Vysokoteplotni vrstvy Hf-B-Si-C(-N) pripravené pulzni magnetronovou
depozici
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1 Uvod

Velka ¢ast vyzkumu v oblasti tenkych vrstev je v souCasnosti zamétena na materialy na
bazi diboridi ptrechodovych kovl. Vzhledem ke své specifické struktuie totiz vynikaji
slibnymi vlastnostmi jako je vysoka tvrdost, otéruvzdornost nebo oxidacni odolnost. Praveé
diky nim nachazi tyto materidly uplatnéni v Sirokém spektru aplikaci. Vysokoteplotni
keramiku, do které fadime pravé materidly na bazi diboridi ptfechodovych kovi, prfedevsim
pak TiB,, ZrB, a HfB,, mizeme podle prace Opeka et al. (2004) nalézt napiiklad na krytech
motorti a nabéznych hranach kiidel nadzvukovych letadel a vesmirnych raket.

Dtivodem byla hlavné niz8i potizovaci cena titanu a zirkonia oproti hatniu. Vzhledem k vyssi
teploté tani hafnia se vSak pozornost pfesouva na materialy na bazi HfB,, které slibuji jesté
lepsi oxidacni odolnost a tepelnou stabilitu, jak uvadi Fahrenholtz et al. (2007).

Mechanické a tepelné vlastnosti tenkych vrstev Ize ovlivnit riznymi depozi¢nimi
parametry. Jednim z nich je i rychlost pritoku reaktivniho plynu. V nasSem ptipadé se jedna o
dusik, ktery se béhem depozice zabudovava do vznikajici vrstvy a ovliviiuje jeji oxidacni
odolnost. Tato prace je tedy zamétfena na zvySeni oxidacni odolnosti vrstev Hf-B-Si-C(-N)
pomoci regulace prutoku dusiku, a tim padem zefektivnéni jejich vyuziti, aniz by doslo ke
zhorSeni jejich mechanickych vlastnosti.

2 Priprava vrstev

Vrstvy Hf-B-Si-C(-N) byly pfipraveny v laboratofich Katedry fyziky ZCU metodou
pulzni magnetronové depozice v aparature Balzers BAS 450 PM. Material byl napraSovan
z B4C terce pokrytého prouzky Hf (15 % erozni zony terce) a Si (20 % erozni zony terce).
Pracovnim plynem byla smés Ar a N, pfi¢emz podil dusiku ve smési se pohyboval od 0 % do
50 %. Tlak byl konstantn¢ 0,5 Pa. Kiemikové substraty s orientaci (001), na které se vrstvy
naprasovaly, byly na plovoucim potencidlu a vyhifivané na 450 °C. Délka pulzu byla
nastavena na 85 s, s frekvenci 10 kHz, coz odpovida stfidé 85 %. Primérny vykon na terci
byl konstantn¢ 500 W. Struktura vrstev, mechanické a elektrické vlastnosti a oxidac¢ni
odolnost byly méfeny pomoci klasickych analytickych metod na pfistrojich v laboratotich
Katedry fyziky ZCU.

3 Vysledky a diskuze

Vliv podilu N, v pracovnim plynu na tvrdost a elektrickou rezistivitu vrstvy miiZzeme
pozorovat na obrazku 1. Zné&j je patrné, Ze vrstvy pfipravené s podilem N, do 25 % si
zachovavaji vysokou tvrdost vrozmezi 19 —-21 GPa. Ta je zpisobend nanokompozitni
strukturou krystalti, které jsou od sebe oddéleny amorfni fazi. S rostoucim podilem N se
mnozstvi amorfni faze zvysuje na tkor krystalické faze. Pokud je podil N, v pracovnim plynu
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30 % a vyssi, tvrdost mirn€ klesd aZ na hodnotu 16,7 GPa pti 50% podilu N,. To je dano
pravé amorfni strukturou materialu vzniklou v disledku velkého mnozstvi N ve vrstvé. Presto
vSak muzeme hovofit o tvrdém materidlu. U elektrické vodivosti je zfejmy rostouci trend
vrstva pfipravena v &istém argonu 2,8 x 10° Qm. Pii podilu N, 20 % a vy3§im byla rezistivita
natolik vysoka, Ze se stala nemé&fitelnou.
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Obrazek 1: Zavislost tvrdosti a elektrické rezistivity na podilu N, v pracovnim plynu

Na obrazku 2 pak mlzeme vidét zménu hmotnosti vrstev Hf-B-Si-C-N v zavislosti na
teploté. Ohtev probihal rychlosti 10 °C/min na maximalni teplotu 1300 °C. Zcela jasné
muzeme vidét posun pocatku oxidace z 1000 °C pii podilu N; 10 % na hodnotu 1100 °C pro
15% a 20% podil N,. U vrstev 06 a 07 s podilem N, 25 % a 30 % nebyl pocatek oxidace
zaznamenan ani pti teplot¢ 1300 °C. Zaroven se snizuje hmotnostni pfirtstek, u vrstvy 06 a
07 je prakticky nulovy. Pfi jesté¢ vySSim podilu N, uz je vSak zaporny, coz znamena, Ze
dochazi k uvoliiovani N a CNy z vrstvy a vytekavani oxidl, napt. B,O3, NOy apod.
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Obrazek 2: Zména hmotnosti vrstev Hf-B-Si-C-N v zavislosti na teploté
4 Zavér
Z této prace byly vybrany dva materidly pro blizsi zkoumani. Vrstva 04 piipravena pii
15% podilu N, v pracovnim plynu, béhem jejihoz zahtivani nedominuje proces vytékavani

nestabilnich oxidl a zaroven je elektricky vodiva. A dale vrstva 06, ktera vykazuje vysokou
oxidacni odolnost a nedochazi u ni ke zméné hmotnosti ani pfi teploté 1300 °C.
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