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UvoD

1. UVOD

Toto pojednéni ke statni doktorské zkousce se zabyva piehledem stévgjicich
meticich metod pouZivanych pii studiu mazacich filmia a vyvojem nové optické
metody, zaloZzené na spektroskopické reflektometrii. Vzhledem k tloustkam téchto
filmi jsou na metody kladeny vysoké naroky a to ngen na piesnost, ale také na
rozsah, ktery se pohybuje od nanometra aZ po mikrometry. Za pomoci vysledka
ziskanych experimentdlnim studiem, lze studovat mnohé déje v tribologickych
soustavéch za rtiznych provoznich podminek a pro rizna maziva, pricemz ziskané

vt w™s

poznatky |ze vyuZivat predevSim k detailnéjSimu poznani elastohydrodynamického a
mezného mazani.
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VYMEZENI RESENE PROBLEMATIKY A PREDBEZNEHO CIiLE DISERTACNI PRACE

2. VYMEZENI RESENE PROBLEMATIKY A PREDBEZNEHO
CILE DISERTACNI PRACE

S postupnym rozvojem techniky a vyrobnich technologii jak v oblasti bézné
pouzivanych strojnich mechanismi, tak i voblasti mikromechanismt, dochézi
k postupnému  snizovani tloustky mazacich filma v strojnich tribologickych
soustavach. Na konci devatenactého stoleti se minimani tloustka mazaciho filmu (v
kluznych loZiscich) pohybovala v fadech 10 a7z 10° m [1]. V dnedni dobg u vysoce
zatizenych strojnich soucasti, jakymi jsou napi. valiva loZiska ¢i ozubené prevody,
dosahuje minimélni tloudtka mazaciho filmu hodnot 10° a2 10" m, coZ popisuje
teorie elastohydrodynamického (EHD) mazéni objevena pocatkem druhé poloviny
dvacdtého stoleti. Pri smiSeném mazéni spojeném splastickou deformaci
po%rchovych nerovnosti miize mazaci film dosahovat a2 tlougtky 10°® nebo dokonce
107 m.

Prvni metoda reaného meéieni tenkych mazacich filma, kterou pouZili poprvé
koncem 50. let 20. stoleti Sibley akol. [2], byla zaloZena na pouZziti X paprski. Jako
zdroj dlouzil kolimovany monochromaticky svazek, jenZz prochézel skrz disky i
mazaci film. Experimentdni uspoiéddani bylo srovnatelné sprachodem paprski
&eérbinou, kdy zéfeni prochazejici ocelovymi disky bylo absorbovéno, na rozdil od
z&eni, prochézejiciho mazacim filmem. Diky tomu bylo mozné prodé zéreni
detekované Geigerovym citatem porovnat skalibra¢ni tabulkou, ziskanou pro
Sterbiny se zndmou Sirkou a tim stanovit tloustku mazaciho filmu pro rizné hodnoty
tiecich povrcha, zatizeni i viskozitu maziva.

zdroj X paprski

ocelové disky

Obr.1 Dvoudiskové zafizeni pro studium tloustky mazacich filmt pomoci X paprska [3].

Druhd méfici technika vyuZivajici zmény kapacitance [4], byla odzkouSena na
obdobném experimentdnim zatizeni. Jednalo se opét o dva odvalujici se kotouce
srovnobéznymi osami. Tloustka mazaciho filmu byla vyhodnocovéana na zékladé
nameéiené kapacitance, v zavidosti navzdaenosti obou diska.

strana

5



VYMEZENI RESENE PROBLEMATIKY A PREDBEZNEHO CIiLE DISERTACNI PRACE
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Obr.2 Princip mereni tloustky mazacich filma ze zmény kapacitance [5].

Tyto dvé metody v podstaté odstartovaly aplikovany vyzkum v oblasti méreni
mazacich filmu, ktery se po deset let zabyval pouze zdokonaovéanim téchto dvou
technik. AZ teprve zacatkem 60. let minulého stoleti pouZili Archard a Kirk [6] pfi
studii EHD bodového kontaktu experimentalni zafizeni, u kterého namisto dvou
oceovych kotouct pouzili vélce vyrobené z polymethylmetakryldu sosami
navzgem kolmymi. Tloustka mazaciho filmu byla opét vyhodnocovéna ze zmeny
kapacitance mezi trecimi povrchy. AvSak v prabéhu méreni s povamli, Ze pri
osvétleni kontaktni oblasti bilym svétlem vznikai mezi obéma vélci a mazacim
filmem interferencéni prouzky stejné tloustky. Nasledujici studie ukazaly, Ze timto
zpusobem je mozné pozorovat dostatecné mnozstvi barevnych interferencnich
prouzka pro stanoveni rozloZeni tloustky mazaciho filmu, coz Kirk v roce 1962 [7]
ukazal na eliptickém kontaktu. | presto, Ze metody zaloZené na méieni tloustky
mazaciho filmu pomoci X paprskii a kapacitance byly nadé e zdokonal ovany, opticka
interferencni metoda se stala zékladem pro dnes nej¢astéji pouzivané techniky studia
rozlozeni mazaciho filmu v EHD kontaktu.

Vzhledem k pouzitému materidlu trecich povrchi, neumoziovalo zafizeni sestavené
Kirkem vyvinout vysSi kontaktni tlaky. Tuto nevyhodu odstranili o rok pozdgji
Gohar a Cameron [8], kteti namisto dvou valecka pouZili jako treci télesa ocelovou
kulicku a sklenénou desku vyrobenou ze skla s vysokym indexem lomu, ¢imz dali
vzniknout dnes nepouzivanéjSimu experimentdnimu zatizeni pro méteni EHD
kontaktu. Vysledné rozlozZeni tloustky mazaciho filmu nasledné vyhodnocovali
z chromatickych interferogramu.

\
*

/
X
.

zdroj bilého svétla

zatizeni

Obr.3 Prvni zatizeni pro studium mazacich filma optickou interferenéni metodou [9].
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V nasledujicich letech se ukézalo, Ze pro detailngjsi studium mazacich filma je
vhodngjsi  vyuziti dichroického, piipadné monochromatického svétla [10]. AZ
sprichodem vypocetni techniky a barevnych CCD kamer se ukaézalo pouZiti
chromatické interferencni metody opét jako nejvyhodngjsi.

Obr. 4 Zatizeni vyvinuté Goharem a Cameronem pro studium kruhového kontaktu [11].

V devadesatych letech dvacédtého stoleti se vyvoj optickych interferenénich metod
zacal delit na dva proudy. Tim prvnim bylo zdokonalovéni jiZ zminéné metody
chromatické interferometrie, druhym proudem pak bylo vyuziti spektralniho
rozkladu odrazeného svétla z kontaktu. | kdyZ tuto metodu popsal jiZ mnohem dtive
Israglachvili [12], pro studium EHD mazani ji jako prvni pouZili Johnston akol. [13].
Metoda je zaloZena na principu lokalizace interferenénich maxim ve spektralni
zavidosti odrazivosti na vinové délce, kdy zména polohy maxima resp. minima je
z&vidanazmeng tloustky mazaciho filmu.

V&echny doposud pouzivané metody vSak vyuZivagji pii stanovovani tloustky
mazaciho filmu porovnéani namétenych hodnot shodnotami ziskanymi z méreni
standardu se znamou geometrii. Jedna se tedy o metody komparativni, coZ je jegich
nejslabsi stranka. Toto pojednani ke stétni doktorské zkousce je zaméreno na vyvoj
nové meéfici metody, vyuZivajici spektroskopickou reflektometrii, jakoZzto metodu
absolutni. Jedna se 0 métici techniku, pomoci niZ je mozné studovat mazaci filmy
vytvarené v tribologickych soustavach v Sirokém rozsahu tlousték a to itadu
jednotek nanometru.
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3. SHRNUTI SOUCASNEHO STAVU POZNANI

V soucasné dob¢ nejcastéji pouzivané experimentalni zatizeni pro méreni rozlozeni
mazaciho filmu v EHD kontaktu vyuzZiva koncepci navrZzenou jiz koncem 60. let 20.
stoleti Foordem a kol. [14]. Mé&fici aparatura se sklada ze dvou zakladnich prvki
piedstavujicich tieci plochy, mezi nimiz je vytvaren mazaci film. Prvni treci téleso
tvori ocelova kulicka zpravidla o praméru 254 mm, na kterou je pritlacovan
sklengny kotou¢ o praméru 100 + 150 mm, piedstavujici druhé treci téleso. Celé
zarizeni je koncipovano tak, aby bylo moZzné nezavisle na sobé pohénét jak kulicku,
tak i kotou¢ atim dosdhnout negjen podminek cistého valeni, ale také riznych stupnu
prokluzu. Jako zdroj pro osvétleni kontaktni oblasti je pak pouZita necastéji
halogenova Zarovka, kterd zgjistuje dostatecnou intenzitu i spektrani odezvu
v méeném rozsahu vinovych délek. Pomoci takovéhoto usporédéni je mozné
studovat chovani mazaciho filmu v kontaktu pri tlaku kolem 0,2 GPa az 0,6 GPa za
predpokladu, Ze je kotouc vyrobeny z bézné uzivaného borosilikétového skla BK7.
Pro dosaZeni vysSich kontaktnich tlaki je pak nutné pouZit materid svySSim
modulem pruznosti, jako je napt. safir (Al2Os).

Zatimco mechanické usporadani experimentélnich zatizeni zustava i v souc¢asnosti
Vv principu nezménéno, vyraznym zpusobem se odlisuje jegjich opticky design dany
piedevsim pouzitymi meiicimi metodami.

3.1 Opticky design

Dulezitym faktorem pii studiu tloustky mazaciho filmu utvareného mezi tiecimi
povrchy je kontrast vznikgiciho interferencniho obrazce, ktery je dan intensitou
jednotlivych maxim aminim v interferogramu, coz vyplyva ze vztahu

A -1 0
Vzg max m|n+ (1)
I T

Iming

kde lmax @ lmin jSOU maximani a minimani intenzita odrazeného svétla. Ty jsou dany
predevsim rozdilem optickych vlastnosti na rozhrani maziva atrecich ploch.

KdyZz vroce 1963 pouzili Gohar a Cameron [8] poprvé ke studiu tvaru EHD
mazaného kruhového kontaktu optickou interferencni metodu, vyuZili k metreni sklo
svysokym indexem lomu, synteticky safir a diamant. VSechny tyto tfi materialy jsou
charakteristické tim, Ze jgich index lomu je vy&Si jak 1,7, ¢imz byl zgistén
dostatecny kontrast. U dnes pouzivané koncepce zarizeni, pouzZivaici ocelovou
kulicku a sklenény kotou¢, je kotou¢ vyrdbeény nejcastéji z bézného skla BK7. Jeho
index lomu se pohybuje kolem 1,52, cozZ je hodnota velice blizka indexu lomu bézné
pouzivanych maziv, ¢imz prakticky UOplné zanikd kontrast jednotlivych
interferencnich prouzka.

Idedlniho kontrastu |ze pfitom dosahnout sprédvnou volbou optickych viastnosti, tedy
indexu lomu a absorpce, trecich ploch. Vzhledem k tomu, Ze ocelova kulic¢ka odrézi
ve viditelné oblasti priblizné 60% dopadgjiciho svétla, bylo nutné sklenény kotouc
opattit takovou polopropustnou vrstvu, aby intenzita svétla odrazeného na rozhrani
sklo-olg a intenzita svétla prosla mazacim filmem a odrazena na rozhrani mazivo-
ocel byla zhruba stejnd Ukézalo se, Ze jedno z moznych teSeni je pouZziti tenké
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vrstvy chromu o tloust'ce priblizné 10-20 nm [14], pripadné tenké diel ektrickeé vrstvy
TiO, o tloust’ce priblizné 300 nm. PouZiti vrstvy TiO,, jak ukézala studie Foorda a
kol. [10Q], je vyhodngjsi pro lokalizaci jednotlivych minim v interferogramu, nebot’ se
jedna o tzv. vicesvazkovou interferenci. U chromové vrstvy se naopak interference
popisuje jako dvousvazkovd, coZ je zpusobeno vysokou absorpci chromu. V dnesni
dob¢ se v&ak vyhradné pouzivéa tenkd vrstva chromu, kterd ma i pres nékteré svoje
nedostatky vyrazné lepSi mechanické vlastnosti.

Neimensi dosahovand meftitelnd tloustka optické metody pouZité Archardem a
Kirkem [6] se pohybovala okolo 100 nm. Tento fakt je dan tim, Ze interferencni
maximum v oblasti viditelného spektra Ize pozorovat pii nultém fadu od hodnoty
zhruba 80 nm. Pro mensi tloustky se toto maximum pohybuje jiZ v oblasti blizkého
UV zé&eni, které nelze s béznou optikou detekovat. Jako prvni prekonal toto omezeni
Westlake a Cameron [16], ktefi vrstvu chromu nanesenou na sklenéném disku
piekryli tenkou vrstvou oxidu kiemicitého (SiO,) o tloustce priblizné 500 nm.
Vzhledem k tomu, Ze SiO, ma index lomu velice blizky indexu lomu vétSiny bézné
pouzivanych maziv, byla jgjich tloustka zdanliveé zvétSena o tloustku oxidu, ¢imz se
prvni interferencni maximum posunulo do viditelné oblasti i u menSich tlousték.

3.2 M érici metody

Celkove¢ lze rozdélit metody pro méieni tloustky mazacich filma na dvé skupiny.
Metody pracujici s monochromatickym, ptipadné dichroickym svétlem a se zdrojem
se spojitym spektrem.

Prikladem zdroje monochromatického svétla mazou byt napi. rizné druhy vybojek,
které se vyznatuji nespojitym spektrem a tudiz vyzaruji pouze na urcitych vinovych
délkéch. V praxi se nejcastéji pouziva vybojka rtutova, ktera se navic kombinuje
s Uzkopasmovym filtrem, ¢imz je zgisténa dostatecné mala poloSitka intenzitniho
piku. Dalsi moznosti jak ziskat monochromatické svétlo je pouZziti laseru. Jeho
prednosti je predevsim vysoka intenzita a mal & rozbihavost svazku.

V piipadé pouZziti zdroje se spojitym spektrem se nejc¢astéji uplatiuji halogenova
Zarovka nebo xenonova vybojka. Oba tyto zdroje mgji ve viditelné oblasti dostatecné
spojité spektrum bez vyraznych intenzitnich maxim pro jednotlivé vinové délky.
V pripadé Xenonové vybojky |ze pak navic ziskat zdroj o relativné vysokém vykonu
(a2 1000W). V dnedni dobé, zgmeéna spiichodem novych mgeficich metod,
zaloZenych na spektranim rozkladu odrazeného svétla z kontaktni oblasti, se zatingji
Casteji vyuZivat polovodic¢ové zdroje. Jgjich znatnou vyhodou je vysoka Zivotnost i
svitivost a predevsim casova stdlost, nebot’ tyto prvky jsou napgjeny stejnosmérnym
proudovym zdrojem.
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Obr. 5 Emisni spektrum Hg-Ag vybojky (nahoi€) a Xe vybojky (dole) [17].
3.2.1 Monochromaticka a chromaticka interferometrie

Jedna se v podstaté o prvni optické metody, pouZité pro méeni rozloZeni mazaciho
filmu. Metoda pouZivgjici monochromaticky svételny zdroj [10] je zaloZzena na
principu vyhodnocovani polohy interferenc¢nich prouzka ajejich pritazeni k danému
interferencnimu fadu. Jedna se o zékladni techniku stanovovani tloustky, kdy poloha
maxima resp. minima je dana pouZzitou vinovou délkou, celkovym fazovym posuvem
na vSech optickych rozhranich a indexem lomu maziva. Znaénym problémem této
techniky je nalezeni odpovidgjiciho interferencniho fadu, coz do jisté miry odstranilo
pouZiti dichroického zdroje.
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Obr. 6 Monochromaticky a barevny interferogram suchého kontaktu mezi ocelovou kouli a
sklenénym diskem [19].

Na rozdil od této metody chromaticka interferometrie vyuziva pti vyhodnocovani
tloustky mazaciho filmu barvy, vznikgjici v kontaktni oblasti a vytvérgjici barevny
interferogram [7]. Jedna se v podstaté o méfici techniku, prifazujici jednotlivym
barvam urcitou tloustku maziva. V pocétcich této metody, v 60.letech minulého
stoleti, bylo nejvétSim problémem préavé piitazeni tloustky danym barvam, nebot’
jedingm zpasobem vyhodnoceni interferogramu bylo vizuani porovnani barev
setalonem. Tato metoda samozigfmé neumozinovaa stanovovat tloustku mazaciho
filmu sdostatecnou piesnosti, proto se zatdla pouzivat v kombinaci
s monochromatickymi metodami [10]. Vyrazny vyvoj chromatické interferometrie
zaca az v 90. letech minulého stoleti a to diky technickému rozvoji snimaci techniky
a snadné digitalizaci obrazu. V roce 1994 publikovali Gustafsson a kol. [18] metodu
zaloZzenou na porovnavani souradnic mezi EHD interferogramem a etalonem v
barevném prostoru HSV. V pozdéjSich studiich se ae ukazalo, Ze mnohem |épe
vyhovuje pii porovnavani barev barevny prostor CIELAB [19], ktery je narozdil od
RGB a HSV citlivgjsi také v oblasti mén¢ saturovanych barev. Tato technika
umoZnila méfeni tloustky i velmi tenkych mazacich filmu.

205 -205

Obr. 7 Barevny interferogram ziskany z kontaktu mezi ocelovou kuli¢kou a sklenénym kotoucem a
3D rozlozeni tloustky (vodorovné osy jsou v nm, svisdaosav nm) [19].

strana

11



SHRNUTI SOUCASNEHO STAVU POZNANI

3.2.2 Metoda posunuti piku a ROl I (relative optical interferenceintensity)

Jedna se o metody vyvijené prakticky az od 90.let minulého stoleti, vyuZivajici
spektrdni rozklad odrazeného svétla resp. matematicky popis rozloZeni intenzity v
interferogramu.

V roce 1990 publikovali Johnston a kol. [13] ¢lanek, ve kterém popsali metodu pro
meieni tloustky velmi tenkych mazacich filmia. Jedna se o techniku vyuZivgici
vztahu mezi zménou polohy interferencniho maxima a zménou tloustky maziva
Tuto zavidost Ize jednoduse odvodit z rovnic pro konstruktivni, resp. destruktivni
interferenci [20] aje danavztahem

h:(N-f)DI | @
2n

kde h je tloustka mazaciho filmu, n index lomu maziva, DI posunuti vinové délky
intenzitniho maxima, N interferen¢ni tad a f fazovy posuv, vznikgjici na optickych
rozhranich. Aby bylo moZzné dosahnout poZadovaného meticiho rozsahu, je disk
opatien ngjen tenkou vrstvou chromu, ae také vrstvou SiO, pro zdanlivé zvétSeni
tloustky mazaciho filmu. Ke zji&'ovani spektrdni odezvy je ptitom nutné doplnit
experimentalni zafizeni o spektrometr namisto barevné CCD kamery slinedrnim,
piipadné maticovym detektorem. Znacnou nevyhodou této metody i piesjeji piesnost
amefici rozsah, je moznost méfit tloustku filmu pouze lokang, tedy v jednom bodg,
piipadné v jednom fezu. | presto patii tato metoda k nejpouzivangjSim metodam pii
studiu chovani velmi tenkych mazacich filmu.

06 06
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Obr. 8 Priklad posunuti intenzitnich maxim stejného chromatického fadu. VIevo: suchy kontakt mezi
ocelovou kulickou a sklenénym kotoucem s mezivrstvou SiO, o tloust’ce 501 nm. Vpravo: posunuti
maxim pii tloust'ce mazaciho filmu 35 nm [20].

V roce 1996 publikovali Luo a kol. [21] dasi metodu, pomoci niz je mozné mefit
velmi tenké mazaci filmy. Jedna se o tzv. metodu ROII (relative optical interference
intensity), pouZivajici pro méteni tloustky maziva matematického popisu rozlozeni
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SHRNUTI SOUCASNEHO STAVU POZNANI

intenzity vinterferogramu. Studovany kontakt je zde osvétlen pouze
monochromatickym svétlem a vyhodnocovani vychazi z piedpokladu, Ze se jedna o
dvousvazkovou interefenci, kdy celkovou intenzitu | ze popsat vztahem

| =1, +1,+2 |1|2cos€é”:hp + 9 3)
e %]

kde I; al; jsou intenzity dvou koherentnich svazki odrazenych od rozhrani povrcha,
h je méfenatloudtka, nindex lomu maziva, | pouzitavinovadékaaf fazovy posuv,
ktery je konstantni pro danou vinovou délku a lze jg zméfit experimentdlné. Tato
metoda ovsem dostatecné nepopisovala skutecnost, nebot” byla zalozena na modelu
dvousvazkové interference. V roce 2002 publikovali Guo a Wong [22] modifikaci
této metody vyuZivgici matematicky model piedpokliadajici vicesvazkovou
interferenci, ¢imz doséhli vyraznéjsi shody s experimentdlnimi hodnotami.

240
200 e méfeno
ROII
m160 " dvousvazkova
:'ﬁ
§120 ROl
£ : vicesvazkova
80
40
0 30 60 9 120 150 180
Polomér

Obr. 9 Porovnani intenzity ziskané z kontaktu mezi ocelovou kuli¢kou a sklengnym kotoucem a
teoretickou analyzou ziskanou metodou ROII [22].

3.2.3 Spektroskopicka reflektometrie

Spektroskopicka reflektometrie, jakozto opticka interferencni metoda, je znama jiz
od 17. stoleti, kdy Newton pozoroval interferenéni krouzky vznikajici mezi konvexni
¢ockou arovinnou sklenénou deskou. | piesto prvni laboratorni priamyslové aplikace
této metody se datuji a2 do 60.let minulého stoleti [23]. Vyhodou této metody je
piedevsim jgi presnost a celkova nendro¢nost na konstrukci meéfici aparatury. Pravé
diky témto vlastnostem je casto pouzivdna pro meéreni tenkych vrstev ve vsech
odvétvich primyslu. V soucasné dob¢ se tato mefici technika také velice hojné
vyuziva pro méfeni in-situ, tedy pii vytvéreni naparovanych a napraSovanych
tenkych vrstev a pii studiu jegjich tvorby [24].

Princip reflektometrie [25] je relativné jednoduchy a vychazi z méteni intenzity
svétla odrazeného a intenzity svétla dopadajiciho na studovany vzorek. Jgjich pomeér
je oznatovan jako absolutni odrazivost. Vzhledem ktomu, Ze meéfit intenzitu
dopadajiciho svétla na vzorek je velice problematické, prakticky se vychézi z méreni
odrazivosti relativni, kterd je definovana vztahem
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~
A: stud’ (4)

kde lsuq j€ intenzita svételného svazku odraZzeného od studovaného vzorku a le je
intenzita svétla od vzorku se znamou odrazivosti. Vynasobenim této relativni
odrazivosti pak lze snadno ziskat odrazivost absolutni. Jako vzorek se znamou
odrazivosti, tzv. standard, se ngj¢astéji pouziva monokrystal kiemiku. Jeho vyhodou
jsou piedevsim velice dobie znamé optické viastnosti a takeé fakt, Ze oxidy tvorici se
na kiemiku maji pouze velmi maly vliv najeho odrazivost.

Namérend data jsou pak pouZita pro optimalizaéni proces, jehoZ pomoci |ze ziskat
hledanou tloustku vrstvy i optické konstanty. Ty jsou obecné definovany pomoci
komplexniho indexu lomu, daného vztahem

N =n+ik, 5)

kde v redné ¢&sti n vyjadiuje index lomu materidlu a v imaginarni ¢ésti k index
absorpce.

e

Obr. 10 Dopad svétla narozhrani dvou optickych prostredi.

K popisu chovani svétla na jednotlivych rozhranich celého méireného systému se
pouZivaji Fresnelovy koeficienty [26], které jsou definovany jako pomér amplitudy
dopadgjici viny a viny odrazené. Obecné jsou razné pro s-slozku a p-slozku a
zapisuji sevetvaru

cosj , - @1 cosj , 5)
cosj , + N, cosj ,

ry = ’.\lf
N2

s N, cosj , - N, cos;j
rpe oL e ©)
N, cosj , + N, cos] ,

kde dolni indexy urcuji prisludné prostredi, stejné jako Uhly dopadu resp. lomu. Ty
jsou mezi sebou vézany zndmym Snellovym zékonem
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N,sinj, =N,sinj ,. (")

Vzhledem ktomu, Ze se vpraxi pii méieni tenkych vrstev ngedna pouze o
jednoduché rozhrani dvou materidlu, ale o systém tvoreny minimané jednou vrstvou,
kde dochézi k vicenasobnym odrazim, pouZiva se pii vytvareni matematického
modelu popisujicino chovani svételné viny tzv. Uplny reflexni koeficient. V
nejjednodussim piipadé pouze jedné tenkeé vrstvy se zapisuje ve tvaru

s = 1 +Sr23 exp(- i_2b) | ®
1+r3rs exp(- i2b)

— rlg + rzg exp(- i2b)

r, = , 9
“ T g expl- 120) ©
kde
o8l 0 .
b=2p¢c—=N,cos ,. (10)
el g

Odvozeni téchto rovnic Ize nalézt napt. v [25], [27].

Obr. 11 Vicenasobny odraz u jednoduché vrstvy.

Tyto rovnice Ize oviem pouZzit jen tehdy, jedné&li se o odrazivost na jedné vrstve.
V piipadé vice vrstev je ovSem nutné pouZit tzv. maticovou metodu [28], nebot’
vztahy pro Uplné reflexni koeficienty se vyrazné komplikuji. Postup je takovy, Ze pro
kazdou jednotlivou vrstvu je vytvorena charakteristicka matice ve tvaru

gecosbj I—sinbig
&iqg;sinb; cosb;
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kde bj je fazovy posuv v j-té vrstvé a q; je pro s-polarizaci o} = ﬁj cosj ; apro p-

j
cosj |
charakteristickou matici multivrstvy ve tvaru

polarizaci q} =

Nasednym soucinem téchto matic lze ziskat tzv.

g, M, 0

M = = (12)
gmﬂ m, g

Zavedeme-li pro okolni prostiedi i podloZku stejné substituce q;, g, g5 a q° jako
pro jednotlivé vrstvy, |ze Uplné reflexni koeficienty zapsat ve tvaru

rs = qzmn B q:mzz + qqusran - my, (13)
daMmy, +0smy, +050,m;, + My,

rP= QaMy - GdMy, + 0705 My, - My . (14)
0 MMy + 0 My, + G0 M, + My

Jak jiz bylo zminéno v predeslé kapitole, namérend odrazivost tenkych vrstev
pomoci spektroskopické reflektometrie méii, je definovana jako pomér intenzit,
narozdil od reflexnich koeficientt, které jsou definovany jako pomér amplitud. Lze
tedy fici, Ze odrazivost je ¢tvercem modulu Uplného reflexniho koeficientu.

R®=r®,

pro s-sloZku a (15)
2

RP =|r°[", (16)

pro p-slozku.

Pri méteni tenkych filmu spektroskopickou reflektometrii se vychazi z piredpokladi,
Ze Uhel dopadu svétla na systém vrstev, resp. vrstvu, je nulovy. Pi dodrZeni této
podminky se vSechny vztahy popisujici odrazy svételné viny na optickych rozhranich
vyrazné zjednoduduji.

Jak Ize vidét z predes ého textu, matematicky model popisujici odrazivost natenkych
vrstvéch je celkové dlozZitéjsi matematickd formule smoznosti hledani vice
neznamych parametri, které |ze ziskat pomoci optimalizace. Optimalizaci se pritom
mysli ziskani takovych hodnot neznamych parametrd, kdy se dosahuje co nejlepsi
shody mezi namérenymi daty a teoretickym pribéhem matematického modelu.
K tomu se v praxi nej¢astéji pouziva metoda nejmensich ¢tverci.

KdyZz vroce 2003 publikovali Glovnea a kol. [29] ¢lanek o méfeni sub-
nanometrickych mazacich filmi, pouZili pi#i vyhodnocovéni namérenych spekter
pravé optimalizaci matematického modelu odrazivosti. Jgjich metoda ovéem vychézi
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z optimalizace pro relativni odrazivost, piicemz navic zanedbavali interferenci mezi
vrstvou SiO, a olgje. Predpokladali tedy, Ze je jedné pouze o jednu vrstvu.
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4. ANALYZA, INTERPRETACE A ZHODNOCENI POZNATK U
ZISKANYCH NA ZAKLADE RESERSE

KdyZ byla koncem 50.let minulého stoleti vyvinuta prvni métici metoda pro studium
mazacich filma, zaméroval se vyzkum piedevSsim na studium liniového kontaktu,
ktery byl utvéien pouze mezi dvémi odvalujicimi se valci. Tyto prvni studie slouZili
piedevsim jako verifikace teoretickych poznatka a podklady k dalSimu vyvoji v teorii
utvafeni  mazacich  filmia, coz vedlo zatdkem  60.let Kk objevu
elastohydrodynamického mazani. DalSi studie, zabyvajici se bodovym kontaktem
vedly k vyraznému zdokonaleni jednotlivych meticich technik a zéroven i k vyvoji
novych, zaméienych piedevsim na velmi tenké filmy. Jgich dnesni vyvoj se ustalil
v oblasti optickych interferencnich metod, pomoci nichzZ je mozné ziskat dostate¢nou
rozliSovaci schopnost i metitelny rozsah. Celkové pritom Ize tyto metody rozdélit na
metody vyuZivajici monochromatické a polychromatické svétlo a metody zaloZzené
na vyhodnocovani rozloZeni intenzity v interferogramu a metody spektroskopickeé.
V&chny tyto metici techniky vyrazné napomohly k pochopeni nékterych jevd,
vyskytujicich se predevsim u silné zatéZovanych kontaktu.

| pres znacny pokrok ve vyvoji meticich metod, je vétSina z nich zaloZena na
principu porovnavani znamé geometrie sgeometrii studovanou. Jedna se tedy o
metody komparativni. Naproti tomu spektroskopicka reflektometrie je metoda
absolutni, pomoci niz je mozné merit tenké filmy o tloustkach srovnatelnych
stloudtkou mazaciho filmu vyskytujiciho se v redlnych strojnich soustavéach. Jegji
dals§i mozné vyuZiti oviem miZe byt také pri méreni meznych mazacich film,
pohybuijicich se v radech jednotek nanometr.
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5. CVI'LE,DISERTA(VZNI' PRACE A NAVRH ZPUSOBU JEJIHO
RESENI

Cilem disertacni préce je vyvoj nové métici metody pro studium mazacich filma
zalozené na aplikaci spektroskopické reflektometrie, jakozto absolutni méfici
metody. To umozni studium tloustky mazaciho filmu v Sirokém méficim rozsahu od
jednotek nanometri az po nékolik mikrometri srozliSovaci schopnosti o velikosti
jednotek nanometru.

Realizace tohoto cile piedpoklada spinéni nasledujicich dil¢ich cilu:

Uprava stavajici métici aparatury pro umoznéni méteni spektra odrazeného
svétlaz mazaného kontaktu.

Nalezeni vhodného optického designu s dostatecnou citlivosti nazmeénu
tloustky maziva.

Overeni materid ovych konstant a vlastnosti jednotlivych prvka tvoricich
opticky systém.

Nalezeni vhodného programového vybaveni pro vyhodnocovani namétenych
dat.

Overeni funkénosti metody na suchém statickém kontaktu.
Verifikace méfici metody v mazaném kontaktu za riznych provoznich

podminek pomoci srovnani s kolorimetrickou interferometrii a numerickymi
modely.
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6. SOUCASNY STAV RESENI DISERTACNI PRACE
6.1 Uprava stavajici mérici aparatury

K méfeni mazacich filmi metodou spektroskopické reflektometrie je vyuZivano
experimentani zarizeni vyvinuté na Ustavu konstruovéni, ve kterém je mazaci film
utvéen ve styku mezi ocelovou kuli¢kou o praméru 25,4 mm a sklenénym kotoucem
o praméru 150 mm. Mazany kontakt je pozorovan pomoci pramysiového
mikroskopu NIKON Optiphot 150 stelecentrickym chodem svazku a Kohlerovym
osvétlovacim systémem (obr. 12).

Obr 12 Model celkové koncepce méiici aparatury.

Pro ziskani spektralni zavislosti odrazeného svétla bylo nutné doplnit mikroskopovy
zobrazovaci systém o vldknovy spektrometr. Vzhledem k usporadani méficiho
zatizeni se ukézalo jako nejvhodngjsi pouZiti vidknoveého kompaktniho spektrometru
firmy OceanOptics S2000 spolecné sUSB prevodnikem. OdraZzené svétlo z malé
métené plo3ky je zroviny obrazu vedeno optickym viéknem na vstupni &térbinu
spektrometru a dale na kolimatni zrcadlo, difrakéni miizku a druhé fokusacni
zrcadlo. Jedna se o uspoiadani typu Czerny-Turner, které je dnes nejpouzivangjsi.
Druhé fokusacni zrcadlo pritom zgistuje rovnomérné rozlozZeni jednotlivych
vinovych délek na celou plochu jednofadého CCD ¢&ipu, detekujiciho intenzity
danych vinovych délek. Prednosti takového spektrometru je jeho mala velikost a
predevdim nizk4 hmotnost, takZe je mozné jg umistit ptimo na mikroskop.
Takovouto konstrukci je mozné zgjistit nehybnost optického vldkna spojujiciho
mikroskop a spektrometr a tim dodrzZet jeden z nejdileZitéjSich piredpokladi, kterym
je opticka stabilita systému. Na obr. 13 je zobrazena vysledna varianta upevnéni
spektrometru k mikroskopu Nikon.
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Obr. 13 Model redukce pro upevnéni spektrometru k mikroskopu (fez s pohledem na optické vlakno).

6.2 Opticky design pro spektroskopickou reflektometrii

Nezbytnou podminkou je stejné jako u ostatnich méticich metod opatieni sklenéného
kotouce antireflexni vrstvou v dostate¢ném spektrdnim rozsahu, nebot’ odraz svétla
(u skla BK7 cca 4%) na horni strané kotouc¢e miZze vyrazné ovlivnit a znehodnotit
méteni. PoZzadavkem tedy bylo vytvoreni vrstvy svyraznym potlacenim odrazu na
rozhrani vzduch-sklo v rozsahu 450-650 nm. Jgji funkce pak byla ovéiena pii méieni
nareflektometru.

V piipadé dalSich vrstev na spodni stran¢ kotouce, tedy mezi sklem a mazacim
filmem, je zapotiebi dosdhnout takového efektu, aby i co nggmensi zména tloust’ky
maziva vyvolala pokud moZzno co negvyraznési odezvu v mérené spektralni
zavidosti odrazivosti. Pii pouZziti vice jak jedné vrstvy (viz kapitola 3.2.3) se vztahy
pro odrazivost vyrazné komplikuji a neni tudiZ jednoduché urcit, jaky systém vrstev
jeidedni. U pouzitého systému |ze ale obecné fici, Ze vyrazna zménaindexu lomu a
zanedbatelna absorpce materida na rozhrani mazaciho filmu a sklenéného kotouce,
vede k lepSim vysledkam.

Takovymto systémem muze byt pouZiti sklenéného disku tvoireného korunovym
sklem BK7 sindexem lomu okolo 1,52 atenké vrstvy TiO, sindexem lomu ptiblizng
2,5, nanesené technologii naparovani. Vyhodou vrstvy tvoiené oxidy titanu naproti
doposud pouzZivanému chromu je, Ze se jedna o dielektrickou vrstvu se
zanedbatelnou absorpci v oblasti mérenych vinovych délek. Pomoci simula¢niho
programu NKDGen bylo zji&éno, Ze optimalni tloustka této vrstvy je v rozmezi 300
az 450 nm, kdy je méiené spektrum necitlivejSi na zménu tloustky mazaciho filmu.
Pri experimentech byly pouzity vrstvy stloustkou 305 nm a 450 nm. Po zatizeni
kotoucée vrozmezi 0,2 az 0,5GPa se ovéem u vrstvy zacaly projevovat trvaé
plastické deformace (obr. 14) a pii pouZiti v pohybujicim se kontaktu se zacaa
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ostruvkovité odloupavat z podlozky. Tato ¢ast vyzkumu ukazala nutnost pouZziti jiné
vrstvy nez TiO,, pripadné jiné technologie jgjiho naneseni (napraSovani, naparovani
sionty). Jako jedno z moznych feSeni by bylo pouZziti napi. oxidu hliniku (Al2Os),
piipadné nitridu kiemiku (SisNg). Druhd varianta reSeni problému je pouZiti skla
svysokym indexem lomu. Zde se nabizi pouZziti flintovych skel, jgichZ index lomu
se pohybuje a2 do hodnot 1,9 [30]. Znatnd c¢ést téchto skel ma& ovsem
nezanedbatel nou absorpci a havic nizky modul pruznosti a tudiZ je nelze pouzit pro
vySSi kontaktni tlaky.

Obr. 14 Viditelna deformace navrstvé TiO, po zatizeni v kontaktu.

6.3 Stanoveni optickych vlastnosti ocelové kuli¢ky

V praxi se pii zpracovavani naméienych dat metodou spektroskopicke reflektometrie
pouzivgji razné optimalizatni procesy, hledgjici co nejvhodnéjsi optické konstanty a
tloustky jednotlivych vrstev. Obecné pak plati, Ze mensi pocet proménnych
v optimalizaénim procesu vede k rychlgg§imu a snadn&jSimu nalezeni vysledka.
Z tohoto divodu je zapotiebi ziskat co nejlepsi informace o optickych vlastnostech
podloZzky, okoli a ptipadné tzv. fixnich vrstev, tedy vrstev z hodnotami, které jsou pfi
optimalizatnim procesu pevné zakotvené a neménné.

Pri pouziti tribologického systému sklédgjiciho se z ocelové kulicky, maziva a
sklenéného kotouce spiipadnou jednou vrstvou, je tedy zapotiebi dobra znalost
optickych vlastnosti ocelové kulicky a sklenéného kotouce. Jedna se konkrétné o
indexy lomu a indexy absorpce. Ty byly zméteny na vzorcich za pomoci doc.
Navrétila a kol. zUstavu fyziky kondenzovanych latek Masarykovy university
v Brné. Verifikace v3ech zji&énych hodnot a zéroven ovéreni moznosti pouZziti
spektroskopické reflektometrie pro méreni kontaktu stavajicim optickym systémem
probéhlo na suchém statickém kontaktu, tvoreném pouze sklem BK7 a ocelovou
kouli. Na obr. 15 |ze vidét shodu naméiené odrazivosti a odrazivosti ziskané simulaci
za pomoci hodnot ziskanych z Masarykovy university. To je hlavnim predpokladem
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pro pouziti dostupnych dat pro pozd¢jSi optimalizacni proces, pii némz dochazi
k vyhodnocovéni namétrenych dat a ziskavani meétenych parametra.

0,46
0,45 4
0.4
043 -
042

0,41 -

Reflexe

0,40 -

0,39 +

1 simulace
0,38 + —— naméfené data

0,37

0,36 — 7
400 450 500 550 600 650 700

Vinova délka

Obr. 15 Ovéreni shody mezi realnymi naméienymi daty a teoretickymi hodnotami
ziskanymi simulaci.
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7. ZAVER

Toto pojednani ke stétni doktorské zkousce shrnuje prehled pouzivanych optickych
metod pro méreni mazacich filmi od 50.let minulého stoleti aZz po soucasnost. Je
zZigime, Ze i pres jgich vyvoj, ktery trva vice nez padesét let, nebyla dosud Uspesné
aplikovana metoda, umoznujici absolutné stanovit tloustku mazaciho filmu. Jednou
zmoznych cest pro absolutni méfeni tloustky mazacich filma je vyuZziti
spektroskopické reflektometrie. Hlavnim predpokladem Gspedné aplikace  této
metody v praxi je ovéfeni moznosti méreni vramci systému pouzivaného pro
studium tribologickych procesi. Zatimto ucelem byly béhem dosavadniho vyzkumu
aspedne splnény nekteré dilci cile, ¢imz byl dan redlny z&klad pro splnéni cile
disertacni prace.
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9. PREHLED OZNACENI

I 1 intenzita svétla dopadajiciho na vrstvu

l12 1 intenzita svétla odraZzeného od rozhrani 1, resp. 2

I max 1 maximalni intenzita

I min 1 minimalni intenzita

lref 1 intenzita odrazena od referen¢niho vzorku

l sud 1 intenzita odrazena od studovaného vzorku

M 1 charakteristicka matice soustavy vrstev

M; 1 charakteristicka matice vrstvy

N 1 interferencni rad

N 1 komplexni index lomu

RP,R® 1 intenzitni odrazivost pro p-sloZzku resp. s-slozku

A 1 relativni odrazivost

Vv 1 kontrast

h m tloustkatenké vrstvy

k 1 index absorpce

My 1 prvek charakteristické matice soustavy vrstev

n 1 index lomu

q’.q; 1 substituce pro j-tou vrstvu pro p-sloZku, resp. s-slozku
P, re 1 uplny reflexni koeficient pro p-slozku, resp. s-slozku
o Foi a1 Fresneltiv koeficient, resp. uplny reflexni koeficient pro p-

sloZzku, resp. s-sloZzku narozhrani prostredi 1 a2, resp. 2a3

b 1 fézovy posuv ve vrstve

b; 1 fézovy posuv v j-té vrstvé

f 1 celkovy fazovy posuv vznikly odrazem na rozhranich
jn]2] s rad  Uhel dopadu aodrazu, resp. lomu

I m vinova délka
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