti kterém se za pouziti elektrického proudu kationtt
z pozadovaného materialu v roztoku ukladaji na vodivy substrat (sklicko s elektronovou
vodivou tenkou vrstvou) zadané tenké vrstvy. Tato metoda je urend hlavné na deponovani
vrstvy materidlu poZzadovanych vlastnosti na povrch objektu, od kterého jsou tyto
vlastnosti vyzadovany. [13], [14] Objekt na ktery se deponuje tenka vrstva je katoda,

anodou je ptislusny material tenké vrstvy urceny k deponovani [8].
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4 Testy adheze

Vv

Mezi nejdulezitéjsi vlastnosti tenkych vrstev patii jejich adheze, neboli ptilnavost
k substratu, na ktery je tenka vrstva nanasena. K dosazeni co mozna nejlep$iho spojeni
obou materialii je potfeba zaméfit se predevsim na vytvotreni vazebnich sil mezi materialy.
Velikost vazebnich sil je zavisla na typu depozice tenké vrstvy na material, hodnoté
energie dopadajicich atomt a iontl na povrch a kvalité¢ substratu. Vlastnosti substratu
vyrazné ovliviiuji vyslednou velikost vazebnich sil, a proto se substraty v idealnim piipadé
pied samotnou depozici vyhlazuji, lesti a nasledn¢ chemicky ¢isti. Ov§em pouhé dokonalé
spojeni tenké vrstvy se substratem nestaci, je potieba se také zamétit na fyzikalni vlastnosti
obou material, nebot’ i naptiklad kvili rozdilnym koeficientiim teplotnich roztaZnosti

miuiZze vznikat napéti mezi substratem a materialem tenké vrstvy. [1], [16]

Z diivodll zvyseni kvality adheze tenkych vrstev se proto provadi testy adheze,
které zkoumaji velikost vazebnich sil vytvofenych mezi vrstvou a substratem. Pro
hodnoceni adheze je rozhodujici energiec nutna k poruseni vazeb na rozhrani
vrstva - substrat. Adheze se stanovuje na zdklad¢ stanoveni kritické hodnoty napéti, pti niz
dochazi k poruSeni rozhrani a odloupnuti tenké vrstvy. Z vysledki testli je mozné zjistit,
jaké vlivy negativné pusobi na velikost vazebnich sil a jakymi procesy je mozné adhezi

tenkych vrstev navysit. [1]
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4.1 Vrypova zkouska — Scratch test

Vrypova zkouska patii mezi zakladni testy adheze tenkych vrstev. Tato metoda je
zalozena na jednoduchém principu postupného vrypovani indentoru (téleso z dostatecné
tvrdého materidlu, které je zatlaCovano do zkousené¢ho materialu) do testovaného vzorku.
Ke vrypu dochazi pomoci vzajemného rovnob&zného pohybu indentoru a vzorku s tenkou
vrstvou tak, ze hrot indentoru je vleCen po povrchu s konstantni, nebo skokové ¢i plynule
narustajici silou F,. Na rozhrani vrstva-substrat se zvySuje pnuti, které zptisobuje postupné
porusovani integrity vzorku a pti kritickém zatizeni L. dochazi k oddéleni vrstvy od

substratu, nebo k jinému podstatnému poruseni vzorku. [17]

Velikost kritického zatizeni L. uréuje miru adheze systému vrstva-Substrat [18].
Tato veli€ina je ale zavisld na n€kolika okolnich parametrech, at’ uz se jedna o parametry
testovaného vzorku, nebo parametry samotné zkousky. Parametry testovaného vzorku jsou
piedevsim tvrdost a tloustka systému vrstva-substrat. Podle normy ASTM C1624-05 je
mozné tuto zkousku provadét pouze pro tenké vrstvy s tvrdosti nejméné HV = 5 GPa
a tloustkou do 30 pm, deponované na kovové nebo keramické substraty [19]. Dilezitym
parametrem je také drsnost povrchu, ktera by neméla piekroc¢it hodnotu 0,25 um [20].
Mezi parametry zkousky ovliviiujici vyslednou hodnotu kritického zatizeni patii geometrie
a opotirebeni indentoru, rychlost posuvu hrotu vii¢i vzorku, rychlost nartstu zatézovaci sily

a vn¢jsi okoli (teplota, vlhkost).

Hrot indentoru je diamantovy Rockwelliv kuzel (Obr. 4.3), ktery se kontroluje
aCisti pred kazdou sérii meétfeni. Kazda série se sklada minimaln€ z péti po sobé
nasledujicich vrypl. Hroty indentort by se mély ménit po kazdych 10 provedenych
vrypech. Pfed zahijenim testii je moZzné povrch vzorku vylestit, snizi se tim drsnost
povrchu a stim spojené nepfesnosti. Vzdalenost vrypu od hrany vzorku je minimalné
2 mm a vzdalenost jednotlivych vrypl poté 1 mm. Pouzité pfitlacna sila je bud’ konstantni,
nebo linearné narustajici v intervalu od 0 do 200 N pfi¢emz maximalni délka vrypu je

20 mm a hloubka 1 mm. [1]
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41.1

4.1.2

Urceni kritického zatizeni

Zkoumani vrypu pomoci optického nebo elektronového mikroskopu. Za kritické
zatizeni se povazuje takova hodnota, pti které lze pozorovat zietelné poruseni
vrstvy. PoruSeni vrstvy mize byt ve formé vrasnéni, trhlin nebo odtrzeni vrstvy od

substratu. [17]

Me¢éteni zavislosti te¢né sily F; ptisobici na indentor a ptitlacné sily. Mez kritického
zatizeni se poznd podle prudkého nérlstu tecné sily, ktery je zpiisobem skokovym
zvySenim odporovych sil plsobicich na hrot indentoru. Velikost odporovych sil

poté miize kolisat v zavislosti na struktufe materialu substratu. [17]

Meéieni intenzity akustické emise. Na télese drzdku indentoru je upevnén
rezonancni snima¢ akustick€é emise a je registrovana zavislost intenzity akustické
emise na velikosti pfitlacné sily. Za kritické zatizeni L. je povazovéna hodnota

vnikajici sily, pfi niz je pozorovan nahly narust intenzity akustické emise. [17], [21]

Typy poruseni
Jednotlivé typy poruSeni tenkych vrstev zdlezi predevSim na kvalité¢ systému

vrstva-substrat, ale také na vlastnostech jak samotné vrstvy, tak i substratu. Zakladni typy

poruseni jsou praskliny, vrasnéni a odlupovani: [22]

Hertzovy praskliny — v dusledku pnuti na hrané kontaktu indentoru s vrstvou
vznikaji praskliny, které mtizou vést az k odlupovani vrstvy;

Vrasnéni — k tomuto jevu dochazi predev§im u mékkych tenkych vrstev, které se
plsobenim indentoru plasticky deformuyji;

Odlupovani — pokud je vrstva dostate¢né tlusta a neelasticka, nahromadéné pnuti
nemize vytvafet praskliny ani vrasnéni, a tak dochdzi Kk poruseni systému

vrstva-substrat odloupnutim celé vrstvy od substratu.
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Obr. 4.1 - Ukdzka vysledku scratch testu, na zacdtku vrypu je vidét vrdsnéni,
které ddle piechazi v popraskdni a odlupovdni tenké vrstvy v okoli vrypu
prevzato z [34]

4.2 Mercedes test

Mercedes test neboli vnikaci zkouSka, je staticka zkouska adheze tenké vrstvy
zalozena na principu vtlacovani indentoru (Obr. 4.3) do vzorku s vrstvou. Rockwelliv
indentor se do vzorku vtlacuje silou az 1500 N [16]. Iniciované napéti vyvolava na
rozhrani vrstva-substrat pnuti, které vytvari drobné trhlinky $itici se k povrchu vrstvy. Tyto
trhlinky se v zavislosti na hodnoté pouzité sily a velikosti poskozeni nasledné déli do Sesti
ttid (Obr. 4.2) jenz se vyhodnocuji pomoci mikroskopu a tabulky adheznich tiid pro
Mercedes test. Tfidy HF1 az HF3 popisuji pouze drobné trhlinky, které reprezentuji
vyhovujici vzorky. Naopak u vzorkl ze tfid HF4 az HF6 dochdzi k rozsahlému Sifeni
trhlinek a odlupovani tenké vrstvy od substratu. Vyhodou této metody je jeji jednoduchost

a moznost snadno pozorovat priub¢h vzniku poskozeni tenké vrstvy. [3]

HF 1

HF 4

Obr. 4.2 - Adhezni titidy HFI aZ HF6 pro Mercedes Test (ptevzato z [17])
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Obr. 4.3 - Piiklady typii indentorii, Rockwellitv kuZel étvrty zleva (pievzato z [23])

4.3 Odtrhova zkouska

Odtrhova zkouska je dalsi z jednoduchych zkousek adheze tenkych vrstev. Tato
metoda spociva v ptilepeni rovinného c¢ela trhaciho stroje k tenké vrstvé a nasledném
pusobeni odtrhové sily ve sméru kolmém k roviné tenké vrstvy. Jako trhaci stroj mize byt
pouzit univerzalni zkusebni stroj, ktery sam zaznamend hodnotu sily, pottebné k poruseni
adheze ptrechodu obou materiali. Podminkou uspéSného otestovani sily potiebné
k odtrzeni vrstvy od substratu je pouziti lepidla s vy$$i pevnosti, neZ je vazebni sila na

piechodu vrstva-substrat. [17]

Odtrhova sila

Lepidlo Tenka vrstva

Obr. 4.4 - schéma odtrhové zkousky (prevzato a
upraveno z [35])

4.4 Zkouska smykem
Na stejném principu jako odtrhovéa zkouska funguje i zkouSka smykem. Rozdil je
pouze ve sméru pusobeni sily. Zde odtrhova sila nepiisobi kolmo k tenké vrstvé, ale plisobi

ve smeru rovnobézném k povrchu tenké vrstvy. Dulezité je plisobit na vrstvu pouze touto

rovnobé&znou silou, aby dochazelo pouze ke smykovému namahani. [17]
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45 Tahova zkouska

Trhaci stroj mize byt pouzit i pro tahovou zkousku adheze tenkych vrstev. Tato
metoda spociva v tahovém namahani vzorku s tenkou vrstvou, ktery je upevnén do tchytt
stroje a poté je zatézovan narustajici silou. Pfi plisobeni tahové sily je mozné pomoci
mikroskopu pozorovat vznik a rozvoj trhlinek vytvarejicich se na povrchu vrstvy. Nejvetsi
vliv bude mit tato zkouska na vzorek, u kterého je na substrat pouzit material s vyrazné

rozdilnymi mechanickymi vlastnostmi, nez ma material tenké vrstvy. [17]

4.6 Zkouska ohybem

Pii této zkouSce je testovany vzorek ohyban pies cylindrické trny (Obr. 4.5) a opét
je pomoci mikroskopu pozorovdno vytvareni a Sifeni se trhlinek na povrchu vrstvy.
U cylindrického trnu je moznost stale snizovat priméry trnll a tim zjiStovat, pii jakém
priméru ohybu za¢ne dochazet ke vzniku prasklin a kdy za¢ne dochazet i k odlupovani

tenké vrstvy. [17]

Obr. 4.5 - Cylindricky trn se sadou trnii o riizném
priitezu, (pievzato z [36])
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4.7 Tribologické testy

Tribologické testy se zabyvaji chovanim dvou dotykajicich se povrchd pii
vzajemném pohybu nebo pfi pokusu o vzijemny pohyb, ktery miize byt valivy, kluzny
nebo kmitavy. Pti téchto testech se sleduje predevsim soucinitel tieni téchto materidlt, pii
bliz§im zkoumani povrchli, kde dochazelo ke tfeni, se mlize z miry opotiebeni odvodit

i adhezivni chovani téchto materialt. [17]

4.7.1 Pinondisk

Zakladem této metody je vzorek testované¢ho materialu diskovitého tvaru, ktery se
otaci konstantni rychlosti. Na vzorek je pfitlaCovano Pin télisko, které je pfichyceno na
pruzném rameni. Jako Pin télisko miize byt pouzita plocha podstava valce, nebo nerotujici
kulicka. Zakladnim parametrem zjistovanym pomoci této metody je soucinitel tieni, ktery
se odvozuje z ndklonu pruzného ramene [1]. Podrobnym zkoumanim povrchu, kde
dochazelo ke styku Pin téliska s diskem, miizeme ale odvodit 1 miru adhezivniho poSkozeni
vzorku, které se projevuje prasklinami nebo odlupovanim tenké vrstvy od substratu.
Nejvetsi vliv na vysledek testu ma material a tvar Pin téliska, zanedbat se nesmi ani ostatni

vlivy jako jsou teplota a povrch vzorku nebo vlhkost okoli. [16], [17]

4.7.2 Fretting test

Fretting test je zaloZen na stejném vyhodnocovani vysledkt jako tomu je u metody
Pinon disk. Rozdil je vtom, ze k abrazi povrchu nedochazi kruhovym pohybem, ale
nizkofrekven¢nimi kmity Pin télisek. Tento test je tedy napodobenim Unavového

opotiebeni, které vznika u kontaktd ovlivnénych mechanickymi vibracemi. [1]
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5 Cross Hatch metoda

Metoda cross hatch test, neboli zkouska adheze tenkych vrstev miizkovym fezem,
je Siroce rozsitfend, snadno a rychle aplikovatelnd metoda zjisStovani adheze tenkych vrstev.
Princip metody je zalozen na vytvofeni miizkové sité¢ v tenké vrstvé pomoci specialniho
fezného nastroje a naslednym porovnanim vzorku se standardizovanymi vzory [24].
Zjistovani adheze tenkych vrstev touto metodou se fidi mezinarodni normou

ISO 2409: Paints and varnishes. Cross-cut test (Natérové hmoty — Miizkova zkouska).

Nastrojem pouzivanym pii této metod¢ je specialni viceCepelovy fezny nastroj
(Obr. 5.1), diky némuz lze v tenké vrstvé vytvorit pravidelnou pravouhlou miizkovou sit’
provedenim pouze dvou tahti. Nejcastéj$im provedenim fezné hlavice je ¢epel s fadou osmi
ostii, pfiéemz postranni ostfi jsou vice odstoupena od ostatnich (Obr. 5.8). Tyto postranni
ostii slouzi k lep$i stabilizaci ¢epele na vzorku. Vyslednd miizka je tak tvofena Sesti fezy,

které zajist'uji sit’ o rozmérech 5 x 5 ¢tverecku. [24], [25]

Obr. 5.1 - Cross hatch cutter

Dtlezitou soucasti sady na testovani adheze metodou cross hatch je i1 specialni
zkuSebni lepici paska, ktera se vyuzivéa na presnéjsi uréeni adheze tenké vrstvy. Poté co je

vytvofena miizkova sit’, jsou fezy ocistény a peclivé pielepeny. Tato lepici paska zajistuje
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predepsanou adhezivni pevnost a je prasvitna, proto je dobte vidét, jestli je celd plocha

pasky spravné prilepena [25].

Obr. 5.2 - popis hlavice cross hatch cutteru

1. Nastavovaini hloubky Fezu

2. Vodici kolec¢ka, slouZi ke stabilizaci a
zajisténé stejné pritlacné sily po celou
dobu iezu

3. Specidlni ostii s osmi b¥ity, postranni
biity slouZi ke stabilizaci noZe
(U nékterych typi cutterit nejsou
vodici kolecka)

4.  Sroub upeviiujici ostii

5.1 Postup metody

Postup testovani adheze metodou cross hatch je nasledujici: [26], [27]

Nejdtive je potieba podle tvrdosti substratu a tloustky tenké vrstvy vybrat spravné
ostii. Poté co ostii upevnime v cross hatch cutteru a nastavime si spravnou hloubku fezu,
mizeme zacit se samotnym fezanim. Prvni fez skrz tenkou vrstvu vedeme v jakémkoli
sméru, druhy fez ale musi byt veden kolmo na prvni fez. Dilezité je, aby byl fez proveden
jednim tahem, a abychom po celou dobu fezu niz pfitlaovali stejnou silou a nijak s nim
neviklali. Témito dvéma fezy si vtenké vrstvé vytvoiime miizku (Obr. 5.3), kterou
nasledné lehce ocCistime pomoci nylonového kartdce. UZ v této fazi se mize objevovat
odlupovani tenké vrstvy od substratu. Pii postupu podle normy ISO 2409 se adheze tenké
vrstvy presnéji zjisti pomoci lepici pasky, kterou se vytvofend miizka peclivé pielepi
(Obr. 5.5) a poté je jednim tahem, bez trhani a béhem jedné az dvou vtefin, pod thlem

60° k substratu (Obr. 5.7), odlepena. Timto odlepenim je metoda testovani adheze tenkych
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vrstev metodou cross hatch dokoncena a zbyva jen vyhodnotit vysledky (Obr. 5.4).
Vyslednou adhezni tfidu ziskame snadno a rychle pomoci optického porovnani s tabulkou
adheznich tfid (Tab. 5.1).
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Obr. 5.3 - vznikld m¥izka, po provedeni Obr. 5.4 - vysledek testu, po odlepeni pdasky
dvou na sebe kolmych iezii je vidét ¢astecné poruSeni adheze tenké

vrstvy a to piedevsim v rozich jednotlivych
CtvereCkit a podél hran Fezii

Obr. 5.6 - ukdzka Spatného pielepeni
miiZky lepici paskou, neni zajisténa
dostate¢nd adheze na vsech étvereécich

Obr. 5.5 — sprdvné pielepeni miizky lepici
pdskou, je zajisténa dobra adheze na vSech
Ctvereccich 7 miiZky

7

60°

vy

miigky

/" SUBSTRAT ’//

Obr. 5.7 - nacrt postupu odlepovani
lepici pasky, Sipka ukazuje smér biitii, postranni b¥ity slouZi ke
odtrhdvani lepici pasky stabilizaci
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Tab. 5.1 - adhezni tiidy cross hatch testu podle normy 1SO 2409 [27]

Vzhled testované plochy

Adhezni PoDis po provedeni testu
tiidy P adheze
(Sest paralelnich fezit)

0
Hrany fezl jsou absolutné hladké, zadny ze ctverecku
V mfiZce se neodlupuje.

1 Tenkd vrstva je porusend jen minimalné, k poruseni T+
dochazi predevSim vrozich ¢tvereckii. Celkova Py 1
velikost poruSeni neni vétsi nez 5 % z celkové plochy r T !
miizky. 1 r

2 [ A s o
Dochazi k vétsimu odlupovani tenké vrstvy v rozich b+ 4441
¢tvereckli a/nebo podél hran fezl. Velikost poruseni 2R 2 o o o8
zistava v rozsahu od 5 % do 15 % z celkové plochy s i
miizky. e e o e ¢

| R T

3 FY ™
Vrstva se odlupuje ve velkém rozsahu v rozich
ctvereckll 1 podél hran fezti. Nékteré CtvereCky miizou
zcela odpadnout. Poruseni miizky je mnohem vétsi nez
15 %, ale neptesahuje 35 % celkové plochy miizky.

L

4
Nékteré ctvereCky upln€ odpadly, zbytek testované
plochy je znacn€ poskozen jak v rozich, tak i podél
hran fezl. Poskozeni v rozsahu 35 % az 65 %.

3)

NejhorSi stupeit adheze, ktery signalizuje natolik
zavazné poskozeni testované plochy, Zze jeho rozsah
nejde ohodnotit ani podle adhezni ttidy 4.
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6 Experimentalni ¢ast

Pro Gcely experimentu byl pouzit cross hatch cutter CC3000 — Cross Hatch Adhesion
Test Kit with Guide Wheel.

Obr. 6.1 - testovaci souprava CC3000

Nylonovy kartdé, slouZi k ocisténi iezii

Cross hatch cutter; testovaci, vice britovy nit7 s mékcenym driadlem
Imbusovy kli¢, pouZivd se pii vyméné ostii

Lupa

Testovaci lepici paska s adhezivni pevnosti 4,3N/cm

Nahradni brity pro riizné tloust’ky tenkych vrstev a typy substrdtii

ocoukrwbdPE

Testovaci niiz byl béhem testu osazen vice ¢epelovym biitem, ktery odpovida normé
ISO 2409. Pouzity bfit se pouzivd pro mekké i1 tvrdé substraty, na nichZ je deponovana
tenka vrstva o tloustce od 61 do 120 um a vyslednou miizku o rozmérech 5 x 5 tvofi
¢tverecky s hranou velkou 2 mm [27]. Bfit nebyl viditeln¢ opotiebeny a po kazdém fezu

byl peclivé ocistén od ulpélych necistot.
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6.1 Popis experimentu

Testovani probihalo dle normy ISO 2409. U&elem experimentu bylo prakticky se

seznamit a nasledné urcit a porovnat adhezni tfidy n€kolika vzorkd.

Vsechny vzorky byly na substradt nanaseny sitotiskovou metodou, diivodem byla
predevsim rychlost a snadnost provedeni. Kazdy materil tenkych vrstev byl vzdy nanesen
na tfi ptipravené substraty PET, PEN a Kapton®, vyjimku tvoii jen vzorek s dielektrickou
sitotiskovou barvou, ktery byl nanesen pouze na PET substrat. U vzorki oznacenych
PLASMA doslo jesté pred samotnym sitotiskem k plazmatické tipravé povrchu substratu.
Kazda vrstva byla na stejny substrat nanesena vzdy Ctyfikrat. Tim se dosdhlo vétSiho poctu
vzorkt, diky kterym se poté mohly porovnavat vysledky a ptipadné eliminovat vzniklé

chyby v méfeni.

V nasledujici tabulce (Tab. 6.1) je uveden pichled pouzitych substrat, na které

byly vrstvy nanaseny.

Tab. 6.1- pitehled substrdtii poufitych u testovanych vzorki

Polyethylentereftalat je termoplast ze skupiny polyesterti, ktery vynika
PET svoji nemackavosti a malou navlhavosti. NejCastéji se pouziva na vyrobu
plastovych lahvi nebo jinych obali a folii. [28]

Polyethylennaftalat je také termoplast ze skupiny polyesterli. Vytvaii se
PEN modifikaci PET, od kterého se li$i vyssi tésnosti plynt, tepelnou odolnosti
a lep$imi mechanickymi vlastnostmi jako je pevnost a pruznost. [29]

Tento material je tvofen z polyimidovych vlaken, které maji vybornou
KAPTON® | odolnost proti vysokym teplotim a nckterym chemikaliim. Je
charakteristicky Svoji tmavé oranZzovou barvou. [30]
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Tabulka (Tab. 6.2) piedstavuje pouzité materialy tenkych vrstev. U vzorku AG-UV

mohou byt vysledky ovlivnény stadfim materialu a dobou vytvrzovani, kterd byla

né¢kolikanasobné delsi, nez je predepsano.

Tab. 6.2 - pitehled materidlii tenkych vrstev pouZitych u testovanych vzorkii

AG 530 je velmi flexibilni, stfibrny vodivy inkoust s malou

AG 530 rezistivitou  avysokou adhezivni  pfilnavosti K polyesterim
a polyimidim. [31]
Takto oznafené vzorky byly opatfeny matnou, stiibrné¢ Sedou vodivou
AG-UV pastou, nesouci oznaCeni Fabink UV-AG2. Vyznacuje se dobrou
flexibilitou a adhezi. [32]
Transparentni polymer s velmi dobrou vodivosti, ktery se diky své
PEDOT:PSS transparentnosti pouzivad predev§Sim na transparentni elektrody nebo
jako material solarnich ¢lanka. [33]
SITOTISKOVA | Jeden ze vzorkt: byl také opatien dielektrickou sitotiskovou barvou.
BARVA

Tato tabulka (Tab. 6.3) popisuje pfeddepozic¢ni povrchovou tpravu substratu, ktera

byla u nékterych vzorki provedena.

Tab. 6.3 - pitehled povrchovych uprav povrchii pouZitych u testovanych vzorkii

U takto oznacenych vzorkli doSlo pfed nanesenim tenké vrstvy

PLASMA k povrchové tpravé plazmou. Ucelem bylo zvyseni adheze tisténé
pasty.
Vzorky oznacené NO PLASMA nebyly pfed depozici povrchové
NO PLASMA

upraveny plazmatickym procesem.
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6.2 Testované vzorky

6.2.1 AG 530 PLASMA

Vzorek svrstvou AG 530, u kterého byla pfed nanesenim vrstvy provedena

plazmaticka uprava povrchu substratu.

Tab. 6.4- vpsledky testu pro vzorek AG 530 PLASMA

. . Trida
Substrat Popis adheze
Hrany fezli po profiznuti ¢isté, ani po pouziti kartace a lepici
PET pasky se neobjevuji zadné znamky Spatné adheze. 0
I pro substrat PEN se neobjevily zadné znamky adhezniho
PEN poruseni. 0
KAPTON® Stejny vysledek jako u predchozich vzorkd. 0

Obr. 6.3
AG 530 PET PLASMA AG 530 PEN PLASMA AG 530 KAPTON® PLASMA
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6.2.2 AG 530 NO PLASMA

Vzorek s vrstvou AG 530, u kterého nebyla provedena plazmaticka Gprava povrchu

substratu.

Tab. 6.5 — vysledky testu pro vzorek AG 530 NO PLASMA

. . Trida
Substrat Popis adheze
I ptes absenci plazmatické upravy povrchu substratu neni vidét
PET zadna znamka poruseni adheze po provedeni croos hatch testu. 0
Hrany fezu jsou jeSté Cistéjs$i nez v pripad¢é substratu PET,
PEN adheze tenké vrstvy vyborna. 0
KAPTON® Stejny vysledek jako u predchozich dvou substratu. 0

Obr. 6.5 Obr. 6.6
AG 530 PET NO PLASMA AG 530 PEN NO PLASMA AG 530 KAPTON® NO PLASMA
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AG-UV PLASMA

Vzorek s vrstvou AG-UV, u kterého byla provedena plazmaticka uprava povrchu
substratu. Vysledek testu mohl byt zna¢né ovlivnén stafim materidlu deponované vrstvy

a dobou vytvrzovani, kterd byla n¢kolikrat delsi nez je ptedepsané.

Tab. 6.6 - vysledky testu pro vzorek AG-UV PLASMA

. . Trida
Substrat Popis adheze
Hrany fez( nejsou tak ¢isté jako u vzorkd AG 530, ale adheze
PET stale zistava vyborna. 0

Uz po provedeni fezll se vrstva za¢ina odlupovat, po ocisténi
kartacem se dostavame na adhezni tfidu 1 az 2, ovSem po
PEN provedeni dodate¢né zkousSky lepici paskou se strhne celd 5
plocha testované mtizky.

Provedeni fezti probéhlo bez problému, po aplikaci lepici
pasky se ale odtrhly rohy ¢tvereckt. Vysledné adhezni tiida je

KAPTON® | o

Obr. 6.9
AG-UV PET PLASMA AG-UV KAPTON® PLASMA

Obr. 6.10 Obr. 6.11 Obr. 6.12
AG-UV PEN PLASMA AG-UV PEN PLASMA AG-UV PEN PLASMA
Po profiznuti po okartacovini po odlepeni
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6.2.4 AG-UV NO PLASMA

Vzorek s vrstvou AG-UV bez plazmatické tpravy povrchu substratu. Stejné jako

v predchozim ptipadé, i zde mize byt vysledek ovlivnén stafim materialu deponované

VIstvy.
Tab. 6.7 - vysledky testu pro vzorek AG-UV NO PLASMA
. . Trida
Substrat Popis adheze
PET Rezy ¢isté, zadna znamka poruseni adheze. 0
Stejné jako v ptipadé vzorku AG-UV PEN PLASMA je i zde
vidét Spatna adheze tenké vrstvy uz po samotném profiznuti.
Po ocisténi se dostdvame na adhezni tfidu 2 az 3 a po odlepeni
PEN o . A . 5
lepici pasky se odloupla nejen testovaci mrizka, ale i celé jeji
okoli.
Po odlepeni lepici pasky hodnotime adhezi tohoto vzorku
KAPTON® | tfidou 1. 1

Obr. 6.13 Obr. 6.14
AG-UV PET NO PLASMA AG-UV KAPTON® NO PLASMA

Obr. 6.15 Obr. 6.16 Obr. 6.17
AG-UV PEN NO PLASMA AG-UV PEN NO PLASMA AG-UV PEN NO PLASMA
po pro¥iznuti po okartacovini po odlepeni
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6.2.5 PEDOT

U tohoto vzorku byla na plazmaticky neupraveny substrat nanesena vrstva
PEDOT:PSS.

Tab. 6.8 - vysledky testu pro vzorky PEDOT

Trida

Substrat Popis adheze

Po profiznuti a okartacovani nebyl vzorek nijak poskozeny,
fezy byly Cisté, ale po pielepeni paskou a nasledném odlepeni
PET se strhl veskery material tenké vrstvy, pfiCemz s sebou odtrhl 5
i Casti, které nebyly pielepeny.

PEN Adheze 1 po odlepeni lepici pasky vyborna.

0
U tohoto vzorku bylo dosazeno zvlastniho vysledku, protoze
I pfesto, ze vSechny vzorky byly na stejném substratu a byly
KAPTON® testovany hned po sob¢, tak se vysledky velmi lisily. Na 3,45

vzorcich je vidét odloupnuti, které je ve sméru odtrhavani

pasky.
R
a2
Obr. 6.18 Obr. 6.19
PEDOT PET PEDOT PEN

Obr. 6.20 Obr. 6.21 Obr. 6.22
PEDOT KAPTON® PEDOT KAPTON® PEDOT KAPTON®
adheze tiidy 3 adheze tiidy 4 adheze tiidy 5
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6.2.6 SITOTISKOVA BARVA

Na posledni vzorek byla pouzita dielektricka sitotiskova barva, ktera byla nanesena

pouze na PET substrat.

Tab. 6.9 - vysledky testu pro vzorky se sitotiskovou barvou

i i Trida
Substrat Popis adheze
U téchto vzorkl se opét dosahlo rozdilnych vysledki i piesto,
ze vSechny vrstvy byly nanaSeny stejnou metodou na stejny
substrat. Rozdil mize byt dany jinym staiim jednotlivych
PET . y o 1xia N 2,3,5
vzorki, protoze tyto vzorky nebyly primarné délany pro nas

test.

" s
! 3 P
g -
Obr. 6.23 Obr. 6.24 Obr. 6.25
sitotiskova barva PET sitotiskova barva PET sitotiskova barva PET
tiida adheze 2 ti'ida adheze 3 tiida adheze 5
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Diskuze

Experimentalni st prace se vénovala testovani adheze tenkych vrstev metodou cross
hatch. Jedna se o velice jednoduchou a rychlou metodu zjistovani adheze, ktera zde byla
podrobné popséana a byl predstaven i cross hatch cutter, nastroj, ktery se pti této metodé
pouziva. Metoda byla prakticky odzkousena na né€kolika vzorcich. Vysledky testd jsou
doplnény fotografiemi vzorki, protoze metoda cross hatch je zaloZzena na vizudlnim
porovnavani vysledki s normovanymi vzory, podle nichz se urcuji jednotlivé adhezni
titidy. Vzorky swvrstvou AG 530 vykazovaly vyborné adhezni vlastnosti na vSech
substratech nehledé na plazmatickou tGpravu povrchu (Obr. 6.2 — 6.7). Potvrdilo se tim
tvrzeni vyrobce, ktery =zaruCoval vysokou adhezivni pfilnavost pasty AG 530
k polyesterim a polyimidim. Vysledna adheze vzorki AG-UV byla pravdépodobné
ovlivnéna stafim materialu (4 roky), ale i pfesto je vysledna adheze vzorkd na substratu
PET velmi vysoka (Obr. 6.8 a 6.13). U substrati Kapton® se adheze pohybuje ve ttidach
2 (Obr. 6.9) a1 (Obr. 6.14), paradoxné lepsi adheze je u vzorkl bez plazmatické Gpravy
povrchu, coz naznacuje, ze vrstva AG-UV ma lepsi adhezivni vlastnosti na plazmaticky
neupraveném povrchu Kaptonu®. PEN substraty se zdaji byt pro vrstvu AG-UV nejhorsi
variantou, jelikoz u vSech vzorki doSlo po provedeni cross hatch testu k uplnému
odloupnuti tenké vrstvy (Obr. 6.12 a 6.17), je zde ovSem vidét nepatrné lepsi adheze u
vzorkl s plazmatickou tpravou povrchu. PEDOT vzorky ukdzaly opacny trend, nez tomu
bylo u piedchozich vzorki, protoZze substrat PET se ukazal jako nevhodny, kdyz se po
provedeni testu odloupla cela vrstva (Obr. 6.18), zatimco u vzorku PEN zlstala vrstva
neporuSena (Obr. 6.19). Tento jev muze byt zpisobem tloustkou vrstvy PEDOT:PSS,
kterd byla zna¢né slabsi nez tomu bylo u vrstev AG 530 a AG-UV, a tak 1épe ptilnul
k povrchové hladSimu a kompaktnéjsimu substratu PEN. Ani u vzorkd na substratu
Kapton® nebyla adheze dobra. Sice doslo k rozdilnym vysledkiim u jednotlivych vzorka,
ale vSechny spadaly do adheznich tfid 3 az 5 (Obr. 6.20 az 6.22). Vzorky sitotiskové barvy
nanesené na PET substrat dosahovaly Spatnych adheznich vlastnosti, vyrazné se ale liSily
adhezni t¥idy u jednotlivych vzorkd (Obr. 6.23 az 6.25). To mize byt zpusobeno naptiklad
rozdilnym stafim jednotlivych vzorkli a stim spojenym plsobenim chemickych
a fyzikalnich vlivl okoli.

Z nasich testovanych vzorkid tedy vychdzi nejlépe vzorky se stiibrnou vrstvou
AG 530, které i ptes dodatecné mechanické namdhani vykazovaly stdle bezproblémovou

adhezi ke v§em typim testovanych substrati.
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Zaveér

Tato prace obsahuje piehled metod pouzivanych pfi testovani adheze tenkych
vrstev. V tvodu byla ale zamétena i na obecny popis tenkych vrstev a moznosti jejich
vyuziti. Nasledoval popis pieddepozicnich tprav povrchu substratii, ktery se vénoval jak
mechanickym upravam, jako je brouseni, omilani, kartdCovani nebo otryskavani, tak
I chemickému mofeni, odmastovani a odrezovani. Z modernéjsich metod byly popsany
metody iontového a ultrazvukového ¢iSténi, nebo plazmaticka tprava povrchu.
Preddepozicni upravy povrchu by mély byt nedilnou soucasti kazdého procesu
povlakovani, protoZe se tak znatné zvySuje kvalita adheze tenké vrstvy k substratu. Dale
byly popsany vakuové (PVD, CVD) a nevakuové (metoda sol-gel a elektrodepozice)
depozicni metody, které slouzi k naneseni materidlu tenké vrstvy na povrch substratu.
S kvalitou depozice uzce souvisi 1 vysledna velikost adheze tenké vrstvy. Prave testovani
adheze tenkych vrstev bylo dulezitou naplni této prace. Byly zde popsany metody jako
scratch test, Mercedes test, zkouska ohybem, tahem, smykem, tribologické testy a cross
hatch test. Metoda cross hatch test byla hlavni naplni celé prace, a proto ji byla vénovana
I experimentalni ¢ast, ve které se testovala adheze tenkych vrstev nékolika vzorku.

Experiment ukazal, Ze nejlepsi adhezni vlastnosti maji vzorky s vrstvou AG 530,
které u vSech testovanych substratti spadaji do adhezni tfidy 0. U ostatnich vzorkt bylo
nejlepSich adheznich vlastnosti dosazeno na substratu PET, vyjimku tvoii vrstva PEDOT,
ktera méla nejlepSi adhezi na substratu PEN. Z testti nelze s piesnosti uréit, jaky ma
plazmaticka tprava povrchu vliv na vyslednou adhezi. Pro piresnéjsi vysledky by bylo
potieba vétSiho poctu vzorki, nebo by se mohlo vyuZit i jinych pireddepozicnich procest,
kterymi by byly oSetieny i jiné typy substratti. Adheze nékterych materiali tenkych vrstev
by mohla byt zvySena napiiklad mechanickym zdrsnénim povrchu substratu, nebo

dokonalej$im chemickym ¢isténim.
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