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warstwy. Mierzy si  opór warstwy R jako: I
VR = , a nast pnie dzieli si  uzy-

skan  warto  przez stosunek d ugo ci warstwy L do jej szeroko ci a. Stosu-

nek a
L

 okre la nic innego jak ilo  kwadratów o boku a na które mo na po-

dzieli  powierzchni  warstwy.

Zatem: .RR
a

L� =  Z drugiej strony: ha
LR
⋅

ρ= , st d: �
a

L
R

h
R =ρ= .

Mamy wi c ostatecznie: h
RR

a
L�

ρ== .

Mierz c niezale ni grubo  warstwy mo na wi c okre li  szybko opor-
no  w a ciw  warstwy.

****

2.11.Adhezja i tarcie

Silne przyleganie (adhezja) warstw azotku tytanu do pod o y jest bo-
daj czy nie najwa niejsz   cech  warunkuj c  ich wykorzystanie dla celów
praktycznych. Zapewnieniu dobrego przylegania po wi ca si  kilka kroków
w ka dej z procedur otrzymywania cienkich warstw TiN.

Niestety pomiar si  wi cych warstw  z pod o em jest bardzo trud-
ny. Istnieje w tym wzgl dnie kilka metod, lecz ka da z nich ma charakter
raczej jako ciowy. Osi gane rezultaty s  rezultatami porównawczymi i mog
by  rozbie ne nawet w obr bie jednej metody, o ile nie u ywa si  standar-
dowych przyrz dów pomiarowych.

Odnosi si  wra enie, e ogóln  akceptacj  je li chodzi o pomiar adhe-
zji warstw TiN, uzyska a metoda zwana metod  rysy realizowana przy wy-
korzystaniu urz dzenia o nazwie REVETEST produkcji szwajcarskiej. Osi -
gane t  metod  i przy pomocy wymienionego urz dzenia rezultaty si y ad-
hezji warstw TiN do pod o y uznaje si  za porównywalne.

Schemat ideowy urz dzenia do pomiaru si y adhezji metod  rysy przed-
stawia rysunek 1.57.
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Przy pomiarze adhezji metod  rysy pod o e z warstw  przesuwa si
ruchem jednostajnym ( v = const.) wzgl dem dotykaj cego warstwy wg b-
nika diamentowego typu C Rockwell'a (wg bnik hemisferyczny, o k cie
sto kowym 120° i promieniu 200 µm). Wg bnik obci ony jest si  Fn,
liniowo narastaj c  w czasie.

Stosowne czujniki (zwykle piezoelektryczne) mierz  warto  si y ob-
ci enia Fn oraz si y tarcia Ft w trakcie ruchu warstwy. Oddzielny detektor
mierzy generowany w tym czasie sygna  akustyczny. Dodatkowo urz dze-
nie wyposa one jest w mikroskop metalograficzny umo liwiaj cy obserwa-
cj  powsta ego ladu ruchu wg bnika po próbce tj. rysy.

Odpowiedni system mechaniczno - elektroniczny s u y do sterowa-
nia i kontroli urz dzenia oraz do zbierania, analizy i archiwizacji danych.
Dla potrzeb analizy zjawisk zachodz cych w trakcie testu rysy mo liwy jest
zapis nast puj cych zale no ci:
· si y nacisku w funkcji czasu lub po o enia,
· si y tarcia w funkcji czasu lub po o enia,
· si y tarcia w funkcji si y nacisku,
· wspó czynnika tarcia w funkcji czasu, po o enia lub si y nacisku,
· amplitudy sygna u akustycznego w funkcji czasu lub po o enia.
Naturalnie, kilka z tych zale no ci mo e by  zapisywane jednocze nie.

Je li chodzi o sygna  akustyczny powstaj cy podczas ruchu wg bni-
ka, to zapisowi podlega zwykle jego amplituda, b d ca ca k  po charaktery-
styce detektora. Istnieje jednak mo liwo  przeprowadzania analizy widmo-

Rys. 1.57. Schemat uk adu do pomiaru adhezji warstw TiN metod  rysy.
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wej, tj. badania amplitudy sygna u akustycznego w funkcji cz stotliwo ci dla
danego po o enia rysy. Okazuje si , e generowany w trakcie testu rysy sygna
akustyczny ma bardzo szerokie widmo, rozci gaj ce si  do setek kHz. Intere-
suj ce s  badania wi ce sygna y o okre lonych cz stotliwo ciach z danym
rodzajem uszkodzenia warstwy.

Rysunek 1.58 przedstawia wybrane zapisy uzyskane w trakcie testu
rysy na dwóch warstwach TiN o ró nych grubo ciach.

Na obydwu rysunkach widoczny jest gwa towny wzrost si y tarcia dla
warto ci obci enia ok. 40N. Korelacja generowanego sygna u akustycznego
z si  tarcia jest w tym przypadku bardzo s aba.

Kolejny rysunek przedstawia zapis wspó czynnika tarcia w funkcji
obci enia dla pewnej warstwy TiN.

Rys. 1.58.    Typowy zapis sygna ów otrzymywanych w trakcie testu metod
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Widoczne s  dwie warto ci ob-
ci enia wg bnika L1 i L2 (stosuje si
te  oznaczenia LC1, LC2) zwane pierw-
szym i drugim obci eniem krytycz-
nym. Zwi zane s  one ze zmian  si y
tarcia podczas testu. Pierwsze obci -
enie krytyczne LC1 wi e si  z po-

cz tkiem procesu niszczenia warstwy
(uszkodzenia kohezyjne), drugie LC2
z odrywaniem warstwy od pod o a
(tzw. uszkodzenie adhezyjne). Jak
wida  z rysunku 1.59 dla badanej
warstwy wynosz  one odpowiednio
LC1~16N, LC2=40N.

Warto  obci e  krytycznych
mo na potwierdza  poprzez badanie
przebiegów sygna u akustycznego lub
te  wizualnie poprzez obserwacj  mi-
kroskopow  - patrz rysunek 1.60.

Przyjmuje si , e warstwy TiN
dla zastosowa  praktycznych powin-
ny charakteryzowa  si  si  adhezji
wyra on  przez drugie obci enie kry-
tyczne LC2 o warto ciach 50-80N.

Rys. 1.59.    Zapis wspó czynnika
tarcia w funkcji obci e-
nia normalnego dla testu

Rys. 1.60.Obrazy rysy na warstwie TiN:
a) w obszarze pierwszego obci enia
krytycznego L1,
b) po przekroczeniu obci enia L2.
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Dwa zamieszczone na koniec rysunki ilustruj  pogl dowo zale no
si y adhezji warstw TiN od wybranych parametrów technologicznych ich
otrzymywania; pierwszy w zale no ci od temperatury procesu jej nak ada-
nia, drugi w zale no ci od czasu trwania procesu - inaczej od grubo ci war-
stwy (rys. 1.61 i 1.62).

****
O tarciu

Na o enie cienkiej warstwy azotku tytanu na powierzchni  jednej
cho by z tr cych o siebie cz ci zmniejsza, do kilku razy, si y tarcia mi dzy
nimi.

Pomiar wspó czynnika tarcia
dla warstw TiN nastr cza jednak po-
dobne problemy jak te, które zosta-
y wskazane wy ej przy okazji oma-

wiania adhezji.
Ogólnie wykorzystanym

uk adem do pomiaru wspó czynni-
ka tarcia warstw TiN jest tzw. uk ad
trzpie  - tarcza przedstawiony na ry-
sunku 1.63.

Rys. 1.61.    Zale no  si y adhezji
pow oki od temperatury
pod o a

Rys. 1.62.    Zale no  adhezji
pow oki TiN do pod o a
stalowego od jej
grubo ci

Rys. 1.63.Schemat ideowy uk adu
pomiarowego dla okre le-
nia wspó czynnika tarcia
zwanego uk adem trzpie  -
tarcza
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Próbk  w kszta cie p askiego walca, która stanowi pod o e z naniesion
na  warstw  TiN, mocuje si  w obrotowym uchwycie. Instrumentalnie stanowi
ona tarcz  urz dzenia. W odleg o ci r od osi tarczy dociskany jest do niej
trzpie  o znanej geometrii wykonany z materia u wzgl dem którego zamierza
si  bada  wspó czynnik tarcia warstwy TiN.

Trzpie  obci ony jest zmienn  liniowo w czasie si  Fn, która wraz
ze styczn  do pod o a si  tarcia Ft mierzona jest przez czujniki si y.

Tarcz  wprowadza si  w ruch obrotowy ze sta  cz stotliwo ci  i w
trakcie ruchu mierzony jest wspó czynnik tarcia jako stosunek Ft do Fn.

Wbrew prostocie w formalnym zdefiniowaniu oraz prostocie urz dze-
nia pomiarowego jednoznaczny pomiar wspó czynnika jest trudny. Podob-
nie trudna jest interpretacja wyników.

Mo na przyj , e wspó czynnik tarcia warstwy TiN o stale waha si
w granicach: 0,1 ÷ 0,6.

****
2.12.Mikrostruktura

Obecnie ogólnie akceptuje si  pogl d, e mikrostruktura cienkich
warstw otrzymywanych metodami PVD bardzo silnie wp ywa na ich w a-
ciwo ci fizyczne i chemiczne. Rzeczywi cie mikrostruktura okre la przynaj-

mniej w cz ci, takie w a ciwo ci warstw jak twardo , wspó czynnik tarcia,
odporno  na zu ycie, odporno  na korozj , wspó czynnik za amania wiat a
a nawet kolor.

Mikrostruktur  warstw z kolei mo na zmienia  przez dobór odpo-
wiednich parametrów w procesach PVD zwi zanych, ogólnie mówi c, ze
sterowaniem ilo ci  energii dostarczanej do wzrastaj cej warstwy. Energia
ta jest czynnikiem krytycznym dla ostatecznej mikrostruktury warstw,  de-
cyduje bowiem o ruchliwo ci padaj cych na pod o e atomów czyli w konse-
kwencji o mechanizmach zarodkowania i wzrostu warstw.

Cienka warstwa tworz ca si , w procesach PVD z fazy gazowej (pla-
zmy), na sta ym pod o u mo e mie  strukturalnie charakter monokrysta-
liczny, polikrystaliczny lub amorficzny.

Wytwarzanie warstw monokrystalicznych (epitaksjalnych) i amorficz-
nych (bezpostaciowych) wymaga specjalnych zabiegów - tego rodzaju war-
stwy nie b d  tu omawiane. Standardowo wytwarzane warstwy TiN maj
posta  polikrystaliczn .

Proces kondensacji atomów na pod o u mo na przedstawi  np. w trzech
etapach (patrz tak e rysunek 1.23). Po pierwsze padaj ce na powierzchni
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pod o a atomy przekazuj  sieci krystalograficznej pod o a swoj  energi  kine-
tyczn  i wi  si  s abo, dzi ki si om van der Walls'a, z atomami pod o a.
Dalej, atomy te mog  dyfundowa  po powierzchni wymieniaj c energi  z sieci ,
innymi atomami na powierzchni, mog  zosta  zdesorbowane lub te  zlokalizo-
wane przez niskoenergetyczne centra na powierzchni - tworzy si  mo liwo
zarodkowania. Ostatni etap to dyfuzja obj to ciowa atomów w powstaj cej
warstwie.

W zwi zku z tym mo na powiedzie , e wzrost warstwy zwi zany jest
z nast puj cymi podstawowymi procesami:
· cieniowaniem (prosta, geometryczna relacja pomi dzy nierówno ciami

powierzchni, na której wzrasta warstwa, a k tami padania atomów),
· dyfuzj  powierzchniow ,
· dyfuzj  obj to ciow ,
· desorpcj .

Procesy te mog  zosta  ilo ciowo uj te w ramach parametrów chro-
powato ci, energii aktywacji procesów dyfuzji powierzchniowej i obj to-
ciowej oraz poprzez energi  sublimacji (desorpcja). Energie te s  proporcjo-

nalne do temperatur topnienia (Ttop) materia u warstwy, zatem nale y ocze-
kiwa , e w zale no ci od stosunku temperatury pod o a (T) do temperatu-
ry Ttop, zmienia  si  mo e dominacja wy ej wymienionych efektów w proce-
sie wzrostu warstwy.

Rys. 1.64. Strefowy model mikrostruktury warstw
wg Movczana - Demcziszina
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Strefowy model mikrostruktury warstw Movczana - Demcziszina opi-
suje rezultaty pró niowych procesów naparowywania grubych warstw (0,3
- 2 mm). Jedynym zmiennym w tym wypadku parametrem jest temperatura
pod o a T. (rys. 1.64).

Strefa I, dla T/Ttop<0,3, zbudowana
jest z pojedynczych, oddzielonych pustkami
krystalitów, których wewn trzna struktura
jest mocno zdeformowana, o du ej g sto ci
dyslokacji (rys. 1.65). Dla okre lenia typu mi-
krostruktury warstwy w tej strefie u ywa si
terminu „kolumnowa porowata”. W strefie tej
ruchliwo  padaj cych na powierzchni  ato-
mów jest ma a, atomy przylegaj  do pod o a
w miejscach na które padn  - podstawowym
mechanizmem steruj cym wzrostem warstwy
jest mechanizm cieniowania.

Strefa II (0,3<T/Ttop<0,5) sk ada si  z kolumnowych ziaren oddzie-
lonych przez wyra ne, g ste granice mi dzykrystaliczne. Strefa nazywana
jest „kolumnow  - g st ”. Powierzchnia warstwy jest g adka, matowa. Dys-
lokacje zlokalizowane s  g ównie na granicach ziaren. Wymiary ziaren wzra-
staj  ze wzrostem T/Ttop i mog  rozci ga  si  na ca  grubo  warstwy.
Zale no  szeroko ci ziaren od T/Ttop dostarcza warto ci energii aktywacji
dyfuzji powierzchniowej.

Strefa III (0,5<T/Ttop<1) sk ada si  z du ych ziaren o jasnych po-
wierzchniach. rednica ziaren wzrasta ze wzrostem stosunku T/Ttop i zale -
no  ta cechuje si  energi  aktywacji odpowiadaj c  procesowi dyfuzji obj -
to ciowej. Struktura i w a ciwo ci warstwy w tej strefie s  podobne do w a-
ciwo ci materia u litego po obróbce cieplnej, tj. po rekrystalizacji i wzro-
cie ziaren.

Strefowy model mikrostruktury warstw Thortona opisuje budow
warstw otrzymywanych metod  rozpylania magnetronowego. Uwzgl dnia
on dodatkowo ci nienie gazu roboczego - argonu istniej ce podczas procesu
(rys. 1.66). Wyst puj  w nim trzy strefy podobnie jak w modelu Movczana
- Demcziszina.

Rys. 1.65. Mikrostruktura
warstwy w
strefie I
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Wyra nie zarysowana strefa I uwarunkowana jest przez chropowato
powierzchni, wysokie ci nienie argonu oraz niskok towe sk adowe strumienia
padaj cych na powierzchni  atomów. Pomi dzy strefami I i II zosta a
zidentyfikowana dodatkowa strefa przej ciowa T
(T od transition - przej cie) o charakterystycznej w óknistej, g stej struktu-
rze krystalitów. Struktura ta posiada du  twardo  i wytrzyma o , wyst -
puj ce w niej napr enia maj  charakter ciskaj cy. Powierzchnia warstwy
w strefie T jest g adka. Kolumnowa strefa II posiada bardziej zarysowan
powierzchni  zewn trzn . Ci nienie gazu roboczego ma niewielki wp yw na
struktur  warstwy w strefie w zakresie wysokich temperatur (strefa III). Ba-
dania wykaza y, e optymalne w a ciwo ci warstw uzyskuje si  dla T/Ttop≈0,3,
w warunkach prostopad ego podawania atomów na pod o e.

Kolejny model, Messier'a (rys. 1.67), uwzgl dnia energi  atomów Ei
padaj cych na pod o e w procesach w których pod o e jest dodatkowo ujem-
nie polaryzowane. Wskazuje on na fakt poszerzania si  w skali temperatury
strefy T w miar  wzrostu energii padaj cych na pod o e atomów. Strefa ta,
w przypadku braku bombardowania pod o a przez padaj ce na  jony i ato-
my (jest to równowa ne wzrostowi ci nienia roboczego) jest w ska lub mo e
w ogóle nie istnie . Je eli energia cz stek bombarduj cych wzrasta szero-
ko  strefy T ro nie kosztem strefy I, przy czym  granica strefy II pozostaje w
przybli eniu bez zmian.

Rys. 1.66.     Model strefowy mikrostruktury cienkich warstw wg Thortona
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Rysunki 1.68 i 1.69 ilustruj  wp yw dodatkowego bombardowania
powierzchni pod o a na zmiany mikrostruktury narastaj cej warstwy.

Rys. 1.67.    Strefowy model budowy warstw Messier`a

Rys. 1.68. Kolumnowy wzrost
warstwy jako
rezultat efektu
cieniowania

Rys. 1.69. Wp yw bombardowania
jonowego na zmian
charakteru mikrostruktury
warstwy
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Gdy nie istnieje bombardowanie powierzchni na której narasta war-
stwa przez jony gazu roboczego (rys. 1.68) zarodkowanie warstwy i jej ko-
lumnowy wzrost rozpoczynaj  si  na nierówno ciach pod o a (tzw. centra
zarodkowania, osobliwo ci powierzchniowe) prowadz c do widocznego na
rysunku efektu cieniowania. Powstaje struktura charakterystyczna dla stre-
fy I modelu strefowego mikrostruktury warstw.

Ujemne spolaryzowanie pod o a (rys. 1.69) powoduje procesy rozpy-
lania (wskazane na rysunku) atomów gromadz cych si  na nierówno ciach
powierzchni. W rezultacie prowadzi to do likwidacji efektu cieniowania i
stwarza mo liwo ci powstawania struktury krystalitów charakterystycznej
dla stref T lub II modelu strefowego budowy warstw.

Istniej  obecnie bardziej szczegó owe modele mikrostruktur cienkich
warstw otrzymywanych przy pomocy ró nych technik PVD wspomaganych
jonowo. Bior  one pod uwag , w superpozycji lub jako niezale ne nast pu-
j ce czynniki warunkuj ce charakter wzrostu i mikrostruktury warstw:
• stosunek temperatury pod o a do temperatury topnienia materia u war-

stwy T/Tm(tzw. temperatura homologowana),
• ci nienie gazu w procesie technologicznym,
• energi  jonów padaj cych na pod o e (proporcjonalna do ujemnego na-

pi cia polaryzuj cego pod o e),
• stosunek ilo ci jonów do atomów padaj cych w jednostce czasu na pod-

o e.
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