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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest przemystowy hetm ochronny o podwyzszonej odpornosci na pro-
mieniowanie cieplne oraz sposéb wytwarzania hetmu ochronnego o podwyzszonej odpornosci na pro-
mieniowanie cieplne

W znanych hetmach ochronnych w celu zmniejszenia wptywu promieniowania cieplnego przede
wszystkim stosuje sie wktadki ochronne, zwlaszcza ze spienionych tworzyw sztucznych np. styropianu.
Wkitadki te zwiekszajg ciezar hetmu, a ponadto podnoszg potozenie jego srodka ciezkosci.

Przemystowy hetm ochronny wedtug wynalazku sktada sie ze skorupy oraz wiezby. Na zewnetrznej
powierzchni skorupy znajduje sie powtoka nanokrystalicznego TiN lub TiAl o grubosci 1,5 um + 0,5 um.

Przemystowy hetm ochronny o podwyzszonej odpornosci na promieniowanie cieplne otrzymuje
sie poprzez naniesienie na skorupe, przed montazem hetmu, powtoki nanokrystalicznego TiN lub TiAl
o grubosci 1,5 um £ 0,5 pum. Skorupe czysci sie, poprzez mycie detergentami i suszenie, a nastepnie
umieszcza w komorze prozniowej stanowiska do nanoszenia cienkich powtok, montujgc ja w uchwytach
w taki sposob, aby nie zastania¢ powierzchni przeznaczonej na natozenie powtoki. W komorze wytwarza
sie préznie, reguluje cisnienie przeptywem gazu obojetnego oraz przeprowadza sie czyszczenie w pla-
zmie wyladowania jarzeniowego. Skorupe obraca sie w celu réwnomiernego nanoszenia powtoki.
Nastepnie rozpyla sie czysty tytan przez 250 sekund + 50 sekund, a po tym czasie do komory prézniowej
stopniowo wprowadza sie azot w przypadku nanoszenia powtoki TiN. W przypadku powtoki TiAl rozpyla
sie czysty tytan i czysty glin. Po dodatkowym czasie rozpylania wynoszgcym 1800 sekund + 100 sekund
w przypadku TiN oraz catkowitym czasie 3600 sekund £ 200 sekund w przypadku TiAl wytgcza sie
zasilacze magnetronéw i odcina doptyw gazéw do komory prézniowej. Skorupe z naniesiong powtoka
pozostawia sie w komorze prézniowej przez kilka godzin, po czym zapowietrza komore i wyjmuje sko-
rupe, do ktoérej montuje sie wiezbe. Ustalenie wszystkich parametrow jest dokonywane na zasadzie
sprzezenia zwrotnego.

Przedmiot wynalazku zostat pokazany na rysunku, na ktérym Fig. 1 przedstawia poétprzekroj
hetmu, Fig. 2 przedstawia przekrdj poprzeczny podtoza z monokrystalicznego krzemu z powtokg TiN,
Fig. 3 przedstawia przekrdj poprzeczny podfoza z monokrystalicznego krzemu z powtokg TiAl,
Fig. 4 przedstawia $rednie wartosci wspoétczynnikéw odbicia podczerwieni.

Przyktad 1

Przygotowanie hetmu do naktadania powtoki TiN

Powtoka 1 jest naktadana na zewnetrznej stronie skorupy 2 hetmu. W zwigzku z tym w procesie
bierze udziat tylko skorupa 1 bez wyposazenia (wiezby).

Przed procesem skorupa 1 zostaje umyta w detergencie i cieptej wodzie, a nastepnie osuszona
przy pomocy strumienia filtrowanego powietrza. Taki sposéb przygotowania powierzchni nie wptywa
negatywnie na stan podtoza i pozwala maksymalnie zwiekszyé adhezje natozonej powtoki. Proces
przygotowania powierzchni do osadzania powitok kazdorazowo prowadzono bezposrednio przed
procesem osadzania. Tak przygotowane prébki montuje sie w uchwytach w komorze prézniowe;j sta-
nowiska do nanoszenia cienkich powtok. Uchwyty sg skonstruowane w taki sposéb, aby nie zastania¢
powierzchni przeznaczonej na natozenie powtoki i jednoczesnie umozliwi¢ bezkolizyjne poruszanie sie
prébki podwieszonej na obrotowym stoliku.

Aparatura do naktadania powiok

Proces prowadzono w aparaturze do wytwarzania powtok — stanowisko B-901 firmy Hochva-
kuum, ktérego komore wyposazono w cztery niezalezne magnetrony WK-100 z oddzielnymi Zzrodtami
zasilania.

Stanowisko sktada sie z dwu zasadniczych zespotéw: komory prézniowej i uktadu pompujacego.
Uktad pompujgcy sktada sie z pompy rotacyjnej, pompy Rootsa oraz dyfuzyjnej z odrzutnikiem par oleju,
przestong dtawigcg i zaworami. Komore prézniowg stanowi cylinder wykonany z austenitycznej stali
kwasoodpornej o srednicy 900 mm i wysokosci 900 mm z ptaszczem wodnym oparty na stalowej ptycie.

Wyposazenie komory, obok magnetrondw, stanowig sondy do pomiaru prézni wstepnej i wyso-
kiej, wzierniki kontrolne, obrotowy stolik do mocowania podtozy, przeptywomierze do regulacji szybkosci
przeptywu gazoéw oraz radiator podczerwieni o mocy 5 kW do wygrzewania komory i podtozy przed
rozpoczeciem procesu osadzania powtoki. Komora umozliwia wygrzewanie prébek w prozni rzedu
5 . 102 Pa, co pozwala uzyskac proznie resztkowg ok. 1 - 10* Pa. Mozliwe jest takze czyszczenie
powierzchni probek w plazmie wytadowania jarzeniowego, wykorzystujgc specjalny zasilacz do wzbu-
dzania wytadowania jarzeniowego.
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Podczas syntezy stolik z podwieszonymi prébkami moze by¢ spolaryzowany potencjatem -50 V
i wykonywacé ruch obrotowy wokét pionowej osi komory prézniowej z szybkoscig kgtowa ok. 0,3 rad - s1,
co pozwalato na rownomierne osadzanie. Moc podawana jest na magnetrony za pomocg czterech nie-
zaleznych zasilaczy, ktérych zakres pracy wynosi od 0 do 10 kW. Pomiar temperatury procesu mierzony
jest za pomocag umieszczonej wewnatrz komory termopary podtgczonej do miliwoltomierza na zewnatrz
komory.

Parametry osadzania powtok

Do osadzania powtok stosowano metode rozpylania magnetronowego. W pierwszej kolejnosci
wyznaczono moc magnetrondéw z tarczami, przy ktérej nalezy prowadzic¢ proces. Ze wzgledu na specy-
ficzne wiasciwosci uzywanych podiozy (tworzywa sztuczne), zbyt duza moc mogta spowodowac ich
zniszczenie na skutek wysokich obcigzen cieplnych, a zbyt mata niepotrzebnie wydtuzy¢ czas procesu.
Nastepnym krokiem byt dobér cisnienia roboczego w komorze. Na jego warto§¢ ma wptyw zaréwno
wydatek przeptywu stosowanego gazu obojetnego (argonu), ale takze w przypadku powtoki TiN wyda-
tek przeptywu gazu roboczego (azotu). Proces otrzymywania powtoki TiN jest reaktywny, w zwigzku
z tym ustalenie odpowiedniego cisnienia w komorze podczas procesu jest takze scisle zwigzane z mocg
magnetronow. W zwigzku z tym ustalenie wszystkich parametréw jest dokonywane na zasadzie sprze-
zenia zwrotnego. Uzyta aparatura nie pozwala na automatyzacje tego procesu, wiec ilos¢ czasu nie-
zbedna do uzyskania odpowiednich parametrow w gtéwnej mierze zalezy od doswiadczenia operatora.

Zaktadano otrzymanie powtok o okreslonym skfadzie chemicznym i grubosci, ktérg zaplanowano
na 1,5 ym = 0,5 um. W zwigzku z tym po kazdym przeprowadzonym procesie dokonywano pomiarow
sktadu chemicznego, grubosci i adhezji. Uzyskane wyniki pozwalaty na korekte parametréw osadzania
przy nastepnej syntezie. Ostatecznie ustalenie odpowiedniego cisnienia w komorze podczas procesu
naktadania powtok oraz mocy magnetronéw skorelowano z przeptywami gazéw oraz odlegtoscig zrodet
od podtozy i udato sie osiggna¢ zatozone parametry powlok. Powyzsze parametry osadzania zamiesz-
czono w tabeli 1.

Tabelal

Parametry osadzania powtoki TiN
Metoda osadzania Ciagla
Cisnienie wstepne 5-10%Pa
Cisnienie robocze ( z Ar) 0,53 Pa
Przeptyw N2 3,3 cm¥minute
Prad wytadowania 6,95 A
Moc na magnetronie-Ti 1,3 kW
Czas osadzania 1800 s
Polaryzacja Nie

Osadzanie powtok TiN poprzedzone byto rozpylaniem czystego tytanu bez obecnosci azotu przez
250 sekund. Po tym czasie do komory prézniowej stopniowo wprowadzano azot, az do wartosci prze-
ptywu 3,3 cm3/minute, w celu otrzymania zadanej powtoki TiN.

Po kazdym procesie wytgczano zasilacz magnetronu i odcinano doptyw gazéw do komory proz-
niowej. Probki z naniesiong powtoka pozostawaty w komorze prozniowej przez kilka godzin, po czym
zapowietrzano komore i wyjmowano probki.

Metody badan dostosowano pod wzgledem specyficznych parametrow podtozy, gtéwnie ich spre-
zystosci i niewielkiej twardosci.

Grubos¢ powtok — okreslono przy pomocy obrazowania przekroju poprzecznego referencyjnej
probki krzemowej, wykorzystujgc skaningowg mikroskopie elektronowg. Uzyskane obrazy SEM po-
szczegolnych powtok wykorzystano tez do oceny morfologii powtok.

Badania sktadu chemicznego powtok — przeprowadzono na mikroskopie skaningowym HITACHI-
3000N z przystawkg EDS firmy Noran i stwierdzono, ze powloka sktadata sie z nanokrystalicznego TiN.

Do oceny jakosci adhezji — wykorzystano metode Daimlera-Benza. W tescie Daimlera-Benza
wykorzystano pomiar twardosci metodg Rockwella w skali C. Badanie to opierato sie na okresleniu
zniszczen powtoki w obszarze odcisku po pomiarze twardosci i poréwnaniu ich ze wzorcami w 6-stop-
niowej skali HF (gdzie HF-1 — jakos$¢ najlepsza; HF-6 — jako$¢ najgorsza).
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Badania wtasciwosci odbiciowych promieniowania optycznego okreslono na podstawie analizy
zmian energii promieniowania padajgcego na badany element. Badania wykonano z wykorzystaniem
spektrofotometru Carry 5000.

Badanie ilosci promieniowania i wzrostu temperatury za probka, na ktoérg skierowane jest zrodto
promieniowania podczerwonego przeprowadzono z wykorzystaniem miernika promieniowania podczer-
wonego HD2402 oraz pirometru.

Przyktad 2

Przeprowadzono proces nakfadania powtoki z TiAl.

Zaktadano otrzymanie powtok o okreslonym skfadzie chemicznym i grubosci, ktérg zaplanowano
na 1,5 ym = 0,5 um. W zwigzku z tym po kazdym przeprowadzonym procesie dokonywano pomiarow
sktadu chemicznego, grubosci i adhezji. Uzyskane wyniki pozwalaty na korekte parametréw osadzania
przy nastepnej syntezie. Ostatecznie ustalenie odpowiedniego cisnienia w komorze podczas procesu
naktadania powtok oraz mocy magnetronow skorelowano z przeptywami gazéw oraz odlegtoscig zrodet
od podtozy i udato sie osiggna¢ zatozone parametry powlok. Powyzsze parametry osadzania zamiesz-
czono w tabeli 2.

Tabela 2
Parametry osadzania powtoki TiAl

Metoda osadzania Ciggta

Cisnienie wstepne 3,1 10%Pa

Cidnienierobocze (zAr) | 0,45 Pa

Prad wytadowania 51A

Moc na magnetronie-Ti | Al-1 kW, Ti— 1,9 kW
oraz Al

Czas osadzania 3600 s

Po kazdym procesie wylgczano zasilacz magnetronu i odcinano doptyw surowcéw do komory
prézniowej. Probki z naniesiong powlokg pozostawaly w komorze prézniowej przez kilka godzin,
po czym zapowietrzano komore i wyjmowano prébki.

Przyktad 3

Wyniki badan

Grubos$c¢

Okreslono jg przy pomocy obrazowania przekroju poprzecznego prébek referencyjnych wykona-
nych na podtozach krzemowych. Wykorzystano w tym przypadku skaningowg mikroskopie elektronows.
Przyktadowe obrazy SEM poszczegdinych powtok osadzonych na podiozach z monokrystalicznego
krzemu przedstawiono na rysunku Fig. 2 i Fig. 3. Grubo$¢ mierzono pieciokrotnie w réoznych miejscach
przetomdw, a $rednie z uzyskanych wynikow przedstawiono w tabeli 3.

Tabela 3
Grubos¢ powtok

Powloka
L.p. TiAl TiN
1 1,25 1,64
2 1,25 168
3 1,21 162
4 1,22 167
5 1,22 1,61
Srednia grubosé 123 o4
[Hm] : ,
star%(;(i:)él\ign[ap m] 0,0187 0,0305
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Sktad chemiczny

Badania sktadu chemicznego powtok TiN oraz TiAl przeprowadzono na mikroskopie skaningo-
wym HITACHI- 3000N z przystawkg EDS firmy Noran. Zawarto$¢ tytanu i azotu w badanej powtoce TiN
wynosita odpowiednio: 46,7% Ti i 53,3% N (% at.), natomiast zawartosc¢ tytanu i aluminium w badane]
powtoce TiAl wynosita odpowiednio: 44,4% at. i 55,6 (% at.) Wyniki badan powtoki TiN i TiAl przedsta-
wiono odpowiednio w tabeli 4 i 5.

Tabela 4
Wyniki sktadu chemicznego powtoki TiN z mikroskopu
Element Atomowo %
N 53.34
Ti 46.66
Razem: 100.00
Tabela 5
Wyniki sktadu chemicznego powtoki TiAl z mikroskopu
Element Atomowo %
Al 55.62
Ti 44.38
Razem: 100.00

Zgodnie z informacjami podawanymi w literaturze uzyskane wartosci sktadu chemicznego
pozwalajg na pozytywne zweryfikowanie powtoki.

Adhezja powtok do podtoza

Dla podtozy o niewielkiej twardosci i nierdwnej powierzchni takich jakimi sg tworzywa sztuczne
do oceny jakosci adhezji wykorzystano metode Daimlera-Benza. W tym tescie wykorzystuje sie pomiar
twardosci metodg Rockwella w skali C. Badanie to opiera sie na okresleniu zniszczen powtoki w obszarze
odcisku po pomiarze twardosci i porownaniu ich ze wzorcami w 6-stopniowej skali HF (gdzie HF-1 —
jakos¢ najlepsza; HF-6 — jakos¢ najgorsza). Ze wzgledu na duzg srednice odcisku w miekkim materiale
podtoza po tescie Daimlera-Benza, nawet przy wykonywaniu zdje¢ przy najmniejszym mozliwym powigk-
szeniu, tj. 50x, na zdjeciach widoczne byty tylko wybrane fragmenty odciskow. Uzyskane wyniki przed-
stawiono w tabeli 6.

Tabela 6
Jakos¢ adhezji powtoki do podtoza w skali DB
Podioze/ | \gs | HDPE | PA
Powtoka

TiAl HF-2 | HF-3 | HF-1

TiN [ HF-1 | HF-2 | HF-1

Zastosowana metoda badania adhezji wykazata, ze dla wszystkich podtozy najwyzszg adhezje
uzyskano dla powtoki TiN. Wyniki dla powtoki TiAl dla wszystkich podtozy zamykajg sie na poziomie
pomiedzy HF-1, a HF-3. Na tej podstawie mozna stwierdzi¢, ze parametry procesu osadzania powiok
oraz sposo6b przygotowania podtoza byty prawidiowe.

Wspétczynnik odbicia

Dla wytworzonych powtok przeprowadzono badania optyczne, w ktérych wyznaczono wzgledny
wspotczynnik odbicia (poréwnanie réoznych powtok na tych samych podtozach). Z wyznaczonych cha-
rakterystyk wspotczynnika odbicia w zaleznosci od dtugosci fali uzyskane w badaniach dla powtok TiN
i TIAl (dla poréwnania tez dla powtoki Cu) wyznaczono $rednie wartosci wspotczynnika odbicia. Wyniki
przedstawiono na Fig. 4.
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Poréwnujac wyznaczone srednie wartosci odbicia dla badanych probek, mozna wskazaé, ktéra
z powtok odbija najwiecej promieniowania podczerwonego srednio w catym zakresie od 780 do 2000 nm.
Z rys. Fig. 4 wida¢ jednoznacznie, ze probka z powtokg TiN charakteryzuje sie najwyzszg srednig warto-
Scig odbicia podczerwieni. Jest ona prawie trzykrotnie wyzsza niz dla powloki wykonanej z miedzi.
Ponadto warstwa wykonana z TiAl w poréwnaniu do powlok Cu wykazuje prawie dwukrotnie wyzszg
Srednig wartos¢ odbicia podczerwieni.

Zastrzezenia patentowe

1. Przemystowy hetm ochronny sktadajacy sie ze skorupy z zamocowang wiezbg, znamienny
tym, ze na zewnetrznej powierzchni skorupy (2) znajduje sie powtoka (1) nanokrystalicznego
TiN lub TiAl o grubosci 1,5 um = 0,5 um.

2. Sposo6b wytwarzania przemystowego hetmu ochronnego, znamienny tym, Zze skorupe czysci
sie, a nastepnie umieszcza w komorze prézniowej stanowiska do nanoszenia cienkich powiok,
montujac jg w uchwytach w taki sposob, aby nie zastania¢ powierzchni przeznaczonej na na-
tozenie powtoki, po czym w komorze wytwarza sie préznig i reguluje cisnienie przeptywem gazu
obojetnego oraz przeprowadza sie czyszczenie w plazmie wytadowania jarzeniowego i skorupe
obraca sie w celu rownomiernego nanoszenia powtoki, a nastepnie rozpyla sie czysty tytan
przez 250 sekund + 50 sekund, a po tym czasie do komory prézniowej stopniowo wprowadza
sie azot w przypadku nanoszenia powifoki TiN, natomiast w przypadku powioki TiAl rozpyla sie
czysty tytan i czysty glin i po dodatkowym czasie rozpylania wynoszgcym 1800 sekund + 100
sekund w przypadku TiN oraz catkowitym czasie 3600 sekund + 200 sekund w przypadku TiAl
wyltgcza sie zasilacze magnetronéw i odcina doptyw gazéw do komory prézniowej, a skorupe
Z naniesiong powlokg pozostawia sie w komorze prézniowej przez kilka godzin, nastepnie
zapowietrza komore i wyjmuje skorupe, ktérg nastepnie uzbraja sie we wiezbe, a ustalenie
wszystkich parametrow dokonywane jest na zasadzie sprzezenia zwrotnego.

3. Sposdb wedtug zastrz. 2, znamienny tym, Zze skorupe czys$ci sie poprzez mycie i suszenie.

4. Sposob wedtug zastrz. 2, znamienny tym, Zze skorupe czysci sie w plazmie wytadowania
jarzeniowego.
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Rysunki

Fig. 1

Fig. 2
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