TECHNICKA UNIVERZITA V LIBERCI
Fakulta strojni &=

Vliv pftidani Cr do tiikomponentniho
povlaku AITiN na uzitné vlastnosti

a porovnani s vicevrstvym poviakem
CrN/AITiN

Bakalarska prace

Studijni program: B2301 Strojni inzenyrstvi

Studijni obor: Strojni inzenyrstvi

Autor prdce: David Hain

Vedouci prdce: Ing. Totka Bakalova, Ph.D.
Katedra materidlu

Konzultanti prdce: Ing. Anna Kavanova

Katedra materialu
Ing. Lukas Volesky, Ph.D.

Katedra materialu

Liberec 2021



TECHNICKA UNIVERZITA V LIBERCI
Fakulta strojni &

Influence of Cr addition to the three-
component AITiN coating on utility

properties and comparison with
CrN/AITiN multilayer coating

Bachelors thesis

Study programme: B2301 Mechanical engeneering
Study subject: Mechanical engeneering
Author: David Hain

Supervisor: Ing. Totka Bakalova, Ph.D.

Katedra materiélu

Consultant: Ing. Anna Kavanova

Katedra materialu
Ing. Lukas Volesky, Ph.D.

Katedra materialu

Liberec 2021



~ TECHNICKA UNIVERZITA V LIBERCI

' Fakulta strojni &

Zadani bakalaiské prace

Vliv ptidani Cr do tfikomponentniho
povlaku AITiN na uzitné vlastnosti

a porovnani s vicevrstvym povlakem
CrN/AITiN

Jméno a piijmeni: David Hain

Osobni &islo: S$16000059
Studijniprogram:  B2301 Strojni inZenyrstvi
Studijni obor: Strojni inZenyrstvi

Zaddvajici katedra: Katedra materialu
Akademicky rok:  2019/2020

Zasady pro vypracovani:

Ts

Vypracovani odborné rederSe na téma: vyuziti a aplikace tenkych vrstev nanesenych metodou
Arc-PVD pro primyslové aplikace; charakterizace povrchii (smécivost, drsnost, nanotvrdost,
adheze); dalsi moznosti tvorby vrstev pro vyuZiti v priimyslovych aplikacich.

Navrh uspotédéni laboratorniho experimentu (volba vhodnych metod hodnoceni viastnosti
tenkych vrstev, vybér vhodnych metodik méfeni a hodnoceni, volba vhodnych tenkych vrstev).
Provedeni experimentu, hodnoceni mechanickych a tribologickych parametr(i (hodnoceni
povrchu materidlu pomoci AFM, SEM a konfokalniho mikroskopu).

. Posouzeni vhodnosti vrstev pro tribologické aplikace, hodnoceni zmén povrchové struktury

(opotiebeni materidlu apod.)

. Zhodnoceni dosazenych vysledk( a zpracovani zavérd.



Rozsah grafickych praci: dle potreby %.E
Rozsah pracovni zprdvy: 25 - 40 stran 0
Forma zpracovdni prdce: tisténa/elektronicka

Jazyk prdce: Cestina

Seznam odborné literatury:

[1] SEDLACEK, Vladimir. Povrchy a poviaky kovd. 1. vyd. Praha: Ceské vysoké uceni technické, 1992.

[2] DADOUREK, Karel. Vybrané technologie povrchovych tprav.Vyd. 1. Liberec: Technicka univerzita v Li-
berci, 2007, 117 s. ISBN 978-80-7372-168-8.

[3] KRAUS, Vaclav. Povrchy a jejich tpravy, Zapadoceska univerzita, Fakulta strojni, Plzef, 2000, 216 s.,
ISBN 80-7082-668-1.

[4] LEDRAPPIER, F; HOUZE, L.; HEAU, C.; GERSTENBERGER, J. Tenké povlaky pro snizeni ztrat tfenim:
Tribologie povlakd typu DLC, Metal 2008, Hradec nad Moravici.

[5] PETKOV, N., T. BAKALOVA, T. CHOLAKOVA, H. BAHCHEDZHIEV, P. LOUDA, P. RYSANEK, M. KORMUN-
DA, P. CAPKOVA, P. KEJZLAR, Study of surface morphology, structure, mechanical and tribological
properties of an AISiN coating obtained by the Cathodic Arc Deposition method, Superlattices and
Microstructures, 109 (2017) p. 402-413.

[6] PETKOV, N., E. KASHKAROV, A. OBROSOV, T. BAKALOVA et al., Influence of Bias Voltage and CH4/N2
Gas Ratio on the Structure and Mechanical Properties of TiCN Coatings Deposited by Cathodic Arc
Deposition Method, Journal of materials engineering and performance, Vol. 28, Issue: 1, p. 343-354.

Vedouci prdce: Ing. Totka Bakalova, Ph.D.
Katedra materidlu

Konzultanti prdce: Ing. Anna Kavanova

Katedra materialu
Ing. Lukas Volesky, Ph.D.

Katedra materialu

Datum zaddni prdce: 1. listopadu 2019
Predpoklddany termin odevzddni: 30. kvétna 2021

., N

/ - é., @‘ \,

g s F SL'S B

fof. Dr. In§. Petr Lenfeld \3" 2 /

= <Q
(E dékan N 8- Y vedouci katedry

V Liberci dne 1.listopadu 2019



Prohlaseni

Prohladuiji, Ze svou bakalatskou préci jsem vypracoval samostatné jako pu-
vodni dilo s pouZitim uvedené literatury a na zakladé konzultaci s vedou-
cim mé bakaléfské prace a konzultantem.

Jsem si védom toho, Ze na mou bakaléfskou praci se plné vztahuje zakon
€. 121/2000 Sb., o pravu autorském, zejména § 60 — Skolni dilo.

Beru na védomi, ze Technickd univerzita v Liberci nezasahuje do mych au-
torskych prév uzitim mé bakalafské prace pro vnitini potiebu Technické
univerzity v Liberci.

UZiji-li bakaldiskou préaci nebo poskytnu-li licenci k jejimu vyuZiti, jsem
si védom povinnosti informovat o této skute¢nosti Technickou univerzi-
tu v Liberci; v tomto pfipadé md Technicka univerzita v Liberci pravo ode
mne pozadovat Uhradu ndkladQ, které vynaloZila na vytvoreni dila, az do
jejich skutecné vyse.

Soucasné Cestné prohlasuiji, Ze text elektronické podoby prace vloZeny do
IS/STAG se shoduje s textem tisténé podoby prace.

Beru na védomi, Ze ma bakalaiska prace bude zvefejnéna Technickou uni-
verzitou v Liberci v souladu s § 47b zékona ¢. 111/1998 Sb., o vysokych
Skolach a 0 zméné a doplinéni dalsich zakon( (zakon o vysokych skolach),

vevs

ve znéni pozdéjsich predpisu.

Jsem si védom nasledkd, které podle zékona o vysokych $kolach mohou
vyplyvat z poruseni tohoto prohlaseni.

8. ledna 2021 David Hain



Podékovani

V prvni fadé¢ bych rad podc€koval Ing. Totce Bakalové Ph.D. za vedeni, pomoc, radu
atrpélivost pii tvorbé této prace. Dale bych také chtél pode€kovat pracovnikim katedry

materialil za pomoc s provedenim a vyhodnocenim experimentii. Bez Vasi pomoci by se tato

préace neobesla. Dékuji.



Anotace

Tato prace se zabyva popisem a zkoumdnim vlastnosti systémi substrat tenka vrstva.
Teoreticka Cast prace obsahuje struény pichled problematikou tvorby tenkych vrstev
a metodikou méfteni jejich mechanickych a chemickych vlastnosti. Experimentalni cast,
se zabyva zkoumanim konkrétnich keramickych povlakt (Al Ti)N, (Ti,A)N, (Cr,ALTi)N
a (Cr)N/(ALTI)N deponovanych metodou Arc-PVD na substraty z rychlofezné oceli
CSN 19 830. Vystupem hodnoceni povlakt je charakterizace: drsnosti,mtvrdosti, adheze

k zakladnimu materialu, tribologikych vlastnosti a opotiebeni jednotlivych povlakd.

Klicova slova

Tenka vrstva, Arc-PVD, substrat, drsnost, tvrdost, adheze, tribologické vlastnosti, opotiebeni

Annotation

This work deals with the description and investigation of the properties of thin film substrate
systems. The theoretical part of the work contains a brief overview of the issue of creating
thin films and the methodology of measuring their mechanical and chemical properties.
The experimental part deals with the investigation of ceramic coatings (Al Ti)N, (Ti,Al)N,
(Cr,ALTi)N and (Cr)N/(AIL Ti)N deposited by Arc-PVD on substrates from high-speed steel
CSN 19 830. The output of the measurements is a statement of: roughness, hardness, adhesion

to the base material, tribological properties and wear of individual coatings.

Key words

Thin layer, Arc-PVD, substrate, roughness, hardness, adhesion, tribological propreties, wear
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Seznam Zkratek

Tab. 1 — seznam zkratek

Zkratka Original Preklad
AFM Atomic Force Microscopy Mikroskop atomarnich sil
AP CVD | Atmosferic preassure CVD CVD za atmosférického tlaku
BSE Back scatered electrons Zpétné odrazené elektrony
CVD Chemical vapour deposition Chemicka depozice z par
EDS Energy-dispersive X-ray Spectroscopy Energeticka disperzivni spektroskopie
HSS High speed steel Rychlotezna ocel
HV CVD | High vakuum CVD CVD za vysokého vakua
LP CVD | Low preassure CVD Nizkotlaké CVD
PE CVD | Plasma enhanced CVD Plazmou vylepsené CVD
PS CVD | Photo stimulated CVD Foto stimulované CVD
PVD Physical vapour deposition Fyzikalni depozice z par
SE Secondary electrons Sekundarni elektrony
SEM Scaning elektorn microscopy Skenovaci elektronova mikroskopie
TA CVD | Termaly activated CVD Teplem aktivované CVD
WDS Wavelength Dispersive X-ray Spectroscopy VInové disperzni spektroskopie
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1. Uvod

Kvalita povrchu spolu s mechanickymi, chemickymi a fyzikdlnimi vlastnostmi jsou faktory,
které uréuji uzitné vlastnosti materialu. Ukolem konstruktérti je zvolit kombinaci materialu
a povrchové upravy tak aby byla zajisténa spravna funkce a zivotnost navrhovanych soucasti.
S vyvojem novych technologii vSak vzriistaji provozni naroky, kterym bézné vyuzivané
materidly nemuseji vyhovét. V takovych piipadech je mozné opatiit povrch soucasti

povlakem tvoienym tenkou vrstvou.

Pii tloustce pohybujici se viadu jednotek mikrometrii je nazev tenkych vrstev vice
nez doslovny. Takto mikroskopicka tloustka dodava vrstvam vlastnosti, které jsou
nedosazitelné materidly v masivni formé. Povrchy opatfené tenkymi vrstvami pak mohou
vykazovat piimé zlepSeni zakladnich vlastnosti v porovnani s nepovlakovanym materialem.
Aplikace vrstev rovnéz umoznuje nabit vlastnosti, které zakladni material postrada jako napf.
chemickou odolnost nebo elektrickou nevodivost. Vhodnou kombinaci zékladniho materialu

a vrstvy po ptipad€ vrstev vznikaji systémy, které jsou schopny vyhovét riznym aplikacim.

Diky témto vlastnostem nalezly tenké vrstvy uplatnéni v riiznych odvétvich: obrabéni, tvareni,
elektrotechniky, optiky, mediciny a dalSich. Jako konkrétni ptipady vyuziti 1ze uvést povlaky
pro zvySeni Zivotnosti, otéruvzdornosti nebo snizeni tfecich vlastnosti feznych a tvafecich
nastroji, nevodivé povlaky pro ochranu soucasti vystavenych extrémnimu Zaru, nebo

chemicky nete¢né povlaky pro ochranu endoprotéz.

Tato prace je zaméfena na keramické vrstvy, naneseny vakuovou metodou Arc-PVD, uréené
k tiiskovému obrabéni. Prvni ¢ast prace je v€novana pichledu tenkych vrstev. Teorie tenkych
vrstev je nesmirné rozsahly obor, proto sejedna pouze 0 strucny popis: procesu
predchazejicich vytvoreni vrstev, zékladnich metod tvorby vrstev a metod hodnoceni jejich
vlastnosti. Druha ¢ast prace se vénuje hodnoceni vlastnosti pfipravenych vzorkl tenkych
vrstev. Kazdy vzorek je podroben sérii méfeni pro ziskani informaci o drsnosti, chemickém

slozeni, tvrdosti, tiecich vlastnosti a velikosti opotiebeni.

Cilem prace je seznamit Se Sobecnou problematikou tenkych vrstev a provést meéfeni
a porovnani vlastnosti vrstev s pfidanym chromem (Cr,Al,Ti)N a (Cr)N/(ALTi)N s vrstvami
(AL TN, (Ti,ADN.
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2. Charakteristika tenkych vrstev

Pojmem tenka vrstva se oznacuje souvisly povlak o tloust’ce pohybujici se V rozmezi od
stovek nanometri po jednotky mikrometra (cca 5 um), ktery je nanesen na povrchu
zakladniho materialu neboli substratu (Obr. 1). Diky své tlouStce maji tenké vrstvy
mechanické, fyzikdlni a chemické vlastnosti odliSné V porovnani se stejnym materidlem
v masivni form&. Tyto vlastnosti mohou byt: zvysSena tvrdost, zvySend odolnost proti otéru,
nizsi koeficient treni, specifickd uprava elektrické vodivosti a dal$i. Material substratu také
ovlivituje kone¢né vlastnosti vytvoiené vrstvy, hovoiime tedy o systémech substrat tenka

vrstva. [1]

é"— Funkéni vrstva - homogenni/heterogenni, jednovrstva/vicevrstva, ...

Rozhrani - adhezni vrstvy

Substrat - zakladni material (ocel, slinuté karbidy, ...)

Obr. 1 — Systém substrat tenka vrstva [8] (upraveno)

2. 1. Rozdéleni tenkych vrstev

Rozdéleni tenkych vrstev je provedeno do skupin, které charakterizuji zakladni vlastnosti
vrstev, jako jsou homogenita, pocet jednotlivych povlakt tvoficich vrstvu nebo slouzi

pro vymezeni oblasti pouZiti dané vrstvy.

2.1.1. Homogenni — heterogenni

Rozdéleni vrstev podle charakteru jejich jednolitosti [1]

* Homogenni — vrstva tvotfena latkou jednoho typu s minimalni proménlivosti,
= Heterogenni — vrstva tvofend dvéma ¢i vice latkami rizného sloZeni i vlastnosti.

Pokud se sloZeni méni spojité€ nazyva se takova vrstva gradientni.

2. 1. 2. Jednovrstvé — vicevrstvé

Rozdéleni podle poctu vrstev tvoticich vyslednou tenkou vrstvu. [1]

» Jednovrstvé — tenka vrstva je tvoiena pouze jedinou funkéni vrstvou
*  Vicevrstvé (multivrstvy) - tenka vrstva je tvofena dvéma nebo vice funkénimi
vrstvami, které mohou byt vytvofeny pomoci jedné metody nebo kombinaci riznych

metod a materiala.
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2. 2. Podle ucelu pouziti

= Vrstvy s vysokou korozni odolnosti

= vrstvy s vysokou odolnosti proti opotiebeni

= vrstvy s vysokou odrazivosti nebo pohltivosti svétla
= vrstvy s definovanymi elektrickymi vlastnostmi

= vrstvy s definovanymi magnetickymi vlastnostmi [1]

2. 3. Vybrané druhy tenkych vrstev

Strucny ptehled primyslové pouzivanych materiali pro vyrobu tenkych vrstev.

2. 3. 1. Nitrid titanu

Tab. 2 — Zakladni vlastnosti (Ti)N

Zakladni vlastnosti materialu
Oznaceni (THN
Mikrotvrdost ~2300 HV &
Soucinitel tfeni s oceli 0,6 < 0 ;
Max. pracovni teplota 500°C Obr. 2 — Nastroje (Ti)N (https://ruko.de/en)
Barva zlata

(T)N  (Obr.2) je nejbézngji pouzivany material pro tvorbu tenkych vrstev.
Povlaky se pro své mechanické vlastnosti nejcastéji pouzivaji jako ochrana feznych nastroju

pro obrabéni zeleznych materiald. [2, 3]

2. 3. 2. Nitrid zirkonu &l
{";.’

Tab. 3 — Zakladni vlastnosti (Zr)N y
Zakladni vlastnosti materialu

Znacka (Zr)N

Mikrotvrdost ~2800 HV

Soucinitel tfeni s oceli 0,5

Max. pracovni teplota 600°C Obr. 3 — Nastroje (Zr)N (https://norgau.com/en/)

Barva Stiibro zlata

Povlaky (Zr)N (Obr. 3) se vyuzivaji jako ochrana nastroji pro obrabéni hliniku a jinych
nezeleznych kovil, kde diky nizkému koeficientu tfeni a chemické stalosti napomaéhaji
pfedchazet studenému navatrovani obrabéného materidlu na bfit nastroje. Dalsi béZné pouziti
povlakl je v oblasti lisovani a hlubokého tazeni jako ochrana forem. Material je dale

biokompatibilni coz umoznuje medicinské pouziti jako povlak endoprotéz. [2, 3]
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2. 3. 3. Karbid wolframu /

Tab. 4 — Zakladni vlastnosti WC/C

Zakladni vlastnosti materialu
Oznaceni WC/C
Mikrotvrdost ~1000 — 2200 HV
Soudinitel tfeni s oceli 0,2-0,25
Max. pracovni teplota 400°C Obr. 4 — Nastroje (Al, T)N+(WC/C)
Barva Tmavé Seda (https://lwww.mscdirect.com/)

Tyto povlaky (Obr. 4) se vyznacuji velmi nizkym koeficientem tfeni. Diky tomu maji hlavni
uplatnéni jako ochrana: pojezdii, povrchi lisovacich a vstfikovacich forem a obecné soucasti,
na kterych dochazi k vzajemnému otéru. Povlaky se dale vyuzivaji v kombinaci s jinymi
materialy, jako ochrana feznych nastrojii, kde nizky koeficient tfeni snizuje potiebné

mnozstvi procesnich kapalin nebo pfimo umoznuje obrabét nasucho. [2, 3]

2. 3. 4. Nitrid titanu a hliniku

Tab. 5 — Zakladni vlastnosti (Ti,Al)N

Zakladni vlastnosti materialu
Oznaceni (Ti,Al)N
Mikrotvrdost ~3300 HV
Soucinitel tfeni s oceli 0,7
Max. pracovni teplota 900°C Obr. 5 — Nastroje (Ti,Al)N (https://ruko.de/en)
Barva fialova

Oblast pouziti povlaka (Ti,AI)N (Obr. 5) je stejna jako pro (Ti)N tj. obrabéni Zeleznych
materiald. Vys$$i tvrdost v porovnani s (Ti)N umoZnuje obrabéni i tvrzenych materialt
(54 HRc). Diky chemické stabilité odolavaji povlaky relativné vysokym provoznim teplotam
coz umoznuje snizeni mnozstvi potiebné procesni kapaliny a dosazeni vy$Sich feznych

rychlosti. [3]
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3. Preddepozi€ni procesy

Povrch kazdého substratu je pokryt necistotami, poptipad¢ nedokonalostmi, které se na ném
vytvorily obrabénim, manipulaci nebo samovolné ve form¢ oxidi. Takové znecisténi je tieba
z povrchu odstranit tak aby byla zajisténa dobra adheze depozitovaného povlaku. Metody
pouzité pro takovou ocistu se souhrnné oznacuji jako pteddepozi¢ni procesy a podle

charakteru jejich provedeni je mozné je rozdélit na:

»  Mechanické — odstranéni povrchovych defektl a otfepti brousenim
» Chemické — odstranéni mastnoty, prachu, oxidace a zbytkl abraziv chemickou lazni
» Jontové (fyzikalni) — bombard povrchu nabitymi casticemi (ionty) plynu

které, pti dopadu odrazeji ,,odprasuji* zbytky necistot

Pokud jiz byl povrch substratu opatien tenkou vrstvou, ktera je nyni opotiebovana, je mozné
Ji odstranit a substrat recyklovat. Metoda odstranéni opotiebované vrstvy se nazyva Stripping
ajedna se o rozleptani povlaku chemickou nebo elektrochemickou lazni. Po odstranéni

povlaku podstoupi substrat prve zminény postup pteddepoziéni piipravy. [4]

3. 1. Metody ¢isténi povrchu substratu

Podle zpiisobu, jakym je dosazena ocista, a findlni tiprava povrchu substratu pied depozici
jsou metody rozdéleny do nékolika skupin. Volba metody nebo kombinace metod zalezi

na charakteru uprav, které musi substrat podstoupit.

3. 1. 1. Mechanické cisténi

Pii vyrobé obrabécich néstrojii, zejména téch ze slinutych karbidii, se na jejich feznych
hranach tvofi rizné defekty a otfepy, ty je tieba pred depozici znastroji odstranit
tak aby nedochazelo k odstipovani a vubec pfedcasnému poskozeni tenké vrstvy. Hrany

nastroju se proto upravuji:

* Omildnim gumovymi peletami S abrazivni pastou,
» otryskdvanim abrazivnim médiem pomoci proudu tlakového vzduchu,

» kartacovanim kovovymi nebo polymernimi karta¢i s nanesenym abrazivem.

Vyuzitim téchto metod dochazi k odstranéni otfepu, a k ,,otupeni* feznych hran za tcelem

vytvofeni idealniho povrchu pro depozici. [4]
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3. 1. 2. Chemické ¢isténi

Jedna se o proces, pfi kterém, jsou substraty ponofeny v chemické lazni za Gcelem odstranéni
povrchovych necistot, jako jsou napf. mastnota, prach, zbytky brusiv z ptedchozich procest.
Jako rozpoustédla se pouzivaji alkoholy, mastné kyseliny nebo aromatické uhlovodiky. Jejich
vybér zavisi na charakteru znecisténi a chemické odolnosti substratu. Pro zvysSeni intenzity
a efektivnosti procesu se pouzivaji ultrazvukové CcistiCky. Aby bylo dosazeno adekvatni
Cistoty povrchu, je mozné pouzit sérii lazni riznych rozpoustédel. Po dokonceni chemické

ocisty je tieba substraty oplachnout a osusit. [4]

3. 1. 3. lontové ¢isténi

Principem této metody je pfivedeni zdporného ptedpéti na substrat uvnitt vakuové komory
a zahajeni bombardu jeho povrchu kladné nabitymi ionty plynu. Plyn se ptivadi do vakuové
komory, kde k jeho ionizaci dochazi kontaktem s nizkoteplotni plazmou, ktera se generuje
uvniti komory. Nabité atomy plynu jsou smefovany k povrchu substratu a pii dopadu odrazeji

,»odprasuji® zbylé necistoty.

V zavislosti na kinetické energii dopadajicich atomti a tvrdosti substratu, mize pfi Cisténi
dochazet k odstranovani samotnych atomu tvoficich substrat. V takovém piipadé muze dojit
ke zméné chemického slozeni materialu. Zména slozeni mize vést ke ztraté Zzadoucich
vlastnosti povrchu a k pred¢asnému selhani depozitované vrstvy. Po dokonceni iontového

¢isténi nasleduje bezprosttedni depozice povlaku. [4, 5]

3. 1. 4. Stripping

Stripping je proces, ktery se pouziva pro odstranéni jiz existujici a opotiebované tenké vrstvy.
Odstranéni povlaku muZe probihat chemicky nebo elektrochemicky. Pii chemickém
odstranéni se nastroj ponoii do lazné tvofené rozpoustédlem, které rozlepta tenkou vrstvu
S co mozna nejmensim ovlivnénim substratu. Elektrochemickd cesta vyuziva metody
anodického rozpousténi, kdy je nastroj zapojen jako anoda a spolu s katodou je ponoien
do elektrolytu na bazi hydroxidt. Po ptivedeni elektrického proudu se za¢ne povlak nastroje
rozpoustét, dokud nedojde k jeho Gplnému odstranéni. Délku rozpousténi je mozné urcit

pomoci Faradayova zakona pro elektrolyzu.

Odpovlakovani nastrojii z rychlofeznych oceli je technologicky dobie zvladnuty proces.

vvvvvv

je riziko napadani kobaltovych vazeb pouzitymi rozpoustédly. [4, 6]
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4. Metody pripravy tenkych vrstev

Pro pfipravu tenkych vrstev se pouzivaji dvé zakladni metody — CVD a PVD. Metody
jsou charakteristické depoziénim mechanismem a umozZnuji vytvaiet povlaky vhodné

pro rizné aplikace. Volba metody zavisi na pouzitém substratu a pozadovanych vlastnostech.

4. 1. Chemicka depozice z par — CVD

Chemicka depozice z par je jednou ze zakladnich metod pfipravy tenkych vrstev. Principem
metody (Obr. 6) je vylucovani povlaku chemickou reakci z plynnych prekurzorii pobliz
povrchu substratu. K iniciovani chemické reakce se vyuziva termalni energie, svételného

zateni nebo nizkoteplotni plazmy. [7]

Substrat

‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ,ﬁ Povlak
VI

Obr. 6 — Princip CVD [8] (upraveno)

CVD typicky probihda za vysokych teplot (950+1050°C), ty umoznuji vytvafet povlaky
s dobrou adhezi a odolnosti proti otéru, zadroven vSak omezuji mnoZstvi povlakovatelnych
materiall z diivodu tepelné degradace. Dalsi nevyhodou vysokych depozi¢nich teplot je vznik

vnitiniho pnuti z diivodu rozdilnych teplot roztaznosti materialu vrstvy a substratu.

Podle zpisobu provedeni je mozné CVD rozdélit na nékolik variant, princip depozice zlstava
vSak pro vSechny stejny. Reaktanty jsou pfivedeny do reakéni komory dopravnim systémem,
soucasné dochazi k ohfevu substratti uvnitt komory a iniciaci reakce. V prib&hu depozice
je Cast reaktant z komory odCerpavana tak aby byl zajistén jejich rovnomérny proud.

Odcerpané plyny je posléze tieba ekologicky odbourat. [7, 8, 9]

=  Shrnuti:
+ rovnomeérné pokryti i spojitych ploch - relativné vysoké depozicni teploty
+ vysokd adheze mezi vrstvou a substratem - vznik vnitfniho pnuti v povlaku
+ kvalitni povrch vytvoreného povlaku - produkce toxickych zplodin
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4. 1. 1. Varianty metody CVD

D¢leni metody CVD podle zptsobu, jakym mechanismem dochazi k aktivaci chemické

reakce ve smési plynti a zahajeni depozice povlaku na povrchu substratu.

4.1.1.1. Teplem aktivované CVD (TA CVD)
Konvencéni metoda CVD, vyuziva termalni energie k iniciaci chemické reakce plynnych
prekurzord. Jako tepelny zdroj se vyuziva radiofrekvencni, infracervené nebo odporové

zahfivani substratu.
TA CVD miiZe probihat za riiznych hodnot tlaku:

= Atmosféricky tlak: cca 101 000 Pa (AP CVD)
= Nizky tlak: 10 - 1 330 Pa (LP CVD)
»  Vysoké vakuum: < 0,1 Pa (HV CVD)

AP CVD je technicky jednodussi proces ktery nevyzaduje pouziti vakua. Pti povlakovani
za atmosférického tlaku je vSak nezbytné pouziti nosného plynu pro zajisténi rovnomérného
proudéni a pii chemické reakci mohou vznikat nezadouci slouceniny, které znehodnocuji
vysledny povlak. PouZitim nizkotlakych procesi LP CVD a HV CVD se tyto nedostatky

odbouravaji za cenu vyssi technické naro¢nosti. [7, 9]

4.1.1. 2. Plazmou vylepsené CVD (PE CVD)

Metoda byla vyvinuta s cilem snizeni pozadovanych teplot pro iniciaci chemické reakce
depozice tenkych vrstev. Pro snizeni teploty vyuziva metoda nizkoteplotni plazmy, ktera
se generuje uvnitt reakéni komory, pii kontaktu plazmy s plynnymi reaktanty dochazi k jejich
rozkladu a ionizaci. Diky této ,,aktivaci* reakénich plynt dochazi k zahajeni depozice povlaku
za niz$i teploty v porovnani s konven¢nimi metodami CVD (480+600 °C). Tato metoda

vyzaduje pouziti vakua. [7, 9]
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4.1. 1. 3. Foto stimulované CVD (PS CVD)
Tato metoda vyuziva svételného zaieni pro iniciaci chemické reakce. Jako zdroj zafeni mutize

slouzit: obloukova lampa nebo rizné druhy laseri. Podle prubéhu reakce 1ze metodu délit na:

» Fotochemicka (Obr. 7 a): Pisobenim svételného zafeni dochazi k rozkladu reakénich
plynt a depozice povlaku probihd bez ohfevu substratu. [7, 9]

* Fototermalni (Obr. 7 b): svételny zdroj zahiiva pouze vymezenou oblast substratu.
Tim pomédha predchazet tepelnému poskozeni zbytku materidlu a umoznuje

povlakovat ptesné vymezenou plochu (tisténé spoje, nanostruktury). [7, 9]
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Exhaust gas
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Obr. 7 — Foto stimulované CVD a) Fotochemické b) Fototermalni [7] (upraveno)

4. 2. Fyzikalni depozice z par — PVD
Fyzikélni depozice z par je dal$i metodou béZné vyuzivanou pro vytvareni tenkych vrstev.
Principem metody (Obr. 8) je vytvareni povlaku z plynnych vypar pevného nebo kapalného

materialu, vyuzitim fyzikalnich procest napafovani nebo naprasovani.

qsusré
\\1” lPO\lfjlatkt

tt1 ers
| ‘e

Obr. 8 — Princip PVD [8] (upraveno)

Vypary se generuji uvnitt vakuové komory a jsou tvofeny uvolnénymi ¢asticemi materialu,
ktery se nazyva ter¢ (target). Jako ter¢ muze byt pouzit takika jakykoliv material. SloZeni
ter¢e muze byt identické s vytvarenym povlakem nebo ¢asteéné kdy povlak vznika kombinaci

ze dvou a vice terct nebo chemickou reakci s piivadénym reakénim plynem (napft. N»).
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Protoze se vypary §ifi zjednoho mista vznikd nerovnomérnd depozice a pro vytvoieni

rovnomé&rného povlaku je nutné substraty otacet.

PVD typicky probihd za relativné nizkych teplot v porovnani s CVD (150+500 °C). Tyto
teploty umoznuji vytvaret povlaky snizkym vnitfnim pnutim i1 na tepelné citlivych
materidlech. Nevyhodou jsou typicky nizS§i hodnoty adheze depozitovanych povlakl

v porovnani s CVD. [8, 10, 11]

= Shrnuti:
+ relativné nizké depozi¢ni teploty - nizs§i hodnota adheze nez CVD
+ omezeni vzniku vnitiniho pnuti povlaku - nerovnomerné pokryti substratu
+ ekologicky Cisty proces - nutnost pouziti vakua

+ niz§i energeticka narocnost nez CVD

4. 2. 1. Naparovani (Thermal/vacuum evaporation)

Pfi napatrovani (Obr. 9) jsou vypary ziskavany zahfivanim kapalného nebo pevného terce,
umisténého ve vyparniku, az na teplotu odpafovani, vzniklé vypary jsou pak neseny
k povrchu substratu, kde kondenzuji a vytvaieji tak povlak. Jako zdroj tepla se vyuziva
odporového ohievu, proudu elektront, pulsniho laseru, elektrického oblouku nebo

vysokofrekvenéni  indukce. Naparovani typicky probihd za  vysokého vakua
(0,0013-1,3x10° Pa). [10, 11]
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Obr. 9 — Princip naparovani [10] (upraveno)
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4.2.1.1. Katodické odparovani (Arc-PVD)
Metoda Arc-PVD (Obr. 10) vyuziva elektrického oblouku pro odpafovani materialu terce

a generaci vypar, které kondenzuji na povrchu substratu a tvoti tak povlak.

Substrat
"X t 17 Kapicka (droplet)
Castice =O O

Anoda

O
ttf[Teré

Elektricky oblouk

Vyparnik

Katodova skvrna

Obr. 10 — Schéma katodového naparfovani [14] (upraveno)

Pfivedenim vysokého proudu a nizkého napéti je mezi anodou a ter¢em, ktery je zapojen jako
katoda, zazehnut elektricky oblouk. Oblouk dopada na povrch terce a v misté dopadu vznika
katodova skvrna, ktera je zdrojem vypar. Katodova skvrna ma rozlohu né€kolika ¢tverecnich
mikrometrti a v prubéhu odpafovani se chaoticky pohybuje po povrchu terce. Odpafovanim
z katodové skvrny vznikaji krom¢é vypar i1 kapicky (droplets). Kapi¢ky jsou makroc¢astice
(1-10 um), které se usazuji na povrchu substratu a zvySuji drsnost vznikajiciho povlaku.
Odtrzeni kapicek napf. pfi obrabéni muze zpusobit poskozeni vrstvy (Obr. 11) a snizovat

tak jeji zivotnost. [10, 11]

v e : \
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‘1'. : st ;
ni vrstvy (Cr,ALL Ti)N a uplné odhaleni substratu

Obr. 11 — Odlrze

Pro ptedchazeni vzniku a usazovani kapic¢ek na povrchu povlaku bylo vyvinuto nékolik
metod, tyto metody jsou:
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= Rizeni pohybu katodové skvrny — steered arc

Poloha katodové skvrny na povrchu terée je fizena elektromagneticky. Rizenim se zkracuje
doba, po kterou skvrna setrvava na jednom misté tim se pfedchazi piehiivani terCe a omezuje

se vznik kapicek. [10]
» Filtrovanim kapicek — filtered arc

Filtrovani vypar pouzitim elektromagnetu ve tvaru zahnuté spiraly, ktery umoznuje odklonit
drahu ionizovany ¢astic tak aby dopadaly na povrch substratu, zatimco kapi¢ky jsou

neovlivnény a proletuji mimo substrat. [12]
= Rovnomérné distribuovany oblouk — distributed arc

Zahtatim terée nad kritickou teplotu (cca 1200 °C) dopadé elektricky oblouk rovnomérné
na povrch celého terce. Pii odpafovani takto stabilizovanym obloukem nedochazi ke vzniku

kapicek. [14]

Aplikaci téchto metod pro omezeni nebo zamezeni vzniku kapicek vznikaji kvalitni povlaky,
které maji diky vysokému stupni ionizace odpafenych castic (>50 %) dobrou adhezi

k povrchu substratu. [12]

4. 2. 1. 2. Odparovani svazkem elektronti (EB PVD)

Metoda vyuziva svazku elektrond k odpafovani materialu terce. Elektrony emitované
wolframovou katodou jsou urychlovany vysokym napétim (5-10 kV) a pomoci soustavy
permanentnich a elektromagnett jsou fokusovany do uzkého paprsku dopadajiciho na povrch
terce. Pti dopadu se kinetickd energie elektroni méni na termalni a material terCe se tavi
a odpatuje. Aby nedochéazelo k chemické reakci mezi materidlem tere, a vyparniku
je vyparnik chlazen vodou. Vzniklé vypary kondenzuji na povrchu substratu a tvoii tak

povlak.

EB PVD umozZnuje odpatovat elektricky nevodivé materidly, toho se vyuzivd napiiklad

pro tvorbu tepelné nevodivych bariér. [8, 10]
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4. 2. 1. 3. Levita€ni odparovani (ELM PVD)

Proces vyuziva jevu elektromagnetické levitace pro bezkontaktni odpafovani materialu terce.
Ter¢ je tvofen malym mnozstvim latky (1-100 mg) a je umistén do homogenniho
magnetického pole, které je generovano vodou chlazenymi civkami. P#i levitaci dochazi
k indukénimu ohfevu az na teplotu odpatovani. Vzniklé vypary pak kondenzuji na povrchu
substratu a tvofi povlak. Vyhodou tohoto procesu je odpafovani bez zneCiSténi cizimi

materidly. Nevyhodou je moznost pouziti pouze materiall s dostatecnou elektrickou

vodivosti. [15]

4. 2. 2. Naprasovani (Sputtering)
Pfi napraSovani (Obr. 12) je ter¢ bombardovan ionty uslechtilého plynu, ionizovaného pomoci
nizkoteplotni plazmy. lonty pti dopadu odrazeji ,,odprasuji* ¢astice z povrchu terée a tvofi

tak vypary, které se usazuji na povrchu substratu a vytvareji tak povlak.

Substrat
Povlak
Plazma \\f”
Ionty OO0 000O0O0CO0
O0000CO0O0O0O0
OO0 000000
Vypary

Teré

Ter¢ je zapojen jako katoda, na kterou je pfivedeno vysoké napéti. V kombinaci s nizkym
tlakem (cca 10 Pa) tak mezi teréem a substraitem vznika nizkoteplotni plazma (doutnavy
vyboj). Atomy uslechtilého plynu, nejcastéji argonu (Ar), se po piivedeni do reakéni
komory pti kontaktu s plazmou ionizuji (Ar+) a jsou urychleny proti zaporné nabitému
povrchu tere. Energie dopadu zptsobuje odraZeni ,,odpraseni atomti nebo molekul
z povrchu ter¢e. Odprasené Castice pak tvofi vypary, které jsou neseny k povrchu substratu,

kde se usazuji a vytvareji tak povlak. [10, 11,]
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4. 2. 3. lontové platovani (lon Plating)

Metoda vyuziva jeden z vySe zminénych principii generovani vypar (svazek elektront,
odporovy ohfev, odpraseni...), které se usazuji na povrchu substratu a vytvareji povlak stejné
jakou u zminénych metod. Rozdilem je to, ze Vv prabéhu depozice je povrch substratu
nepietrzit¢ nebo periodicky bombardovan ionty uSlechtilého plynu. Bombardem dochazi
k ¢astenému odpraseni vznikajiciho povlaku, tim dochazi k odstranéni volnych ¢astic a

soucasné se zvysuje hustota vznikajiciho povlaku. [10, 11]
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5. Metodiky hodnoceni uzitnych vlastnosti povrchu

Soubor metod, které slouzi k méfeni hodnot charakteristickych vlastnosti tenkych vrstev.

Vycet téchto hodnot pak udava jakost zkoumané vrstvy, moznosti a limity jejiho uplatnéni.

5. 1. Méreni nanotvrdosti

Tvrdost tenkych vrstev se vzhledem k jejich tloust’ce méii a vyjadiuje pomoci nanotvrdosti.
V principu se jedna o stejnou metodu vnikani indentoru do métené¢ho povrchu jako u zkousek
objemového materialu. Rozdilnd je velikost zatézujici sily, kterd se pohybuje v fadu
milinewtont (MN). Pfi takovém zatizeni vznika vpich o hloubce pohybujici se v fadu desetin
mikrometri. Takto mikroskopicky vpich nepronikne skrz tloustku méteného povlaku

a umoznuje tak méfeni jeho tvrdosti bez zkresleni vyslednych hodnot od substratu.

Velikost vytvofen¢ho vpichu neumoziuje jeho optické preméfeni jako u bézného postupu.
Tvrdost povlaku je uréena zavislosti velikosti zatézujici sily na hloubce vpichu, ktera

se zaznamenava v prub¢hu celého testu.

Z divodu bézné¢ vysoké tvrdosti tenkych vrstev jsou indentory vyrobeny z diamantu
tak aby dokazaly proniknout povlakem. Indentory maji tvar jehlant a podle jejich geometrie

se metody méteni rozdéluji na Vickersovu, Knoopovu a Berkovichovu. [16]

5. 1. 1. Vickersova zkouska

Indentorem je &tyiboky jehlan (Obr. 13) s vrcholovym tuhlem stén 136°. Uhel je volen
pro minimalizovani vlivu tfeni na vysledek zkouSky. Tvrdost je wurCena pomoci
matematického vztahu (1) do kterého, se dosazuje velikost zatézujici sily a délka uhlopficky

vtisku vytvoreného indentorem. [17]

Hy = 0,189 u—FZ (1)
F — zatéZujici sila [N]
u — délka uhlopficky vtisku [pum]
F

Indentor podle Vickerse _
Vpich
136°

\& )/ Povlak

Substrat &

Obr. 13 — Schéma zkouS$ky podle Vickerse [17] (upraveno)
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5. 1. 2. Knoopova zkouska

Indentor ma rovnéz tvar Ctyibokého jehlanu (Obr. 14), ale jeho podstavu tvoii protahly
kosoctverec s pomérem uhloptficek cca 1:7. Vyhodou tvaru indentoru jsou zanedbatelné
velikosti deformaci materidlu pod dlouhou thlopfickou v porovnani s deformacemi u kratké,
to zvySuje presnost méfeni. Tvrdost je uréena pomoci matematického vztahu (2), do kterého

se dosazuje piitlac¢na sila a délka delsi uhlopficky vtisku vytvoieného indentorem. [17]

Hg = 1,451 — )
F ... zatézujici sila [N]
u ... délka delsi uhlopticky vtisku [um]
F

Indentor podle Knoopa
u

172° 30'

v/\‘ Povlak |

Substrat m

Obr. 14 — Schéma zkouSky podle Knoopa [17] (upraveno)

5. 1. 3. Berkovichova zkouska

Modifikace metody podle Vickerse. Indentorem je trojboky jehlan (Obr. 15) s vrcholovym
uhlem 65°. Vyhoda trojbokého jehlanu je déna protnutim vSech tfi hran v jednom bodé
coz zvySuje piesnost méfeni. Pro méteni tvrdosti se pouziva velikost pfitlacné sily a délka

vysky stény vtisku vytvofeného indentorem. [17]

F

Hp = 0,189 - — (3)
F ... zatézujici sila [N]
V ... délka vysky stény vtisku [um]

F
W”' Indentor podle Berkoviche
S .
Povlak Vpich

\/

Substrat

Obr. 15 — Schéma zkous$ky podle Berkoviche [17] (upraveno)
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5. 2. Méreni adheze

Adheze vyjadiuje silu, jakou jsou k sobé pfilnuty material vrstvy a substratu. Adheze
je ovlivnéna povrchovou upravou substratu, depozi¢ni metodou a chemickym slozenim
materiald. Velikost adheze ma pifimi vliv na schopnost vrstvy odolavat poskozeni,

a tak na Zivotnost povlakované soucasti.

5. 2. 1. Vrypova zkouska (scratch test)

Vrypova zkouska je nejrozsitenéjsi metodou meéteni adheze systému vrstva substrat. Jedna
se o destruktivni metodu, kterd sestdva ze stacionarniho indentoru ve tvaru Rockwelova
kuzelu, ktery je pfilozen proti povrchu testované¢ho vzorku (Obr. 16). Testovany vzorek je
ulozen na pojezdovém stole, ktery se pohybuje rovnomérnou rychlosti a unasi testovany
vzorek pod indentorem. Pii pohybu je zatizeni pinu stacionarni nebo Se plynule zvySuje na

prednastavenou hodnotu. Pohybem se na povrchu vzorku se vytvarti vryp (scratch).

Zatézuijici sila

Indentor

Vzorek

Vryp

=4

Smysl posuvu Pojezdovy sttl

Obr. 16 — Schéma vrypové zkou$ky [8] (upraveno)

Vyhodnoceni testu se provadi zkouméanim vrypu pomoci optického mikroskopu, ktery
byva soucasti méticiho piistroje. Pii pohledu na pribéh vrypu je mozné identifikovat nékolik
oblasti, které slouzi jako ukazatele adheze (Obr. 17). Pro spravné provedeni vrypu by drsnost

povrchu neméla prekrocit hodnotu Ra 0,25 um [18]
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Obr. 17 — Oblasti kritického zatizeni [19]

= Lcl - Prvni poruseni vrstvy, objevuji se trhliny.
= | c2— ZvySujici se rozsah trhlin.
= L¢3 - Prvni odtrZeni vrstvy od substratu (50 % materialu vrstvy odstranéno).

= Ls— Uplné odstranéni vrstvy z povrchu vrypu. [19]

5. 3. Méreni drsnosti povrchu

Drsnost vyjadiuje souhrn nerovnosti na povrchu materidlu, které vznikly procesy piipravy
vrstvy. Obecné plati, Ze ,,hlads$i“ povrchy povlakii maji niz8i koeficient tfeni a tim vyssi
odolnost proti opotiebeni. Dal§i parametry ovlivnéné drsnosti povrchu jsou: odrazivost,

elektricka vodivost, chemicka odolnost, smacéivost a dalsi.

Drsnost povrchu je vyjadiena pomoci souboru vysSkovych parametri. Tyto Parametry
se ziskavaji: kontaktnim méfenim, optickou mikroskopii nebo elektronovou mikroskopii.
Sledovani a hodnoceni téchto parametrt slouzi pro zvySovani kvality a efektivnosti soucasti

a nastroju. [20]

5. 3. 1. VySkové parametry

Norma ISO 25178-2:2012 definuje vyskové parametry plochy (Graf. 1), které slouzi
ke kvantifikovani kvality povrchu. [21]
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Vyéka [um]

Schéma odectu vyskovych parametrt

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450
Posuv [um]

Graf 1 - Schéma odectu vyskovych parametri

»  Sa (Primérna aritmeticka vyska plochy) [um]
- Hodnota aritmetického priméru hodnot vysek vrchold a hloubek den dané plochy.
*  Sp (Maximalni vyska vrcholu plochy) [pm]
- Nejvetsi vyska vrcholu dané plochy métena od vztazné roviny.
» Sv (Maximalni hloubka dna plochy) [um]
- Nejvétsi hloubka dna dané plochy métené od vztazné roviny.
» Sz (Maximalni vyska plochy) [um]
- Soucet hodnot maximalni vysky vrcholu a maximalni hloubky dna plochy.
» Sq (primérna kvadraticka vyska plochy) [um]
- stiedni kvadraticka hodnota vysek vrchold a hloubek den dané plochy
= Smean (vztazna rovina) [um]
- vySka roviny ke které jsou vztazeny ostatni vySkové parametry dané plochy.
= Ssk (8ikmost plochy) [-]
= Sku (8picatost plochy) [-]
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5. 3. 2. Konfokalni mikroskop

Konfokalni mikroskop slouzi k bezkontaktnimu vyhodnoceni vyskovych parametri plochy.

Mikroskop vyuziva laserového paprsku (Obr. 18) k ozatreni povrchu vzorku.

B Dopadajici svétlo
Detektor
BN QOdraZené svétlo - zaostiené

BN OdraZené svétlo - rozostiené

1. Konfokalni clonka j\

2. Konfokalni clonka

Laser v Dichromatické zrcadlo
Objektiv
d f Zkoumany povrch

Obr. 18 — Popis principu konfokalniho mikroskopu [23] (upraveno)

Paprsek prochazi prvni konfokalni clonkou, ta paprsek zaostfuje a propousti na diachronické
zrcadlo, které umoZnuje odraz nebo prichod svételného zafeni urcitych vlnovych délek.
Dopadajici svétlo se od zrcadla odrazi, prochdzi skrz objektiv a ozatfuje zkoumany povrch.
Cast dopadajiciho svétla se odrazi a prochazi zpét skrz objektiv a dopada na zrcadlo. Odrazem
se zménila jeho vlnova délka aodrazené svétlo prochazi skrz zrcadlo. Po prichodu
je rozostiené zafeni odfiltrovano druhou clonkou a zbylé svétlo prochazi do detektoru.

Pocitacovy software pak vykresluje obraz povrchu. [22, 23]
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5. 3. 3. Skenovaci Elektronovy mikroskop — SEM
Elektronovy mikroskop vyuzivd namisto svételného zafeni svazku elektrond pro analyzu
textury a chemického slozeni povrchu. Objektiv mikroskopu postupné vychyluje svazek

elektronti a skenuje tak povrch jako sérii bodovych méfeni.

Me¢éieni probihd v ochranné atmosféfe vakua. Elektrony jsou emitovany elektronovym délem
a pomoci elektromagnetti jsou fokusovany proti zkoumanému povrchu. Pii dopadu elektronii
na zkoumany povrch vznikaji elektronové emise. Monitorovanim téchto emisi se ziskavaji
informace o struktufe a slozeni v daném bodé méfeni. Skenovanim zkoumané plochy bod

po bodu vytvaii ptistroj obraz zkoumané plochy.
Elektronové emise:

=  Zpétn¢ odrazené elektrony — BSE

- elektrony odrazené od povrchu vzorku

- detekce slouzi zejména K urceni krystalografie a chemického slozeni povrchu
* Sekundarni elektrony — SE

- elektrony vyrazené ze zkoumaného povrchu

- deteket se urcuje topografie povrchu

Vyhodou elektronovych mikroskopt je vyssi rozliSovaci schopnost v porovnani s optickymi
mikroskopy, ktera umoznuje pozorovani az nanocastic (atomt). Nevyhodou je moznost

pozorovani pouze elektricky vodivych materiald. [24, 25]

5. 3. 3. 1. Spektroskopie
Dopadem elektronti na zkoumany povrch se ¢ast jejich kinetické energie preménuje
na rentgenové zareni. Spektrometr, ktery je soucdsti mikroskopu, umoziuje zafeni méfit

a vyhodnotit tak chemické slozeni povrchu. [24, 25]
Metody provedeni spektroskopie:

» Energeticka disperzivni spektroskopie — EDS
- spektroskop analyzuje celé spektrum zaieni

- krat$i Cas méfeni za cenu snizené presnosti [26]
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* VInove¢ disperzni spektroskopie — WDS
- spektroskop vyhodnocuje zateni prvek po prvku

- pfesnéjsi méfeni za cenu vysoké Casové naro¢nosti [26]

5. 3. 4. Mikroskop atomarnich sil (AFM)

Mikroskop atomadrnich sil je zafizeni, které umoznuje vytvaret trojrozmérny obraz textury

zkoumaného povrchu s rozliSenim které umoznuje zobrazeni nanocastic (atomt).

Me¢éieni textury probihd pomoci mikroskopického hrotu, ktery je pfipevnén k flexibilnimu
nosniku (cantilever). Pomoci nosniku pfistroj tdhne hrot pobliz nebo pfimo po zkoumaném
povrchu. Pfi tazeni dochazi k vychylovani polohy hrotu a tim k ohybani nosniku ptisobenim
vazebnych (mezi atomarnich) sil. Hodnoceni morfologie povrchu probiha odrazem laserového
paprsku dopadajiciho na nosnik. Ohybem nosniku dochazi ke zménam odrazu laserového
paprsku, zmény polohy odrazeného paprsku jsou detekovany fotodiodou a jejich
vyhodnocenim vznika trojrozmérny obraz zkoumané plochy. Podle rezimu snimani plochy

se AFM déli na: [27]

» kontaktni — hrot je tazen pfimo po zkoumaném povrchu. K ohybu nosniku dochazi
odpudivymi silami (Obr. 19 a),

* nekontaktni — hrot je taZzen nad zkoumanym povrchem. K ohybu nosniku dochézi
pfitazlivymi silami (Obr. 19 b),

* poklepovy — kombinace kontaktniho a nekontaktniho reZzimu. Hrot pfi tazeni kmita

a poklepava na zkoumaném povrchu (Obr. 19 c). [27]

f((
A A A A A A A A A I i F £ FF FF S S F & F 5 5 F F £ 5 5 FF

Obr. 19 — ReZimy snimani AFM: a) kontaktni, b) nekontaktni, c) poklepovy [27] (upraveno)
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5. 4. Tribologické vlastnosti

Pii vzdjemném pohybu dvou soucdsti dochazi ke vzniku tfeni a odbéru materidlu
Z kontaktnich ploch opotifebenim. To se projevuje zvySenou spotiebou energie potiebné
pro pohyb a zkracovanim Zivotnosti. Véda zabyvajici se popisem a minimalizaci téchto efektt

se nazyva tribologie.

Tteni je jednim ze zdkladnich tribologickych parametrii. Vyjadiuje odpor télesa proti pohybu.
Velikost tfeci sily se urci pomoci tfeciho soucinitele a pfitlacné sily. Smyls jejiho plisobeni
je vzdy proti smyslu pohybu télesa. Tieni zplsobuje zahfivani téles, ztraty energie a dale
mavliv na rychlost opotfebeni. Minimalizace tfeni se provadi volbou vhodného

materialu, povrchové upravy nebo maziva.

Opotiebeni se projevuje ubytkem materialu ze stykovych ploch obou téles a vede ke zméné

nebo tplnému zamezeni jejich funkce. Podle mechanismu se opotiebeni déli na [28]:

» Adhezni — dochazi k pfenosu materidlu mezi télesy. Pfi pohybu se pak ¢ast
prenesen¢ho materidlu uvoliuje a vytvari tak abrazivni ¢astice.

» Abrazivni — pfi pohybu dochézi k oddélovani ¢astic z povrchu téles. Oddélené Castice
pak pisobi jako abrazivni médium.

» Erozivni — opotiebeni povrchu proudem ¢astic, které jsou neseny proudem kapaliny

nebo tlakového plynu.
Meéteni Tribologickych parametrii se provadi pomoci tribometrli a nejrozsifenéjsi meéfici

metoda se nazyva Pin/Ball-on-Disc. [28]

5. 4. 1. Metoda Ball-on-Disc (Pin—on-Disc)

Metoda vyuziva staticky uloZzeného télesa ve tvaru koliku (pinu) nebo kulicky (ball)

pritlaéeného vykyvnym ramenem pfistroje prednastavenou silou K testovanému povrchu

(Obr. 20).
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Zatézujici sila

Vykyvné rameno

Vzorek

Rotaéni stul

Smysl rotace

Obr. 20 — Schéma zkousky Pin-on-Disk [30] (upraveno)

Vzorek uchyceny na rotaénim stole méticiho pfistroje se ota¢i zvolenymi otackami, dokud
nevykona dany pocet cykld. Pii otaCeni vytvaii téleso na povrchu vzorku ryhu a zaroven

pfistroj zaznamenava hodnotu koeficientu tieni v zavislosti na ¢ase/poctu cykla.

Po ukonceni testu se optickym mikroskopem vyhodnoti vznikld ryha na povrchu vzorku
a vybrousena ploska na télisku. Vyhodnocenim se ziska koeficient opotiebeni vzorku

a télesa. [29]
Vysledné hodnoty koeficientt tfeni a opotiebeni zavisi na fadé faktord: [30]

= velikost pfitlacné sily,

» rozméry kontaktni plochy télesa pin/ball,
= rychlost rotace vzorku,

* pocet cykld,

= teplota v plose kontaktu,

» pfitomnost maziva,

= drsnost povrchu vzorku,

= vlhkost vzduchu,

= teplota vzduchu.

Tyto faktory je v prubéhu testu tieba monitorovat tak aby byla mozna reprodukovatelnost
vysledki. [30]
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5. 5. Méreni tloust’ky povlaku

Tloustka povlaku a jeji rovnomérnost ovlivituji mechanické vlastnosti, jako jsou tvrdost
a adheze. Vlastnosti, které maji vliv na spravnou funkci a zivotnost povlaku. Optické

vlastnosti povlaku jako propustnost nebo odrazivost jsou rovnéz ovlivnény jeho tloustkou.

5.5. 1. Metoda Kalotest

Jedna se o destruktivni metodu urcovani tloustky povlaku (Obr. 21) proméfenim kulového
vybrusu tzv. kaloty. Vybrus se provadi pomoci brusné koule vyrobené z oceli nebo slinutych
karbidt. Koule je potiena brusnou pastou a vlozena do mechanismu piistroje tak Ze spoc¢iva
na povrchu testovaného vzorku a zaroven na unaseéi. Po spusSténi piistroje se za¢ne unasec
otacet a tim 1 brusna koule, pii otaceni se koule otira o povrch testovaného vzorku a vybrusuje
tak kalotu. Pro spravné vybrouSeni kaloty by drsnost povrchu neméla pickrocit hodnotu
Ra 0,4 pm.

Kalota se pod mikroskopem jevi jako mezikruzi, jejichz pocet zavisi na poctu povlakd
tvoficich vrstvu. Proméfenim polomért jednotlivych kruznic a dosazenim do rovnice

(4) pak 1ze vypocitat tloustku jednotlivych povlaka. [31]

t=\/R2—I‘12—\/R2—I‘22 (4)

R... polomér brousici kulicky [mm]
r1 ... vnitini polomér mezikruzi vybrusu [um]

I, ... vn€jsi polomér mezikruzi vybrusu [um]

Brusna koule

Povlak
Substrat

r1

r2

Obr. 21 — Schéma zkou$ky Kalotest [8] (upraveno)
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6. Experimentalni ¢ast

V ramci experimentalni ¢asti byly piipraveny ¢tyfi vzorky tenkych vrstev: (Ti,AI)N, (AL Ti)N,
(Cr,ALLTi)N a multivrstva (Cr)N/(ALTI)N (Obr. 22) Vzorky byly podrobeny sérii
destruktivnich 1 nedestruktivnich testl mechanickych a chemickych vlastnosti. Vrstvy
(Ti,A)N, (ALTi)N slouzi jako etalon pro porovnani vlastnosti vrstvy (Cr,ALTi)N
a multivrstvy (Cr)N/(ALTi)N.

wLUavH
“gL si ol 1 21 i %"H-m

“””"“l'"”"m“!mﬂdm“lﬂhﬂﬂﬂﬂmmuhmhummm"ml £

(Al TN (Ti,AN (Cr,ALTON  (Cr)N/(AL,TiN
Obr. 22 — Vzorky tenkych vrstev

6. 1. Popis pripravy substrati a tenkych vrstev

Lesténé disky (@ 20 mm x 5 mm tloustka) vyrobené z nastrojové oceli CSN 19 830 s drsnosti
povrchu Ra 0,01pm a zuslechténé na tvrdost 64-65 HRC byly pouzity jako material substratu.
Jedna se o rychlofeznou Mo-W ocel s vysokou odolnosti a chemickym slozenim [wt %]: C—

0,90; Mn-0,31; Si-0,34; P-0,026; S—-0,0005; Cr—4,43; Mo—4,78; W-5,93; V- 1,79; Co — 0,65.
Naneseni vrstev predchazelo n€kolik preddepozi¢nich krokl pro zlepSeni adheze:

Q) Substraty byly ociStény ultrasonickou l4dzni v alkalickém roztoku po dobu 5 minut
apoté byly ociStény de-ionizované vod¢€ a usuSeny vaficim etanolem a horkym

vzduchem;

(2) okamzité po ocisténi byly substraty vloZeny do vakuové komory a byly pfipevnény

na drzaky substrati;

(3) substraty byly bombardovany Cr-iony pro odstranéni vSech zbytkli znecisténi povrchu
a pfirozené vrstvy oxidu pii predpéti 1000 V a tlaku Ar 0,2 Pa. Pro zesileni adheze
mezi kazdym povlakem a oceli, byla nanesena mezivrstva Cr a gradientni vrstva CrN,

s tloust’kou ptiblizn¢ 100 nm.
Pouzité parametry depozi¢niho procesu tenkych vrstev:

(AL TI)N a (Ti,Al): obloukovy vyboj z AlTi katody o velikosti 70 A, ¢as depozice 60 minut,
pfi tlaku Ar ve vakuové komote o velikosti 0,02 Pa, a predpéti o velikosti 85 V;
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(Cr,AlTi)N: obloukovy vyboj Cr katody o velikosti 60 A; obloukovy vyboj AlTi katody
0 velikosti 60 A; pfi tlaku N, ve vakuové komote o velikosti 0,3 Pa; pfi negativnim piedpéti

0 velikosti 70 V; substrat byl pfipevnén a drzék se dvéma osami rotace.

(Cr)N/(ALTI)N mulity-vrstvy povlak: obloukovy vyboj Cr katody o velikosti 60 A,
obloukovy vyboj AlTi o velikosti 60 A; ¢as depozice 30 minut; pii tlaku N, ve vakuové
komoie o velikosti 0,3 Pa; pii negativnim piedpéti o velikosti 75 V; rychlosti rotace

vzorku 6 rpm.

6. 2. Hodnoceni drsnost povrchu tenkych vrstev

Bezkontaktni méfeni vyskovych parametri plochy bylo provedeno pomoci konfokalniho
mikroskopu. Pro méfeni byl pouzit piistroj SENSOFAR S neox (Obr. 23) a povrch vzorki
byl sniman objektivem EPI 20x v35.

Obr. 23 — Konfokalni mikroskop SENSOFAR S neox

Meéfeni parametrl pfedchazelo o€isténi povrchd vzorka etylalkoholem (96 %) po kterém bylo
pro kazdy vzorek provedeno pét méfeni na nahodnych mistech jejich povrchu (Obr. 24).

Vyhodnoceni vysledkii méfeni bylo provedeno pomoci piidruzeného PC softwaru.

Obr. 24 — Znézornéni textury povrchu (Cr,Al, Ti)N
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Naméfené vyskové parametry povrchu zkoumanych tenkych vrstev jsou popsany

V nasledujicich tabulkach 6 az 9. Na kazdém povrchu bylo provedeno 5 méfeni a nasledné

vypoctena prumérna hodnota a smérodatna odchylka vyskovych parametrt.

Tab. 6 — VySkové parametry povrchu (Al Ti)N
Vyskové parametry povrchu (Al,Ti)N

Tab.

Tab.

Cislo méfeni |Sa[um] | Sku[-]|Sp [um] | Sq [um] | Ssk [-] | Sv [um] | Sz [um]
1. 0,062 | 0,004 | 0,337 | 0,080 0,3 0,229 | 0,566
2. 0,062 | 0,003 | 0,263 | 0,077 0,3 0,200 | 0,463
3. 0,063 | 0,004 | 0,287 | 0,081 0,5 0,212 | 0,499
4. 0,061 | 0,004 | 0,376 | 0,078 0,5 0,203 | 0,578
5. 0,066 | 0,003 | 0,299 | 0,084 0,3 0,213 | 0,512
Primér 0,063 | 0,004 | 0,312 | 0,080 0,4 0,211 | 0,524
Smodch 0,002 0,001 0,040 0,003 0,1 0,010 0,043
Tab. 7— VySkové parametry povrchu (Ti,Al)N
Vyskové parametry povrchu (Ti,Al)N
Cislo méfeni |Sa [um] | Sku [-]| Sp [um]|Sq [um] | Ssk[-] | Sv [um] | Sz [um]
1. 0,074 | 0,012 | 0,780 | 0,105 1,9 0,254 | 1,034
2. 0,075 | 0,036 | 1,297 | 0,131 4.4 0,272 | 1,570
3. 0,079 | 0,034 | 1,316 | 0,134 4,3 0,249 | 1,565
4. 0,071 | 0,018 | 0,921 | 0,104 2,6 0,231 | 1,153
5. 0,069 | 0,006 | 0,561 | 0,092 0,9 0,319 | 0,880
Primér 0,074 | 0,021 | 0,975 | 0,113 2,8 0,265 | 1,240
Smodch 0,003 0,012 0,294 0,016 1,4 0,030 0,281
8 — VySkové parametry povrchu (Cr,Al, Ti)N
Vyskové parametry povrchu (Cr,Al, Ti)N
Cislo méfeni | Sa[um]|Sku[-]| Sp [um] | Sq [um] | Ssk [-] | SV [um] | Sz [um]
1. 0,055 | 0,004 | 0,252 | 0,070 0,6 0,173 | 0,424
2. 0,062 | 0,003 | 0,250 | 0,077 0,3 0,194 | 0,444
3. 0,058 | 0,003 | 0,241 | 0,073 0,5 0,170 | 0,411
4. 0,056 | 0,003 | 0,220 | 0,070 0,3 0,182 | 0,401
5. 0,060 | 0,003 | 0,217 | 0,078 0,4 0,246 | 0,463
Primér 0,058 | 0,003 | 0,236 | 0,074 0,4 0,193 | 0,429
Smodch 0,003 0,001 0,015 0,003 0,1 0,028 0,022
9 — Viyskové parametry textury (Cr)N/(Al,Ti)N
Vyskové parametry povrchu (Cr)N/(AI,Ti)N
Cislo méreni | Sa [um] | Sku[-]| Sp [um] | Sq [um]| Ssk[-] | Sv [um] | Sz [um]
1. 0,056 | 0,003 | 0,247 | 0,071 0,6 0,156 | 0,403
2. 0,058 | 0,003 | 0,244 | 0,075 0,2 0,200 | 0,444
3. 0,062 | 0,003 | 0,242 | 0,079 0,1 0,217 | 0,459
4. 0,066 | 0,003 | 0,270 | 0,085 0,0 0,236 | 0,505
5. 0,056 | 0,003 | 0,239 | 0,071 0,4 0,177 | 0,416
Primér 0,060 | 0,003 | 0,248 | 0,076 0,3 0,197 | 0,445
Smodch 0,004 0 0,011 0,005 0,2 0,028 0,036
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6. 3. Hodnoceni drsnosti povrchu pomoci AFM

Kontaktni méfeni vySkovych parametrii bylo provedeno pomoci mikroskopu atomarnich sil
(kapitola 5.2.6.). Pro méfeni byl pouzit pfistroj JPK Nanowizard 3. Naméfend data
se zpracovava v softwaru Gwyddion 2.40, kde je vytvofen 3D model morfologie povrchu

(Obr. 25) a nasledné vyhodnocena drsnost povrchu.

Test probéhl v kontaktnim rezimu na plose o rozmérech 10x10 pm a pro kazdy vzorek bylo
provedeno jedno méfeni. Naméfené hodnoty vySkovych parametri AFM jsou uvedeny

v tabulce 10.

Tab. 10 — VysSkové parametry AFM

Vyskové parametry povrchu AFM
Vrstvy Sa [um] | Sku [-] | Sp [um] | Sq [um] | Ssk [-] | Sv [um] | Sz [um]
(Al Ti)N 0,021 | 0,005 | 0,182 0,031 1,0 0,122 0,304
(Ti,ADN 0,048 | 0,003 | 0,255 | 0,066 0,7 0,457 | 0,712
(Cr, Al, TI)N 0,057 | 0,003 | 0,380 0,079 1,8 0,140 0,520
(Cr)N/(AILTON| 0,028 | 0,012 | 0,131 0,034 0,6 0,089 0,220

a) (AL TN b) (T1,AIN

c) (CrALTiN d) (CrN/(ALTi)N

Obr. 25 — 3D obrazy povrchu: a) (AL, Ti)N, b) (Ti,Al)N, c) (Cr,ALTi)N, d) (Cr)N/(AI,Ti)N

Z diivodu malého poctu méteni slouzi hodnoty AFM spiSe pro 3D vizualizaci povrchu vzorki

a také pro porovnani s hodnotami ziskanymi méfenim konfokalnim mikroskopem.
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6. 4. Hodnoceni chemického slozeni tenkych vrstev

Hodnoceni chemického slozeni tenkych vrstev bylo provedeno pomoci SEM mikroskopu
metodou EDS (kapitola 5. 3. 3. 1.). Méfeni bylo provedeno pomoci pfistroje SEM Zeiss Ultra

Plus 2. Pro kazdy vzorek byla provedena dvé méfeni.

Obr. 26 — Graf spektrografie vrstvy (Cr,Al,Ti)N

Naméiené hodnoty slozeni vrstev jsou uvedeny v tabulkach 11 a 12:

Tab. 11 — Chemické slozeni tenkych vrstev 1. méfeni

Atomarni pomér — at [%]
Vrstvy Al Cr N Ti
(Al Ti)N 34,90 - 48,25 16,85
(Ti,Al)N 36,32 - 46,90 16,77
(Cr, ALLTI)N 17,96 26,31 47,02 8,71
(Cr)N/(AI, Ti)N 18,54 26,05 45,94 9,48
Tab. 12 — Chemické slozeni tenkych vrstev 2. méfeni
Atomarni pomér — at [%)]
\Vrstvy Al Cr N Ti
(Al Ti)N 34,65 - 48,32 17,03
(Ti,Al)N 30,29 - 38,56 14,04
(Cr, Al, TI)N 18,06 26,24 46,97 8,73
(Cr)N/(AI, TI)N 18,55 25,65 46,20 9,60

* Na povrchu vrstvy (Ti,Al)N bylo navic zaregistrovano urcité mnozstvi kysliku a uhliku
(4,6% O; 5,7% C) coz mize byt zpusobeno organickym znecis§ténim povrchu.

Slozeni vrstev (Al TI)N a (Ti,Al)N bylo navrzeno tak aby vykazovali rozdilny obsah hliniku
atitanu. Vyssi obsah hliniku pro vrstvu (AL Ti)N a vyS$i obsah titanu pro (Ti,Al)N.

Pti pohledu na vysledky méfeni se vSak slozeni vrstev jevi jako témér identické.
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6. 5. Méfeni tloust’ky tenkych vrstev

Pro stanoveni tloustky povlakt byla pozita destruktivni metoda kalotest (kapitola 5. 5. 1.).
Pro vybrouseni kaloty byla pouzita ocelova koule o priméru 30 mm potfend diamantovou
pastou o prumérné velikosti zrna 15 um. Délka brouseni se pohybovala v fadu desitek sekund
(cca 45 s) v zavislosti na tvrdosti a tloustky povlaku. Pro kazdy vzorek byly vytvofeny

tii kaloty na riznych mistech povrchu.

Vysledné tloustky byly vyhodnoceny pomoci optického mikroskopu a piidruzeného PC
softwaru (Obr. 27).

Image sze

- Width= 1272 pm
1 Hesght = 949 pum

Calotest

Ball diameter 30.000 mm

Dram. (pmi Thick, jpm)
5303
$56.3 023
6847 14

Total depth 4.02 pm

Total thickness 1.67 ym

Obr. 27 — Kalota na povrchu vrstvy (Cr,Al, Ti)N

Namétené hodnoty tloustky povlakt zkoumanych tenkych vrstev jsou popsany v tabulce 13.
Z namétenych hodnot byla nasledné vypoctena primérna hodnota a smérodatna odchylka.

Tab. 13 — TlousStka zkoumanych vrstev

1. 1,29 1,07 1,67 1,18
2. 1,29 1,10 1,68 1,14
3. 1,27 1,11 1,65 1,16
Smodch 0,01 0,02 0,01 0,02

U vétSiny sledovanych tenkych vrstev byla naméfena tloustka ptiblizné 1um, vyjimkou
je vrstva (Cr,Al,Ti)N, ktera méla tloustku 1,67 um. Z naméfenych hodnot vychazi vrstva
(Cr,Al,T)N jako nejtlustsi. Nejtenci je vrstva (Ti,Al)N pii tloustce 1,09 um.
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6. 6. Hodnoceni nanotvrdosti tenkych vrstev

Pro stanoveni nanotvrdosti byl pouzit mikro/nanotvrdomér CSM (Obr. 28). Pro méfeni

byl pouzit diamantovy indentor typu Bierkovich B-L25.

} Obr. 28 — Mikro/nanotvrdomér CSM

Piiblizeni indentoru pobihalo ze vzdalenosti 3 pum rychlosti 2 pum/s a rychlost vnikani
byla 1um/s. Maximalni hloubka vpichu byla nastavena na 10 % (0,15um) tloustky
zkoumanych povlakl tak aby nedochdzelo ke zkresleni vysledkd substratem. Po dosazeni
maximalni hloubky nasledovala pauza o délce 10s. Odlehceni probéhlo za stejnych

parametru jako zatiZeni.

Takovym zplisobem bylo provedeno alesponn 25 vpichi (Obr. 42 az Obr. 45) na povrchu
kazdého vzorkl. Pro ur€eni tvrdosti bylo vybrano deset hodnot z hlavni oblasti prib¢hu
vnikani a odleh¢ovani kazdého vzorki

Nameéfené hodnoty nanotvrdosti tenkych vrstev jsou popsany v tabulce 14:

Tab. 14 — Nanotvrdost poviakt vzorkui

Nanotvrdost povlakt [HV]

Cislo méfeni | (A, Ti)N | (Ti,ADN | (Cr, AL TN | (Cr)N/(AI, TN
1. 1854,6 | 1826,6 2551,0 2581,8
2. 1843,3 | 1716,9 2327,2 2418,8
3. 2065,0 | 1708,4 2300,4 2358,2
4. 1959,9 | 1804,2 2917,3 2371,2
5. 1897,7 | 1742,7 2540,3 2179,7
6. 2022,2 | 1786,9 2928,4 2168,3
7. 1878,0 | 1718,5 2232,7 2390,4
8. 1924,0 | 1736,3 2606,2 2428,5
9. 1927,0 | 1659,3 2858,1 2463,0
10. 2043,7 | 1665,4 2857,2 2309,4

Pramér 19415 | 1736,5 2611,9 2366,9
Smodch 75,0 52,7 254,0 118,5
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Naméifené hodnoty nanotvrdosti vSech testovanych vzorkli vykazuji vice jak dvojndsobnou
tvrdost v porovnani s tvrdosti substratu (896 HV). Nejvyssi hodnota tvrdosti (2612 HV) byla

nameéiena pro vrstvu (Cr,Al, Ti)N.

6. 7. Hodnoceni tribologickych vlastnosti vrstev

Hodnoceni tribologickych vlastnosti tenkych vrstev bylo provedeno metodou Ball-on-Disc

(kapitola 5. 4. 1.) pomoci Tribometru pro suché i kapalné prostiedi (Obr. 29).

Obr. 29 — Tribometr pro suché i kapalné prostredi

Test vSech vzorkil byl proveden nasucho bez pouziti lubrikantu. Jako protitéleso byla pouzita
keramicka kulicka z materialu Al,03 0 priméru 6 mm. Pfitla¢na sila byla nastavena na 10 N

v pribéhu celého testu a celkova ujeta draha byla nastavena na 100 m (Tabulka 15).

Tab. 15 — Parametry pribéhu tribometrického testu
Parametry Pribéhu testu

Protitéleso Kulicka — Al,O3
Zatizeni 10 N
Pramér kulicky 6 mm
Rychlost ota€eni 60 rpm
Ujeta draha 100 m
Teplota vzduchu 22,7 °C
Vlhkost vzduchu 38+2 %

Nameétené prumérné hodnoty tfecich koeficientli zkoumanych tenkych vrstev jsou popsany
v tabulce 16.

Tab. 16 — Primérné hodnoty trecich koeficientu

Primérné hodnoty trecich koeficient
\Vrstvy Koeficient treni [-] | Smodch
(Al TN 0,557 0,109
(Ti,ADN 0,521 0,048
(Cr,AL,TIN 0,612 0,093
(Cr)N/(AL TN 0,587 0,089
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6. 7. 1. Hodnoceni velikosti opotiebeni

Po skonceni tribologického testu bylo vyhodnoceno opotiebeni povlakii a protitéles
konfokalnim mikroskopem SENSOFAR S neox. Pifedmétem méfeni byly vzniklé ryhy

na povrchu vzorkt a kulové vrchliky vybrousené na povrsich trecich kulicek.

Nameétené hodnoty Siiky a hloubky stop opotiebeni tenkych vrstev jsou popsany v tabulkach

17 a 18. Objem opotiebeni pouzitych protitéles je popsan v tabulce 19.

Tab. 17 — Sitka stopy opotfebeni

Sitka opotiebeni [um]

Cislo méFeni | (AL, Ti)N | (Ti,ADN | (Cr,Al,Ti)N | (Cr)N/(AI,Ti)N
1. 263,2 | 456,4 | 236,4 208,4
2. 260,2 | 458,7 | 254,3 209,9
3. 271,3 | 453,3 | 2441 181,3
4. 2793 | 457,1 | 2223 190,9
Pramér | 2685 | 4564 | 2393 197,6
Smodch 7,4 2,0 11,7 12,0

Tab. 18 — Hloubka stopy opotfebeni

Hloubka opotrebeni [um]

Cislo méfeni | (Al,Ti)N | (Ti,A)N | (Cr,Al, Ti)N | (Cr)N/(AI, Ti)N
1. 0,736 1,702 - -
2. 0,707 1,454 - -
3. 0,481 1,865 - -
4. 0,679 | 2,019 - -
Prameér 0,651 | 1,760 - -
Smodch 0,100 0,209

Tab. 19 — Objem opotfebeni protitéles

Opotrebeni protitéles [mm?]
(AL, TN 0,074x10"
(Ti,ADN 0,528x10~
(Cr, Al TN 0,072x10°
(CON/(ALTON |  0,106x107°

Nejvyssi mira opotiebeni vrstvy a protitélesa byla zaznamenana pro vrstvu (Ti,Al)N. U vrstev

s ptidanym chromem nebylo zaznamenano hloubkové opotiebeni povrchu.
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6. 8. Hodnoceni adheze tenkych vrstev
Pro hodnoceni adheze systému substrat tenka vrstva byla pouzita destruktivni metoda scratch
test (kapitola 5. 2. 1.). Pro méfeni kritickych zatizeni byl pouzit CETR UMI Multi-Specimen

Test Systém — scratch tester.

Pfed testem byl povrch kazdého vzorku ocistén ethylalkoholem (96 %) a po upevnéni
na pojezdovy stil piistroje doslo k automatickému dotyku s indentorem. Pritlatna sila
se v pribéhu vrypu meénila linearné od pocatecni hodnoty 2 N do prednastavené hodnoty

100 N. D¢lka kazdého vrypu trvala 80 sa na povrchu kazdého vzorku byly vytvoieny tfi
vIrypy.

Vyhodnoceni vysledkl testu bylo provedeno pomoci softwaru Bruker Data Viewer.

Sledovany byly hodnoty kritickych zatizeni Lc1 a Le3.
Naméiené hodnoty kritickych zatizeni jsou popsany v tabulce 20.

Tab. 20 — Adheze poviaku

Kritické zatizeni [N]

" . .| (ALTON | (Ti,ADN | (Cr,Al,T)N | (CHN/(AI,T)N
Cislo merent - -7 5T ¢1 | Le3 [ Lel | Le3 | Lol | Lc3
1 25,2 | 60,2 | 17,7 36,3 | 25,7 | 62,5 | 24,3 | 61,1

2. 2781669 | 57 | 42,4268 61,7 231 | 568

3, 19,6 | 65,6 | 9,7 | 40,9 | 24,1 | 62,4 | 26,5 | 61,9
Pramér | 24,2 | 64,3|11,0|39,9 | 255 | 62,2 | 24,7 | 59.9
Smodch 3,4 2,9 5,0 2,6 1,1 0,4 1,4 2,2

Hodnoty kritickych zatizeni Lcl a Lc3 vrstev (ALTi)N, (Cr,ALTi)N a (Cr)N/(ALTi)N jsou
si navzajem podobné a pohybuji se pfiblizné v rozmezi pro Lcl od 24 N do 255N a pro
Lc3 od 59,9 N do 64,3 N. V porovnani S nimi jsou namétené hodnoty vrstvy (Ti,Al)N vice jak
0 polovinu nizsi pti Lel = 11 N a Lc3 = 39,9 N. Drastické snizeni adheze mize souviset

s tloustkou vrstvy nebo s kvalitou povrchu substratu nebo vrstvy.
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7. Diskuze

V ramci diskuze bylo provedeno porovnani naméfenych vysledka drsnosti, nanotvrdosti,

tribologickych vlastnosti a adheze tenkych vrstev.

7. 1. Porovnani drsnosti tenkych vrstev

Jako hlavni kvalitativni parametry plo$né drsnosti povrchu jsem zvolil stfedni aritmetickou
vySku Sa (Graf. 2) a maximalni vysku ploch Sz (Graf. 3). Kde parametr Sa urcuje stiedni
hodnotu drsnosti plochy a parametr Sz poukazuje na velikost pord a kapi¢ek povrchu.
Hodnoty aritmetické vysSky a maximalni vysky jsou pii Sa = 0,074 pum a Sz = 1,24 pm
nejvyssi pro vrstvu (Ti,AI)N pii porovnani s hodnotami zbylych vrstev, které se pohybuji
v piiblizné stejnych hodnotach vrozmezi pro Sa od 0,058 um do 0,063 um a pro
Sz od 0,429 um do 0,524 um.

Porovnani aritmetické vysky ploch

0,08 —
0,07
0,06

— 0,05

£

= 0,04

©

9 0,03
0,02
0,01

(Al Ti)N (Ti, AN (Cr,ALTON  (CHN/(ALT)N

Graf 2 — Porovnani primérnych aritmetickych vySek ploch

Porovnani maximalni vysky ploch

z [pm]

90,6

(AL TN (Ti, AN (CrALTON  (CrN/(AL TN

Graf 3 — Porovnani maximalnich vysek ploch
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Pouzita metoda depozice (kapitola 4. 2. 1. 1.) je zatizena nezadoucim efektem tvorby kapic¢ek
(droplets) a porii na vznikajicim povrchu, jejichz koncentrace negativné ovliviiuje vyslednou
drsnost povrchu. Tyto defekty miizeme pozorovat na snimcich potizenych SEM mikroskopem
(Obr. 30 az Obr. 33). Nejvyssi koncentraci defektd vykazuje vrstva (Ti,AI)N (Obr. 31)
nejnizsi pak vrstvy (Cr,ALTI)N (Obr. 32) a (Cr)N/(ALTi)N (Obr. 33). Pfidanim chromu

se tedy snizila drsnost povrch tenkych vrstev.

WD= 80mm Signal A= SE2 : /2019 zprxs

Sample ID = © LAM, CxI-TUL

. -

Mag= 250KX WD= 80mm Signal A= SE2
EHT = 10.00 KV Sample ID =

Obr. 31 — SEM snimek povrchu (Ti,Al)N
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Obr. 33 — SEM snimek povrchu (Cr)N/(Al, Ti)N
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7. 1. 1. Porovnani méreni drsnosti konfokalniho a AFM mikroskopu

Hodnoty aritmetickych vySek ploch tenkych vrstev naméfenych AFM mikroskopem jsem
porovnal s hodnotami ziskanymi konfokalnim mikroskopem (Graf 4). Az na vyjimku u vrstvy
CrAlTiN se hodnoty zna¢né rozchazeji. Nesoulad je ziejmé zplisoben nedostateCnym
rozsahem méieni AFM mikroskopem, které vedlo ke zkresleni vysledki. Vysledky méfeni

AFM mikroskopem nebudou dale v praci uvazovany.

Porovnani aritmetickych vysek ploch konfokalniho a AFM
méreni

0,08 T
0,07
0,06
= 0,05
= 0,04
3 0,03
0,02
0,01

mAFM mikroskop

m Konfokalni mikroskop

(Al TN (TLADN  (Cr,ALTI)N (Cr)N/(AILL TN

Graf 4 — Porovnani aritmetickych vysek ploch konfokalniho a AFM méfeni
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7. 2. Porovnani nanotvrdosti tenkych vrstev

Tvrdost substratu CSN 19 830 byla méfena mikrotvrdomérem o hodnoté 896 HV.
Pii porovnani s tvrdosti substraitu vykazuje kazdd ze zkoumanych vrstev  vice
jak dvojnasobnou tvrdost (Graf 5). Nejvyssi hodnota tvrdosti byla naméfena pro vrstvu
(Cr,AlLTi)N, ktera je téméf trojnasobna pii porovnani s tvrdosti substratu. Mirné niz$i hodnotu
tvrdosti vykazuje vrstva (Cr)N/(ALTi)N. Vrstvy (AL Ti)N a (Ti,Al)N maji pfi porovnani
S chromovymi vrstvami tvrdost az o polovinu niz$i. Pfidanim chromu se tedy zvysila tvrdost

tenkych vrstev.

Porovnani hodnot nanotvrdosti
3000 -

2500 +
2000
Z 1500 +
1000
500 + |III
0 i i i i i

CSN19830  (ALTiN (TL,ADN  (Cr,AL TN  (Cr)N/(AL,TiN

Graf 5 — Porovnani hodnot tvrdosti substratu a tenkych vrstev

7. 2. 1. Porovnani hodnot s mérenim ostatnich vyzkumniku

Vysledky vlastniho méfeni jsem porovnal s vysledky vyzkumnikt (Tab. 21), ktefi se zabyvali
méfenim nanotvrdosti tenkych vrstev podobného slozeni. Pozoroval jsem trend vyssi tvrdosti
vrstev na bazi (Al,Ti)N, samotné piidani chromu tedy neznamena zvyseni tvrdosti, ale zavisi
na: chemickém slozeni, mechanickych vlastnosti, parametrech depozice a vlastnim

provedenim méfeni nanotvrdosti.

Tab. 21 — Hodnoty nanotvrdosti naméfené ostatnimi vyzkumniky

Hodnoty tvrdosti
Vrstvy HV Smodch | Tloustka [um] | RPM Substrat Zdroj
(Cr,ALTON — A 2612 254 1,67 - CSN 19 830 -
(CrN/(ALT)N — B 2367 119 1,16 6 CSN 19 830 -
(AlgTirg)Nsg— 1a 3467 510 1,5 - CSN 17 240 | [32]
(Al31 60Tiz7)Ns.20— 28 3140 - 1,3 - WC-CO [33]
(Tiz7 05Alo134)Ns1 61— 3@ 3250 - 1,2 - WC-CO [33]
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Pro lepsi znazornéni rozdilit naméfenych hodnot byly hodnoty zapracovéany do grafu 6.

Porovnani hodnot nanotvrdosti s méirenim ostatnich
vyzkumnikd

4500 -
4000 -
3500 -

3000 -~
> 2500 u Vlastni

2000 . .
1500 mLit. zdroj
1000

500

0 T T T }
A B la 2a 3a

Graf 6 — Porovnani hodnot naotvrdosti s mérenim ostatnich vyzkumniku

7. 3. Porovnani tribologickych vlastnosti tenkych vrstev

Porovnéni hodnot a prib¢hu tiecich koeficientii tenkych vrstev a velikosti opotiebeni povrchu

vzorkd a protitéles.

7. 3. 1. Porovnani trecich koeficienti tenkych vrstev

Primérné hodnoty tiecich koeficient se pohybuji v rozmezi od 0,5 do 0,6, niz§i hodnoty pro
vrstvy bez chromu a vyssi pro vrstvy s pfidanym chromem. Pti pohledu na ¢asovy pribéh
tiecich koeficientt (Obr. 34 az Obr. 37) pozorujeme pozvolny narust kiivek v pribéhu testu
s prudkym skokem na pocatku z pocatecnich hodnot, které¢ se pohybuji v rozmezi
od 0,2 do 0,4. U vrstvy (Al Ti)N (Obr. 34) a mnohem vyraznéji u vrstvy (Ti,Al)N (Obr. 35)
vidime rozkmity hodnot, které pokazuji na poskozeni vrstvy v prubéhu testu. Vrstvy
s pfidanym chromem (Cr,ALTi)N (Obr. 36) a (Cr)N/(AlL, Ti)N (Obr. 37) maji relativné hladky

pribéh kiivek, pfidanim chromu tedy doslo k zlepSeni odolnosti proti otéru.
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Obr. 34 — Casovy pribéh koeficientu treni (Al, Ti)N
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Obr. 35 — Casovy pribéh koeficientu treni (Ti,Al)N
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Obr. 36 — Casovy pribéh koeficientu tfeni (Cr,Al, T)N
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Obr. 37 — Casovy pribéh koeficientu treni (Cr)N/(Al, T)N
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Graf 7 znazoriuje porovnani pramérnych hodnot koeficienti tfeni u zkoumanych tenkych
vrstev a prislusné smérodatné odchylky. Pfidanim chromu (Cr) se zvysila hodnota tfecich
koeficientt.

Porovnani hodnot koeficientt treni
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Graf 7 — Porovnani hodnot primérnych koeficientu tfeni

7. 3. 2. Porovnani koeficientd tfeni s mérenim ostatnich vyzkumniku
Vysledky vlastniho méteni tiecich koeficienti vrstvy jsem porovnal s nékolika vysledky
mefeni tfecich koeficientii tenkych vrstev ostatnich vyzkumnikd. Pti srovnéni vysledki
je patrné, Ze hodnota koeficientu tfeni zavisi nejen na drsnosti povrchu ale i na samotném

sloZeni vrstvy.

Tab. 22 — Porovnani pramérnych koeficient( tfeni s méfenim ostatnich vyzkumniku

Porovnani koeficientt tieni

Vrstvy Sa [um] | Smoch | Ra[um] Substrat RPM | Zdroj
(Cr,ALTON — A 0,058 0,003 - CSN 19 830 - -
(Cr)N/(AL TN — B 0,060 0,004 - CSN 19830 | 6 -
(Al17Tiz g0)Ns1 20 — 1D - - 0,225 WC-CO - [33]
(Tizz,05A1.34)Ns1.61 — 2b - - 0,245 WC-CO - [33]
(Crao.53Al6.87Tis07)Nss5s — 3b | 0,030 0,001 - CSN 19 830 - [34]

Vrstvy CoF [-] | Smodch Protitéleso
(Cr,ALTON - A 0,612 0,093 AlL,O3z — 6mm
(Cr)N/(AL TN — B 0,587 0,089 Al,O; — 6mm
(Al17Tiz g0)Ns1 20 — 1D 0,770 - SiC — 9,525mm
(Tizz,05Ab1.34)Ns.60 — 2b 0,700 - SiC — 9,525mm
(Cra053Als 87 Tis,07)Nuss3 — 30 | 0,655 0,140 WC-CO —5mm
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Graf 8 znazorfiuje porovnani pramérnych hodnot koeficientt tfeni u zkoumanych tenkych
vrstev s vysledky dalSich vyzkumniki.
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Graf 8 — Porovnani prumérnych koeficient tfeni s mérenim ostatnich vyzkumnikui

7. 3. 3. Opotrebeni tireci dvojice

Pfi hodnoceni velikosti opotfebeni povrchu tenkych vrstev (Graf. 9) bylo prokazano tplné
zniceni vrstvy (T1,A)N, u které hloubka opotiebeni ptesdhla jeji tloustku. Opotiebeni vrstvy
(ALTi)N pfesahlo polovinu jeji tloustky pii délce ojeté drahy 100 m. Vrstvy s pfidanym
chromem (Cr,Al,Ti)N a (Cr)N/(ALTi)N neprokazaly znamky hloubkového opotiebeni mimo
odstranéni kapicek (droplets) z kontaktni plochy, coz svéd¢i o tom, ze po piidani chromu

(Cr) jsou vrstvy vyrazné odolnéjsi oproti vné€jSimu namahani otérem.

Hloubka opotirebeni

2 _
‘16 T =
4]
2
2 =
"6' 1,2 + T

I w

3 Tloustka vrstvy
Sos + 1,67 m Opotiebeni
S 1,28
o ’ 1,09 1,16
E 014 T

0 } } } i

(Al Ti)N (Ti, AN (Cr,ALTON  (Cr)N/AL TN

Graf 9 — Porovnani hloubky opotrebeni
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kontaktni plochy tfeci kulicky a rostouci hloubkou opotiebeni vrstvy. To samé v mensim
méfitku plati ipro vrstvu (ALTi)N. U vrstev spfidanym chromem (Cr) doslo, v misté
kontaktu kulicky s povrchem, k odstranéni kapicek a jinych povrchovych nedokonalosti, tim

vznikla tzv. ,,vylesténa‘“ stopa.

Sitka opotiebeni

500 T

400

300

200

Sifka opotiebeni [pm]

100

(AL TN (Ti, AN (CrALTON  (CrN/(ALLTI)N

Graf 10 — Porovnani $ifky opotfebeni

Me¢teni Sitky a hloubky stopy opotifebeni tribometrem bylo provedeno na tfech mistech
povrchu stop. Obrazky 38 a 39 znéazoriiuji rozdil hodnot opotiebeni vrstev (Ti,AI)N
a (Cr)N/(ALTI)N.
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Obr. 38 — Opotrebeni tenké vrstvy (Ti,A)N
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Obr. 39 — OpotFebeni tenké vrstvy (Cr)N/(AL TN

Hodnoceni opotiebeni protitéles prokdzalo nejvyssi tbytek materialu kulicky pii kontaktu
svrstvou (Ti,A)N (Graf 11). Kvyraznéj§imu opotiebeni pravdépodobné doslo
tim, Ze kulicka ke konci experimentu, byla v kontaktu s ocelovym substratem, coz vedlo
k v&tsimu poskozeni ve srovnani s ostatnimi protikusy. Opotiebeni ostatnich télisek se zda byt

zpuisobeno pouze nevyhnutelnym ubytkem materidlu pti vzajemném kontaktu dvou téles.

Opotrebeni kulicky
0,0006 T

0,0005
0,0004
0,0003
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0,0001

Opotiebeni kulicky [mm3]

(AL, TIN (Ti, AN (Cr,ALTON  (Cr)N/(AL TN

Graf 11 — Porovnani objemt opotrebeni protitéles

Pro méfeni ubytku materialu z povrchu protitéles byly pozorovany priméry vytvofenych
vrchlikt (Obr. 40, Obr. 41) pomoci kterych byl proveden vypocet objemu odebraného

materialu.
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Obr. 41 — Opotrebeni kulicky vuci tenké vrstvé (Cr)N/(Al, Ti)N

85008

85008
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7. 4. Porovnani adheze tenkych vrstev

Jako ukazatele hodnot adheze jsem sledoval hodnoty kritickych zatizeni Lcl a L¢3 (Graf 12).
Velikost zatizeni Lcl ma z technologického hlediska vétsi vyznam, protoze piimo udava
maximalni podminky pouziti povlakovanych nastrojt, jako minimalni hodnota primyslového
pouziti se udava 25 N. Nejvyssi hodnota zatizeni Lcl byla naméfena pro vrstvu (Cr,Al, Ti)N
255N. O trochu nizsi (AL TDHN

a (Cr)N/(ALTI)N. Vyrazné nizsi hodnota, vice jak o polovinu, byla naméfena pro vrstvu

0 velikosti hodnoty byly naméfeny pro vrstvy

(Ti,Al)N. Takto nizka hodnota adheze muze byt zptusobena nevhodné zvolenymi parametry

depozi¢niho procesu.

Porovnani kritickych zatizeni

ElLcl
mLc3

(AL TIN

(Ti, AN (Cr,ALTON  (CrN/(AL TN

Graf 12 — Porovnéni hodnot kritickych zatiZzeni Lc1 a L¢3
Vysledky vlastniho méfeni adheze jsem porovnal s hodnotami méfeni vyzkumniku, ktefi
se zabyvali métenim adheze tenkych vrstev (Tab. 23). Z vysledki je patrny vliv materialové

vlastnosti substratu na hodnoty adheze.

Tab. 23 — Porovnéani Kritickych zatizeni naméfenych ostatnimi vyzkumniky

Hodnoty kritickych zatizeni

Vrstvy Sa [um] | smodch | Tloustka [um] | Smodch substrat zdroj
(Cr,ALTIN — A 0,058 | 0,003 1,67 0,01 | GSN 19830
(CrN/(ALTH)N — B | 0,060 0,004 1,16 0,02 CSN 19 830 -
(Ti,ADN - 1c - - 5 - HSS [35]
(Ti, AN — 2C - - 5 SK [35]
(Ti,AlN — 3C - - 5 - PCBN [35]

Vrstvy Lcl [N] Smodch Lc3 [N] Smodch
(Cr,ALTON - A 25,5 1,10 62,2 0,40
(CHN/(AL TN — B 24,7 1,40 59,9 2,20
(Ti,ADN - 1C 39 2 64 2
(Ti,A)N — 2C 72 2 83 5
(Ti,A)N — 3C 36 2 36 2
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Pro lepsi prehlednost byly hodnoty z tabulky 23 zpracovany do grafu 13.

Porovnani kritickych zatizeni s mérenim ostatnich vyzkumniku

100 +
90 4 83
80 + 72
70 + o2
62,2 59,9 ELc1 - vlastni
z " mLc3 - viastni
m 3636 4| c1-lit. zdroj
24, mLc3 - lit. zdroj
B 1c 2c 3c

Graf 13 — Porovnani kritickych zatizeni s méfenim ostatnich vyzkumniku
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8. Zaver
Predkladana bakalaifska prace spliiuje zasady pro vypracovani: odborné reSerSe na téma

vyuziti a aplikace tenkych vrstev Arc-PVD, navrhu a provedeni experimentu méteni

vlastnosti vzorkl tenkych vrstev a vyhodnoceni a porovnani dosazenych vysledkd.

Teoretickou c¢ast prace jsem vypracoval se zaméfenim na obecny uvod do problematiky
tvorby a hodnoceni tenkych vrstev. Pfipravena reSerSe nabizi zakladni ptehled o: terminologii,
vlastnostech, typech a oblastech pouziti tenkych vrstev, pfeddepozi¢nich procesech upravy
povrchu substratu, zakladnich metodach vyroby tenkych vrstev (CVD a PVD) jakoz
to mechanismu  vzniku, parametrech a vybranych postupech depozice vrstev

a nejpouzivanéjsich metodach hodnoceni vlastnosti tenkych vrstev.

Experimentalni ¢ast popisuje zvolené metodiky méfeni vlastnosti keramickych vrstev
(AL TN, (Ti,ADN, (Cr,ALL Ti)N a multivrstvy (Cr,)N/(Al,Ti)N. Experiment sestava z metod
meéficich: drsnost, chemické slozeni, tloustku, tvrdost, tribologické vlastnosti a adhezi vrstev
s cilem jejich vzajemného porovnani a vyhodnoceni vlivu pfidani chromu (Cr) na mechanické

vlastnosti tenkych vrstev.
Z naméfenych hodnot jsem pro vrstvy s pfidanym chromem pozoroval:

» snizeni plo$né drsnosti a omezeni vyskytu kapicek a port na povrchu vrstev,

* téméf trojndsobné zvySeni tvrdosti pii porovnani s tvrdosti substratu a az 50 % nartst
pfi porovnani S nechromovymi vrstvami,

» vyrazné zvySeni odolnosti proti otéru O porovnani s nechromovymi vrstvami (nebylo
pozorovano opotiebeni tenkych vrstev s Cr),

= Hodnoty adheze tenkych vrstev spliuji pramyslové pozadavky s vyjimkou vrstvy

(Ti,Al)N, ktera byla vytvofena za pouziti nevhodnych depozi¢nich parametra.

Trend zlepSeni mechanickych vlastnosti jako je odolnost proti otéru a adheze jsou vlastnosti,
které maji pozitivni vliv na zvySovani Zivotnosti nastroji pro obrabéni a pfidani chromu

do vrstev na bazi (Al,Ti)N se jevi jako jeden ze zpisobt jejich zlepSovani.

Dal8im smérem pro rozsifeni prace by mohla byt zména parametrti testu, provedeni depozice
vrstev na jiny material substratu, napt.: slinuté karbidy pro lepsi vyznam v praxi anebo zména

depozi¢nich parametra.
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Vypracovana bakalédiskd prace nabizi fadu vysledki, které mohou poslouzit jako reference
pro dalsi praci vyzkumniki zabyvajicich se tématem tenkych vrstev, povlakovani a hodnoceni

mechanickych vlastnosti nové vytvofené¢ho povrchu.
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Obr. 42 — Prubéhy zatézovacich sil v zavislosti na hloubce vpichu (A, Ti)N
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Obr. 43 — Prubéhy zatézovacich sil v zavislosti na hloubce vpichu (Ti,A)N
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Obr. 45 — Prubéhy zatéZovacich sil v zavislosti na hloubce vpichu (Cr)N/(Al, Ti)N
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