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Abstrakt

Téma této diplomové prace je zaméfeno na studium mechanickych a
tribologickych vlastnosti tenkych vrstev. Teoreticka ¢ast se zabyva tenkymi vrstvami jako
nanostrukturnimi latkami, popisuje moznosti tvorby tenkych vrstev, vyuziti ve vybranych
oblastech priimyslu a moznosti jejich vyroby. Zvysend pozornost je vénovana popisu
vlastnosti nové vytvorenych vrstev a moznosti jejich zkoumdani. Experimentélni ¢ast je
zaméfena na analyzu a vyhodnoceni mechanickych a tribologickych vlastnosti tenkych
vrstev, které byly pfipraveny metodou fyzikalni depozice par katodickym obloukem na

povrch rychlofezné nastrojové oceli.

Klicova slova

Tenké vrstvy, Arc-PVD, mechanické vlastnosti, tribologie

Abstract

Theme of the diploma thesis is focused on study mechanical and tribological
properties of thin films. The theoretical part deals with thin films as nanostructured
substances, describes the possibilities of creating thin films, use in choiced areas of
industry and the possibilities of their production. The theoretical part deals with thin films
as nanostructured substances, describes the possibilities of creating thin films, use in
selected areas of industry and the possibilities of their production. The theoretical part
deals with thin films as nanostructured substances, describes the possibilities of creating

thin films, use in selected areas of industry and the possibilities of their production.
Key words

Thin films, Arc-PVD, mechanical properties, tribology
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Uvod

V soucasné¢ dobé je zijem lidstva zaméfen na zkoumani a vyrobu
nanostrukturnich latek, protoze v nanostrukturnim svété mivaji latky zcela odlisSné
chovani, nez latky v makrosvété. S vyuzitim modernich technologii a znalosti se v oblasti
nanostrukturnich systémul oteviraji moznosti vyzkumu, vyvoje a pfipravy novych
materidlii, které maji specifické vlastnosti a vyuziti. Velka pozornost je vénovana prave
nanostrukturnim latkam v tuhém stavu, které se ¢asto vyrab¢ji ve formé tenkych vrstev.

Diky unikatnim vlastnostem téchto struktur se nabizi jejich Siroké uplatnéni.

Tenké vrstvy jsou vyrabéné zruznych duvodt a nachazeji uplatnéni téméf
ve vSech oblastech primyslu, diky jejich vlastnostem, které jsou pro kazdy typ tenké
vrstvy razné specifické. Vhodné€ napovlakované tenké vrstvy svymi vlastnostmi umoznuji
zvysit zivotnost nastrojl, snizit ztraty tfenim, vyuziti bez procesnich kapalin, ochranu
kontaktni dvojice nebo samotného povlakovaného materialu. Hlavnimi disledky jejich
vyuziti je zvySovani vykonu, efektivnosti a spolehlivosti stroju, snizovani ekologické
zatéze zivotniho prostiedi, moZnost rozsifeni aplikace zakladniho napovlakovaného
materidlu do prostredi, kde by jinak nemohl byt pouzit, nebo také zkvalitnéni ¢i dokonce
prodlouzeni lidského Zzivota provedenim Setrnych chirurgickych zdkrokl s vyuzitim

kvalitnich nastrojii a implantatt.

Metody depozice tenkych vrstev spocivaji predevsim v chemické nebo fyzikalni
depozici par CVD a PVD na povrch zakladniho materialu, avSak technologie povlakovani

se ¢asto kombinuji pro vyuziti vyhod jednotlivych technologii.

Cilem této diplomové prace bylo provedeni analyzy a zhodnoceni ptedev§im
mechanickych a tribologickych vlastnosti tenkych vrstev pfipravenych metodou
obloukového napatovani v plazmatu na zakladnim materidlu, nebo-li substratu. Jako
substrat byla vyuzita rychlofezna nastrojova ocel CSN 19 830 a materialy deponovanych

vrstev byly nitridy a karbidy titanu, titanchromu a zirkonia.
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1 Nanostrukturni systémy a tenké vrstvy

Nanostrukturni koloidni, nebo také nanodisperzni systémy jsou latky S nejvetSim
vnitinim povrchem. Vyznam ,,koloidni* pochézi z feckého slova ,,kolla“ v prekladu klih,
tedy klihu podobné latky. V roce 1861 ho zacal pouzivat Thomas Graham pro latky, které
se v kapalin€ rozptylovali podobné¢ jako klih. Ze vSech stavebnich soucésti materiali jsou
koloidni ¢astice nejmensi moznou latkou, u které ma vyznam mluvit o povrchu. Atomy
nebo molekuly nemaji povrch a jsou fizeny kvantové mechanickymi efekty, které
zahrnuji 1 neurcitost polohy a rozhrani €astice s okolim. Za ptedpokladu nejhustSiho
uspotadani atomu kulovitého tvaru je zapotiebi ke vzniku jedné ¢astice minimalné 13
atomu. Velikost takto vzniklé ,,koloidni ¢astice je 1 nm. Oproti atomim a molekuldm
jsou koloidni ¢astice dostatecné veliké, takze jim Ize ptisuzovat urcité globalni vlastnosti,
jako jsou rozmeér Ci tvar a kvantoveé mechanické efekty neurcitosti jsou zanedbatelné, maji
tedy realny povrch. Protoze pomér objemu k povrchu koloidni ¢astice je dost maly, sila,
ktera pisobi mezi atomy na povrchu koloidni Castice a na atomy v jejim blizkém okoli

1ze povazovat srovnatelnou se silou setrvac¢nou imérnou objemu koloidni ¢astice. [6]

Koloidy jsou v bézném Zzivoté vSudypiitomné a jsou nepostradatelnou soucasti
piirody. V pid¢ zajistuji schopnost sorbce a transport vody a s tim spojena distribuce
zivin. Krev, lymfa, proteiny, hleny jsou také koloidni latky a dalsi hraji velmi dalezitou

roli zivotniho cyklu organismi.[6]

1.1 Koloidni stav latky

Koloidnim stavem latky je myslena disperzni soustava nazyvana disperzoid, ktera
je tvofena disperznim porostfedim (dispergens) a disperznimi ¢asticemi (disperzum)
s pfedpokladem, Ze alesponl jeden rozmér dispergujicich Castic ma velikost mezi 1 nm a
100 nm. Cim men3i je rozmér, tim vétsi mize byt stupen disperzity, coz ve vysledku
zplisobi razantni narust velikosti mezifazového povrchu k jednotkovému objemu. Pravé
proto je giganticky povrch geometrickym specifikem koloidnich latek. Pro predstavu,
kdyZ by se idedlni krychle s hranou 1 cm délila fezy vZdy na stéjn€ malé krychlicky, méla
by krychle s hranou 100 nm plochu 60 m? a shranou 1 nm &inni plocha 6000 m?,
Z fyzikalniho pohledu je okolo krychlicky s hranou 1 nm v kontaktu témét 100 % atomi
s okolnim prostiedim, v pfipad¢ krychlicky s hranou 100 nm pouze 3%. Koloidni

systémy dispergensu a disperzoidu jsou déleny do 8 systémi dle riznych fazi a skupenstvi
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agregatniho stavu. Tedy pevné Castice v pevném prostiedi, pevné castice v kapalném
prostiedi, kapalné inkluze v pevném prostiedi, plynné inkluze v pevném prostredi, pevné
Castice v kapalném prostiedi, kapicky jedné kapaliny v jiné (emulze), plynové bublinky
Vv kapalném prosttedi (pény), pevné castice Vv plynném prostiedi a kapalné cCastice
V plynném prostiedi. Obecné lze do koloidniho stavu ptevést kteroukoliv latku za

predpokladu, Ze je nalezité dispergovana ve vhodném prostiedi. [6]

1.2 Tuhé nanostruktury

Jsou to koloidy v pevné fazi, které jsou vytvareny polykrystalickou latkou
slozenou z drobnych c¢astic nanorozmért, kde alespon jeden rozmér je do 100 nm
a mohou mit rovnoosg, ty¢inkové, nebo destickové tvary. Vzhledem k velikosti téchto
¢astic maji nanostrukturni materialy obrovsky vnitini povrch. Kvilli tomu ma rozhrani
nanostruktur obrovskou povrchovou energii a termodynamicky potencial byva fadoveé
0 jeden elektronvolt na atom vyssi, nez byva v bézném objemovém stavu, kdy jsou Castice
veétsi nez 100 nm. Mezipovrchova zoéna castic koloidnich roztokli zaujima velmi
vyznamnou ¢ast objemu, protoze uspotradani atomu je diky velikosti (vysoké disperzivité)
koloidli jiné na povrchu nez uvnitt z divodu vychyleni atom povrchu castic z
rovnovaznych poloh. V této zoén€ kde se povrchy Castic prolinaji, prorastaji, ovliviiuji, je
lokalizovéano 20 az 50 % z celkového poctu atomil nanostrukturniho materialu. Koloidni

latka je tedy sloZena ze dvou slozek: [6]
e Transgranularni
e Intergranuldrni

Transgranularni slozka tvoii vnitfek rozptylenych Castic a intergranularni slozka
tvoii dispergujici prostfedi. Specifickou vlastnosti koloidniho systému je to, Ze jeho
disperzni prostfedi neni pfedem nastaveno, ale vznikd aZz pfimou interakci jakoby
nastavenim povrchu dotykajicich se koloidnich ¢astic. Pfi této interakci dochdzi
k ptiblizovani koloidnich €astic, které ze sebe vytlaci disperzni prostiedi, do kterého se v

podstaté material naroubuje a vytvari tak spolu nanostrukturni latku. [6]

1.2.1 Koloidni krystaly
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Koloidni krystaly vznikaji pravidelnym uspofadavanim castic v prostoru za
predpokladu, ze potencidlovy profil vzajemné interakce nanodisperznich Céastic ma
sekundarni minimum. V tomto metastabilnim stavu hraji roli pfitazlivé a odpudivé sily
pusobici mezi disperznimi Casticemi podobné jako u kovi, které utvareji pomyslnou
krystalovou mtizku s lokalizovanymi kationy v uzlovych bodech a neutralizujici prostiedi
je tvofeno delokalizovanymi elektrony (elektronovym plynem). V piirodé je tvofen
koloidnimi krystaly napt. mineral opal, od kterého je odvozeno oznaceni pro optické jevy
,opalescence” Nanodisperzni krystaly jsou schopny rozptylu svétla (Tyndalltv jev),
dochazi tedy k difrakci svételného zafeni na atomovych rovinach, jelikoZ velikost jejich
¢astic je poméfitelnd s vinovou délkou svétla. Pravé difrakce svétla byla pfi¢inou zvySeni
z4jmu lidstva o koloidni krystaly a je vyznamnym ditkazem pravidelné uspofadanosti
struktury téchto castic v prostoru. K difrakci mize dojit za ptredpokladu, dopada-li
paprsek svétla A pod vhodnym thlem ® na rovinnou osnovu krystalu o mezirovninné

vzdalenosti d. Z této podminky vyplyva Braggiv vztah pro difrakci, vyjadien rovnici (1).

[6]

A= 2dsin® (1)

1.3 Vliv nanostruktury na vlastnosti latky

Z davodu velkého rozsahu tohoto tématu byly vybrany pouze nékteré vlastnosti,
které jsou vyznamné pro chovani nanostrukturnich pevnych latek oproti latkam v bézném

stavu. Byly vybrany tyto vlastnosti:
eteplotni roztaznost,
etozpustnost cizich Castic,
ercaktivita a bezpecnost,

a dalsi dulezité vlastnosti dynamiky koloidu jako jsou snizeni entropie (zmenseni
poctu konformaci), struktruralizace a stabilita, rovnovaha sil, koagulace, rozptyl, vznik a
zanik koloidi nebude dale pojednano. [6]

1.3.1 Teplotni roztaznost

Z divodu rozptylu vyznamné ¢asti nanostrukturni pevné latky v intergranuldrni
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fazi ma tato struktura mnohdy vyznamné odlisné vlastnosti oproti klasické objemové
struktufe, kterd je hrubé disperzni. V béznych komerc¢nich ocelich krystaly mivaji velikost
pfiblizn€ 10 pm. ZvySenim disperze na 10 nm se atomy Zeleza od sebe vzdali, fonony
zméknou a jejich frekvence se snizi. To ma za nasledek pokles Debyeho teploty o 120 °C
nanostrukturniho Zeleza oproti Zelezu vyrabéném komerc¢ni technologii. Vliv teplotni
roztaznosti je zptisoben prubehem potencialu vzdjemného puisobeni sousednich atomi v
zavislosti na jejich vzdalenosti. Pokud je tvar potencialu meziatomarni interakce
symetricky, nedochdzi k teplotni roztaZnosti materidlu. Na tvaru pribéhu potencialu
interakce mezi dvéma atomy nezalezi vSak pouze na tom jak jsou od sebe atomy vzdalené
a o jaké atomy se jedna, ale také na rozlozeni krystalové struktury, se kterymi atomy
sousedi, jako je tomu naptiklad u alotropickych modifikaci zeleza feritu a austenitu.
Austenit vykazuje vétsi hustotu nez ferit, proto vychyleni kmitajicich atomi Zeleza je
a teplotni roztaznost. U koloidni médi jde o podobnou zélezitost jako u Zeleza. Tak
naptiklad u koloidni médi je teplotni roztaznost dvakrat vétsi (31-10°K™) nez u médi
zpracované konvenéni technologii (16-108K™). V transgranularni fazi koloidni médi jsou
sice atomy symetricky rozptyleny, ale vyznamna ¢ast intergranuldrni slozky zptsobuje
asymetrii meziatomarniho potencidlu, coz ma vliv na vyss$i teplotni roztaznost
intergranularni slozky a v celkovém dusledku vétsi teplotni roztaznost nanostrukturni

médi. [6]

1.3.2 Rozpustnost pfimési

Rozpustnost cizich latek v koloidnim systému je vys$si z divodu vétSiho rozptylu
intergranularni fdze nez u hrub& disperznich systémi. Piikladem mulize byt rozpustost
Zeleza v yttriu, kterd je v polykrystalickém hrubé disperznim yttriu témét nulova, ale
V nanodisperznim stavu je témef 30%. Timto se odliSnost nanodisperzni struktury od
objemové faze jeSt¢ vice prohlubuje a v podstate zplsobuje autostabilizaci
nanokrystalického stavu tim, Ze intergranularni faze do sebe absorbuje mnohem vice
piimési nez v konvencénich polykrystalech. U hrubé disperznich latek by se pfimési
vyloucily nerozpusténé po hranicich krystalickych zrn a strukturnich blokt jako cizi faze
ve form¢ vméstka. Tato odliSnost zpisobuje napiiklad rozdilné transformacni teploty
nanostruktur oproti objemovym fazim. V celkovém disledku bude vzhled fazového

diagramu nanostrukturniho systému velmi rozdilny od objemové struktury hrubé
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disperznich polykrystalickych latek. [6]

1.3.3 Reaktivita a bezpeénost

Diky obrovskému vnitfnimu povrchu koloidnich ¢astic strukturovanych disperzni
fazi a disperznim prostiedim a diky tomu, Ze povrch je sidlem povrchové energie, je jejich
termodynamicky potencial podstatné vyssi nez u latky ve standartnim stavu (vetsi ¢astice
nez 100 nm). Timto je nutnd mensi energie k aktivaci reak¢nich procesu na povrchu dané
latky. U tuhych nanostruktur je naptiklad termodynamicky potencial fadove o 1eV/atom
vétsi nez u latek v beZzném hrubé disperznim stavu. Atomy a molekuly snadno vstupuji
do reakce s koloidnimi casticemi. Je to zpusobené také zvySenim poméru atomd na
povrchu coz vyznamé usnadnuje, akceleruje reakci a zpusobuje vysokou reaktivitu
povrchu pii pfechodu latky ze standartniho do koloidniho stavu. Nanostrukturni systémy

predstavuji pravé diky vlastnostem, jako jsou: [6]
evelky povrch malych ¢astic,
eVvysoka kapilarni konstanta,
emala konfiguraéni stabilita,

Vv zavislosti na stupni disperzivity ptiznivé reakcni prosttedi. Molekuly ulpivaji na
povrchu nanostrukturnich ¢astic, kde jsou pfitahovany nejriiznéjSimi silami a zvétSuji
svoji koncentraci. Adsorbci (predevSim povrchové aktivnich) molekul na povrchu
koloidnich ¢astic se Vv disperznim prostiedi ustavuje jejich poloha tedy i orientace a tim
se zvySuje pravdépodobnost jejich reakce. V praxi se téchto katalitickych reakci vyuziva
napiiklad vyuzitim platinové houby, velmi drobné rozptylenych ¢astic atomu platiny
Vv katalyzatorech vyfukovych zplodin automobild. OvSem je tifeba brat v Gvahu
i nebezpecnost katalityckych reakci koloidnich ¢astic. Velmi nebezpecné mohou byt diky
velkému vnitfnimu povrchu castice prachu, kde naptiklad ve velmi prasném prostiedsi,
jako jsou uhelné doly miize dojit k explozi velmi jemné rozptylenéhych ¢astic uhelného
prachu. Stejné¢ tak mohou byt nebezpecné v bézném stavu neskodné latky jako cukr ¢i
mouka. Rozptylenim ve vzduchu muiZe dojit k vybuchu v disledku reakce rozptylené

latky s kyslikem. [6]
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1.4 Vyroba pevnych nanostruktur

Vyrobu nanostrukturnich materialt lze provadét nckolika metodami. Jednou
Z moznosti je zpevilovani izolovanych nanocastic vytvorenych pomoci metod praskové
metalurgie. Pro tuto metodu se pozadované nanometrické cCastice ziskavaji
kondenzovanim par v inertni atmosféfe, precipitaci zroztoku, nebo rozpadem
prekurzort. Dal$i moznosti vzniku nanostrukturnich €astic je mozno docilit intenzivni
deformaci (napf. mletim, protlaovanim, detonaci), nebo vysokoenergetickym ozafenim,
jsou zpravidla poruchy hranic zrn, dislokace, vrstevné vady a dvojCatové rozhrani.
Podchlazenim nestabilnich fazi jako jsou skla, taveniny, pfesycené tuh¢ i kapalné roztoky,
l1ze vyrabét krystalické nanostruktury. Elektrochemickou cestou, precipitacni reakci ze
zifedéného roztoku a pomoci metod fyzikalni a chemické depozice (PVD a CVD) se
vyrabé&ji nanostrukturni povlaky. U PVD (i CVD) metody se v plazmatu depozici atomi

(molekul) na vhodny substrat utvareji tenké nanostrukturni vrstvy. [6]
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2 Druhy tenkych vrstev

Jako tenké vrstvy jsou povazovany vrstvy o tlousStce v fadech mikrometrii
eventualné nanometrti. V soucasné dob¢ existuje na trhu dostupné velké mnozstvi druhti
tenkych vrstev a neustaly vyzkum je zaméten na zdokonalovani téchto vrstev a vyvoj

novych druhti. Tenké vrstvy lze rozdélovat z n€kolika hledisek: [3]
Dle ucelu pouZiti:
edekoracni vrstvy,
o funk¢ni vrstvy; optické, elektrické, chemické, mechanické.
Distribuce vrstev se zakladnim povrchem:
e gradientni,
e 0Stry piechod.
Z hlediska strukturniho uspofadani:
®Monovrstvy,

estrukturované vrstvy: multivrstvy, gradientni vrstvy, nanokompozitni vrstvy,

nanovrstvy

2.1 Podle uzitnych vlastnosti.

V nasledujicim jsou rozdéleny a popsany vrstvy dle priméarniho vyuZiti na zakladé

jejich vlastnosti, i kdyz velmi ¢asto jsou jejich vlastnosti potiebné kombinovat.

2.1.1 Mechanické vlastnosti

Z mechanickych vlastnosti tenkych vrstev jsou nejtypictejsi vrstvy, nebo povilaky
odoléavajici riznym druhlim opotiebeni. Tyto vrstvy jsou nejcastéji tvofeny nitridy nebo
karbidy popiipadné karbonitridy kovi (ale 1 jinych sloucenin) a jejich charakteristickou

vlastnosti je vysoka tvrdost, ale nizsi houzevnatost. Dale velmi sledovanou vlastnosti je
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pozadovany nizky, nebo vysoky koeficient tfeni. [2]

Vyznam tenkych vrstev se také uplatiiuje pii vysokocykové unave. Je znamo, ze
zivotnost télesa soucasti pii cyklickém zatézovani vyznamné zalezi na stavu povrchu.
Tenké vrstvy lze vyuzit pro zlepSeni cyklického chovéni, kdy je ucelem potlac¢eni vzniku
prvnich unavovych trhlin. Potladeni vyvoje prvnich unavovych trhlin lze provést bud’
zpevnénim a vétsi hustotou malo pohyblivych dislokaci, nebo vyvolanim zbytkovych
tlakovych pnuti v povrchu. Tlakova pnuti je mozno vyvolat zabudovanim iontd do
povrchu, které maji vétsi primér, nez jsou atomy zakladniho materialu. Velikost iontti ma
velky vyznam, protoZze naopak mensi ionty muzou vyvolavat v povrchové vrstvé
negativni tahovd napéti. Tlakova pnuti v povrchové vrstvé vyznamné zmenSuje
pravdépodobnost vzniku prvnich trhlin a tahovych napéti. Tlakové pnuti, nebo zpevnéni
nemusi byt vzdy hlavni pfi¢inou zlepSeni tinavovych vlastnosti. Pfiznivé mohou pusobit

napf. i segregace ionti uhliku a dusiku na dislokacich. [2]

Z chemického a elektrochemického hlediska maji tenké vrstvy vyznam piedevsim
v agresivnim prostiedi, kde je nejdulezitéjsi vlastnosti odolnost vrstev proti korozi.
Chemicky odolné vrstvy jsou zpravidla povlaky z Cistych kovti nebo jejich slitin piipadné

jejich slouéenin piedevsim kysliku, které zlepsuji odolnost proti oxidaci. [2]

Z fyzikalni podstaty jsou diilezité vlastosti jako jsou tepend odolnost a roztaznost,

elektrické, magnetické a optické vlastnosti. [2]

2.2 Z hlediska prechodu struktury se zakladnim materialem

2.2.1 Gradientni vrstvy

Na povlakovaném substratu je vytvarena spojita vrstva ktera mize i prechazet pod
povrch substratu. Tento ptechod miize byt bud’ diftizni, jako jsou nitrida¢ni vrstvy, nebo
neni diftizni, takové vrstvy vznikaji naptiklad iontovym platovanim. Gradientni rozhrani
miva zpravidla vétsi adhezi k substratu, nez jsou povlaky s ostrym piechodem do
substratu. Materialy vrstev, které jsou rozpustné v zakladnim materidlu, mohou vytvaret
spojité difizni mezivrstvy, v disledku ¢ehoz se podstatné zvysi adheze mezi materidlem

vrstvy a zakladnim materialem (substratem). [3]
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2.2.2 Ostry prechod

U vrstev sostrym piechodem do substratu je nejprve zadouci na substratu
vytvoreni tenké ahezni vrstvy (Casto Ti, TiN, CrN), poté s rostouci vrstvou smérem
k povrchu muzZe byt gradientné zvySovana koncentrace tvrdych komponent (napt. AITiN)
a na povrchu je dosazeno nejvyssi tvrdosti. U nékterych typi vrstev, jako je napt. TIAIN
se zvySuje protioxidaéni odolnost s narGstajicim mnozstvim hliniku smérem k povrchu a

soucasn¢ je zachovana vysoka tvrdost vrstvy. Error! Reference source not found.

2.3 Zhlediska skladby struktur

2.3.1 Monovrstevné povlaky

Vyhoda téchto povlaki spociva v rychlosti a jednoduchosti depozice a tomu
odpovidajici cena. Pii vyrob¢ vrstvy mohou byt (pokud to zafizeni umoziiuje) vyuzity
vSechny targety, proto je rust povlaku rychly. Jednim z nejznaméjSich a nejstarSich typt
povlakt je TiN. Je to velmi univerzalni povlak zlatavé barvy (v zavislosti na koncentraci
dusiku) s tvrdosti v rozpéti 20-25 GPa pricemz vétsi tvrdosti se dosahuje u slabé
podstechiometrického slozeni. Podobnych vlastnosti dosahuje TiC, ktery je spolu s TiN
izomorfni a li§i se pouze jinnym miizkovym parametrem. Nevyhodou izomorfie téchto
vrstev je oxidace vrstvy s pfeménou na TiO pii teplotach nad 500 °C. Error! Reference s

ource not found.

2.3.2 Gradientni vrstvy

Gradientni vrstvy jsou vrstvy, ve kterych se postupné méni chemické sloZeni od
substratu smérem k povrchu. Jako ptiklad mize byt uvedena vrstva TiN, kterd ma
ptechod na vrstvu TIAIN s postupnym rustem chemického slozeni Al od 0 % u substratu

do 66 % atomovych procent na povrchu. [7]

2.3.3 Multivrstvy

Multivrstevné povlaky jsou skladdany minimaln€ ze dvou druhl stfidajicich
se vrstev a dohromady dosahuji vétsich tloustek, nez maji monovrstvy (obvykle 10-

13 um). Jsou vytvareny vyuzitim stfidaveho odpafovani targetd riznych druht
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s naslednou depozici na substrat. Jednotlivé vrstvy a pfechody mezi nimi zlepSuji
rezistenci vuci rozvoji trhlin, a s tim je spojeno zvyseni tvrdosti a houzevnatosti povlaku.

Error! Reference source not found.

Skrz jednovrstevny povlak se trhlina rozviji velmi snadno direktivné po hranicich
krystalickych zrn az k povrchu substratu. U monovrstevného povlaku vyrazné zvysuje
lomovou houZevnatost jemnozrna struktura, ktera zptisobuje odklonéni §ifeni trhliny pod
uhlem pfiblizn€ 45°. Rozvoj trhliny ve vicevrstevném povlaku je diky n€kolikanasobnym
vrstvam fizen mechanismem odklanéni §ifeni trhlin na jednotlivych vrstvach a rozhranich

mezi nimi. Error! Reference source not found.

2.3.4 Nanokompozity

Nanokompozitni vrstvy byvaji zpravidla sloZzeny ze dvou fazi, amorfni matrice
a krystalické faze. Tyto faze byvaji spolu vzajemné nerozpustné a termodynamicky
stabilni. Podstatnou fazi systému jsou drobné krystaly o velikosti fadové nanometrt.
Krystalickéd zrna jsou stabilni 1 pfi vysSich teplotach, nedochazi tedy ke zménam jejich
velikosti a zaroven hranice téchto zrn, kterd jsou mezi sebou propojena velmi tzkou
amorfni fazi, slouzi jako U¢innd bariéra proti Sifeni poruch. Tento fakt zpisobuje velmi
vysokou tvrdost tohoto materidlu (az 50 GPa). Dalsi faktory, které ovliviiuji chovani
tohoto materialu, jsou procesy, které probihaji na hranicich zrn. Divodem je mnozstvi
atomu distribovanych po téchto hranicich, které jsou v pocetnosti srovnatelné, nebo
mnohdy 1 vice pocetné, nez je pocet atomu uvniti zrn. Tyto podminky brani existenci
dislokac¢nich poruch, kde hranice zrn pisobi jako blokatory. Nanokompozitni vrstvy
se vytvareji odparovanim raznych prvka napt. Ti, Al, Cr, Si za vzniku amorfni matrice
tvofené Casto nitridem kfemiku, do které jsou zakomponovany nanokrystalické faze, jako
jsou TiAIN, AITIN, AICrN. V soucasnosti se nanokompozitni vrstvy deponuji jak

monovrstvé, tak i multivrstvé povlaky. Error! Reference source not found.

2.3.5 Nanovrstvy

Nanovrstvy jsou typ povlaku se supermiizkovou strukturou a v podstaté skladbou
struktury jsou na tom podobné¢ jako konvencni multivrstvy s tloustkou jednotlivych

vrstev nepiesahujici 10 nm. Unikatni supermiizkova periodicita sloZena ze dvou rtiznych
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materiald nanovrstev  zplsobuje mimo jiné vys§i tvrdost supermiizkového
multinanovrstevného materidlu, nez je trvrdost jednotlivych materidli ze kterych je
povlak slozen. V soucasnosti lze ptipravovat multivrstevné povlaky o 2000 nanovrstvach.

Error! Reference source not found.
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3 Vyznam tenkych vrstev ve vybranych oblastech
pramyslu

Oblast otéruvzdornych PVD, ale i CVD povlaki je neustidle rozvijejicim
se oborem, ktery oproti mnoha jinym ma minimalni dopad na zivotni prostiedi a pfinasi
spoustu novych moznosti. Nové povlaky je mozné vyvijet a optimalizovat tak, aby méli
ty nejlepsi vlastnosti s ohledem na potieby zdkaznika, pfi¢emz neexistuje jeden nejlepsi,
univerzalni povlak pro vSe, ale je mozna celd fada vrstev s unikdtnimi vlastnostmi
vyuZitelnymi pro konkrétni aplikaci. Povlaky je mozné ovliviiovat nejen jejich sloZzenim,
ale 1 jinymi parametry, které jsou fizené pfi jejich ptiprave jako napf. strukturou, vnitfnim

pnutim, tloustkou apod. [7]

3.1 Tenké vrstvy v mediciné

Pro medicinské aplikace je vyuzivana Siroka Sklala druhii tenkych vrstev.
Jednotlivé druhy tenkych vrstev maji své specifické vlastnosti a volba vhodného povlaku

je tedy podminéna konkrétni aplikaci. [10]

3.1.1 Chirurgické implantaty

Na zdravotické soucasti, jako jsou napiiklad ortopedické implantaty, lze aplikovat
povlaky ve formé tenkych vrstev. Divodem depozice tenkych vrstev ve zdravotnictvi
vyplyva znarocnych pozadavkli na biokompatibilitu. Pozadavkem byva napiiklad
antimikrobioticky G¢inek, lepsi vrustani kosti a tkani, vysoka tvrdost a odolnost povrchu
vici opotiebeni a nizké tfeci vlastnosti kloubnich part. Tyto povlaky maji tedy funkci:

[10]

eChemicko-fyzikalni — Dochazi ke zménam chemického slozeni a s tim
souvisejici zmény fyzikalnich vlastnosti na existujicim povrchu. Ovlivnéna je korozni

rezistence, mikrostruktura, topografie, opotiebeni povrchu a dalsi.

eBiochemickou - Biochemicka funkce zptsobuje biologické vazani aktivnich
makrocastic na povrch. Je zaloZzena na tvorbé, nebo vazbeni organickych sloucenin

k povrchu implantatu.

Perspektivni vyznam maji tenké vrstvy na povlakovani kovovych implantatt, kde
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vrstvy vytvareji bariéru mezi kovem a zivou tkani. Tim je tkan ochranéna pred kontaktem
se zakladnim kovem a vytvofena bariéra ochranuje organismus pied alergickou reakci
zejména u citlivych pacientl zptsobujici chorobu zvanou Metal6za. Dal$im zavaznym
problémem spojenym s opotiebenim tfecich dvojic implantatt je uvoliiovani tfecich
produktli do organismu, a také ville mezi kontaktnimi Cleny zptisobujici pohybové

problémy pacientd. [10]

3.1.2 Chirurgické nastroje

Lékatské nastroje pro minimalné invazivni chirurgii se Casto pouzivaji za
obtiznych podminek prostiedi. Pti praci chirurgli s mikroskopem, musi byt operacni
plocha jasné osvétlena. Odraz a rozptyl svétla z povrchll néstrojii narusuji vizualni pole.
Z téchto diivodli se provadi povlakovani ohledem na biokompatibilitu, mechanické
vlastnosti, a také na nizkou odrazivost svétla vrstev. Deponované vrstvy musi odolavat
Caste sterilizaci parou nebo peroxidu vodiku (H202) a branit difuzi prvki ze substratu.
Jako vhodny povlak pro chirurgické nastroje se jevi keramicka biokompatibilni vrstva

ZrCN. [8]

3.2 Tenké vrstvy pro jaderny pramysl

Vlivem zafeni dochazi k poSkozovani materidlli v zavislosti na vlastnostech
zéfeni (energii, hmotnosti a elektrickém ndboji castic) a vlastnostech ozafovaného
materialu (druh atomi a typy vazeb). V podstadé dochazi k 3 typtim poskozeni: Error! R

eference source not found.

a) ozafeni latky s naslednou ionizaci, coz vede k poruSeni chemickych vazeb

mezi atomy bez jejich vyrazeni z uzlovych bodi,
b) vyraZzeni atomu z jejich polohy,
C) generovani atomt novych prvkl vlivem transmutace nebo $té€peni.

U kovii je ionizace vlivem ozafeni nevyznamna z diivodl vyrovnavaciho vlivu
elektronového plynu a nevede ke zménam vlastnosti. U latek s iontovou ¢i kovalentni
vazbou dochézi k vyraznym zméndm napft. depolymerizaci makromolekul plastu. Typ a)

byva k prospéchu vyuzivan k absorbci zéfeni, nebo zpomalovani (moderovani) neutront.
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Typ b) a ¢) je u kovii zavazny, protoze Castice zafeni zasahuje jadra atomi ozafované
latky o vysoké energii. Pfipad b) se obecné projevi vyvojem tepla, deformacnim
zpevnénim materialu vlivem shluku bodovych poruch vakanci a interstici, které brani
pohybu dislokaci a také zvysenou difuzivitou. U ptipadu c) zjednodusené feceno ptisobi
potize ptredevsim plyny vznikajici pii St€peni a tvoii bublinky v materidlu a jsou pti¢inou

trhlin. Error! Reference source not found.

V jaderném pramyslu se vyuzivaji povlaky na pokryti jadernych palivovych
¢lankl z riznych druht slitin eventudlné austenitickych oceli u tzv. rychlych reaktort.
Soucasné typy jadernych reaktord maji témef po zivotnosti a na fadu ptichazeji nové
generace reaktort, ve kterych je uvaZzovano vyuziti vysokoteplotniho chladiva tvofené¢ho
tekutym kovem (pravdépodobné olovem). Vyvoj novych slitin je dlouhodoby a naro¢ny.
Z téchto divodu se jevi jako vhodnéjsi alternativa vyuZiti vysokoteplotnich vrstev, které
vytvoii bariérit mezi kapalnym kovem a konstrukénim materidlem, ve kterém je ulozeno
jaderné palivo. Jako tenké vrstvy, kterymi je vhodnou depozici docileno zvySeni
zivotnosti palivovych pruti, se jevi materidly vytvarejici stabilni oxidy: Error! R

eference source not found.
o Vrstvy oxidu zirkonicitého ZrO>
e Vrstvy na bazi FeCrAlY
e \/rstvy oxidu hlinitého Al2O3

V kontaktu s kapalnym kovem by oxidické vrstvy méli branit rozpousténi prvka
z konstrukéniho materialu bez sniZeni Gi¢inosti §t€pné reakce. Error! Reference source n

ot found.

3.2.1 Vrstvy oxidu zirkonicitého ZrO-

Zirkon je tvrdy stiibrné leskly kov s extrémni odolnosti proti korozi (mimo HF) v
disledku vytvareni tenké stabilni oxidické vrstvy. Oxid zirkonia vynika pfedevsim svou
vysokou teplotu tani, kterd je okolo 2715 °C. Jeho problém s polymorfismem je feSen
stabilizaci pfimési 3-5 % oxidu yttritétho (Y203). Tato stabilizovana faze vykazuje
stabilitu az do pokojové teploty. Oxid zirkoniCity vynika vybornou odolnosti proti

atmosférické korozi i korozi v kyselinach, ma dobrou houZevnatost a chemickou stabilitu.
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Nevyhodou této keramiky je $patna odolnost tepelnym Soktim a polymorfismus, ktery l1ze
stabilizovat pfimési 3-5 % Y203 pro pouzitelnost vysokoteplotni faze pti pokojové

teploté. Error! Reference source not found.

3.2.2 Vrstvy na bazi FeCrAlY

Z této vrstvy se vytvaii na povrchu stabilni oxidickd vrstva v podobé Al>Oa.
Castice chromu obsazené ve slou¢ening maji vliv na zvyseni teplotni odolnosti
a houZevnatosti a ¢astice yttria vykazuji velmi dobrou radia¢ni stabilitu, zvySuji oxida¢ni
a korozni odolnost a snizuji zbytkové napéti ve vrstvé. Tyto povlaky se vyrabi predevsim
plazmovym néstfikem pomoci okysli¢eného paliva metoda HVOF (high velocity oxygen
Fuel). Pti této metodé bohuzel vznikaji nezadouci pory a tepelné ovlivnéni substratu. Tyto
vrstvy by vSak mohly byt pfipravovany metodou PVD-magnetronového naprasovani s
pouzitim vice magnetronli, coz by zajistilo vétsi adhezi, mensi tlouStky a vétsi
kompaktnost vrstev bez tepelného ovlivnéni zakladniho materialu. Error! Reference s

ource not found.

3.2.3 Vrstvy oxidu hlinitého Al>O3

V bézné atmosfére samovolné vznikajici vrstva na povrchu hliniku vytvarejici
tenké oxidické vrstvy keramiky Al,Os. Dobfe zamezuje korozi materialu a to 1 v piipadé
za zvySenych teplot v prostiedi tekutého olova. Vyborné mechanické vlastnosti, tepelna
odolnost a chemicka stabilita pfedurcuji tento typ vrstvy pro pouziti (mimo jiné)
Vv jadernych reaktorech k povrchové upravé palivovych proutkd. Tepelné vlastnosti jako
jsou zaruvzdornost vysoka tepelna vodivost a odolnost proti tepelnym Soktim jsou velmi
zadouci pro tento typ aplikace. Vrstvy korundu jsou obvykle ptipravovany metodou CVD
a PVD. Mechanickych vlastnosti korundového povlaku, jako jsou tvrdost, vysoky
Yanglv modul pruznosti, otéruvzdornost se také vyuZziva pro depozice tenkych vrstev na
nastroje z fezné keramiky, jako abrazivum, nebo jako bioaplikacni material. Error! R

eference source not found.

3.3 Tenké vrstvy ve strojirenstvi

Nejbéznejsi tenké vrstvy vyuzivané ve strojirenstvi jsou v oblasti obrabéni. Jiz
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fadu let jsou zaméfené vyzkumné prace v oblasti obrabéni ovlivnéné z ekologickych
a ekonomickych divodii na praci bez vyuziti procesnich kapalin, dosahovani vysokych
rychlosti fezani (HSC- High Speed Cutting), dokonCovani témét v Cistém tvaru a rychlé
prototypovani. K dosazeni pozadovanych cili zejména obrabéni kalenych, nebo
austenitickych oceli vyzaduje komplexni mechanické, tepelné a tribologické vlastnosti na
pouzitych nastrojich. Protoze konvenc¢ni rychlofeznd ocel nebo slinuté karbidy casto
nemohou splnit tyto naro¢né pozadavky, bylo potieba vyvinout nové ucinné fezné
nastroje. Pro obrabéci operace jsou zapotiebi povlaky s nizkym koeficientem tfeni vici

obrabénému materialu a vynikaji pfilnavosti k substratu. [11]
Dalsimi ¢asto povlakovanymi souéastmi jsou: [3]

eRezné nastroje

o Stfizné nastroje

eTazné a tvareci nastroje

e Lisovaci nastroje

o Strojni soucasti

Vseobecn¢ se jedna o povlakovani soucasti vystavenych opotiebovani,
podminkdm a pozadavkim nizkého tieni a koroznimu prostiedi. Nize jsou popsany
nejb&znéjsi vyuzivané vrstvy (nejen) ve strojirenstvi z hlediska jejich chemické

kompozice.

3.3.1 Nitridy, karbidy a karbonitridy

Na bazi titanu - mechanické vlastnosti povlaki PVD TiN lze G¢inné zlepsit
castecnou substituci N za C (TiCN) nebo B (TiBN), nebo ¢aste¢nou substituci Ti za Al
(TiAIN), Cr (TiCrN), Zr (TiZrN), nebo Nb (TiNbN). Tyto substituce poskytuji ti¢inek
zesileni tuhého roztoku, ktery mé za nésledek vyssi tvrdost (~30 GPa) a souvisejici
zvySeni odolnosti vii¢i odéru. Substituéni atomy mohou také dodat vyssi chemickou

stabilitu a zlepSenou odolnost proti oxidaci. [12]

Dosud povlaky na bazi titanu (napt. TiN a TiAIN) definovaly métitko tvrdych
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povlaki na néstroje. Je v§ak dobfe znamo, ze v oxida¢nim nebo korozivnim prostiedi Ti
Casto tvofi porézni Skédlu neochranujicich oxidd, a proto jsou povlaky na bézi titanu
oxidac¢né a korozné limitované. Nedavno bylo riznymi vyzkumnymi skupinami po celém

svété prozkoumano nékolik PVD povlakt bez Ti. [12]

Nitridy na bazi chromu- typickym ptikladem je nitrid chromu CrN. Podobné
jako TiN byl pouzit i nitrid chromu (CrN), ktery byl pouzit pro lisovaci formy,
opotiebovavané soucasti a fezné nastroje. Je znamo, ze CrN piekonava TiN v odolnosti

vici korozi a opotiebeni, tfecim chovani a houzevnatosti. [12]

V nedéavné dob¢ bylo zjisténo, Ze pridani boru zvysuje stabilitu tvrdych povlakt
pti vysoké teploté. Bylo zaznamenano, ze pfiblizné 2 at.% a lat.% B zaclenénych do
povlakti CrN a TiN, by mohly ucinné zvysit jejich odolnost proti oxidaci a diftizi kysliku
pii vysokych teplotach. Byly popsany nanokompozitni TiBN povlaky se supertvrdosti >
50 GPa, a také Ze povlaky TiBN jsou tepeln¢ stabilni az do 900 °C. [12]

Nitridy boru, cBN - Vrstvy z kubického nitridu boru jsou dnes bézné vyuzivané.
Jedna se o velmi tvrdy material, ktery vykazuje velmi vysokou tvrdost (podobnou
diamantu), vysokou tepelnou odolnost a mezi jeho velké prednosti patii predevsim
vysokd odolnost proti opotebeni. Diky jeho vlastnostem je vhodny naptiklad k obrébéni
kalenych oceli. Jeho zasadni nevyhodou je narocnd vyroba, kterd spociva ve Spatné
adhezi povlaku k substratu, tvorba necistot a pii CVD metod¢ tvorba hexagonalniho BN,
ktery ma podobné vlastnosti jako grafit. Z duvodu tvorby kubického nitridu boéru za
nerovnovaznych termodynamickych podminek je zapotfebi vyuziti iontové asistence
(PACVD, PECVD), avsak jako vhodnéjsi se jevi pouzit PVD metody a jejich modifikace.
Problémy se Spatnou adhezi se fesi vyuzivanim depozice povlaku na rizné mezivrstvy.
Néro¢na vyroba se pochopitelné odrézi na cené téchto typu vrstev. Z tohoto diivodu se
nevyrabi celé biitové desticky, ale pouze roubiky napajené na desti¢ku Error! Reference s

ource not found..

3.3.2 Uhlikové povlaky DLC

Tenké vrstvy uhliku s oznacenim DLC (Diamond Like Carbon) maji rozsahle
spektrum slozeni se zcela odliSnymi vlastnostmi reprezentovano hlavnimi slozkami:

vodikem H, grafitickym uhlikem s sp? vazbou a diamantovym uhlikem s sp® vazbou.
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Zménou pomeéru téchto slozek a v zavislosti na podminkach depozi¢niho procesu je
mozna modifikace mechanickych a chemickych vlastnosti vytvatenych tenkych vrstev.
DLC vrstvy vynikaji pfedev§im vybornymi kluznymi vlastnostmi, tedy nizkym
soucinitelem tfeni proti sobé i vici oceli, ale také velkou tvrdosti, pruznosti, lomovou

houzevnatosti i chemickou reaktivitou. K hlavnim skupindm DLC vrstev patii: [14]

e hydrogenované povlaky DLC (a-C:H), ziskavaji se pouzitim nosic¢e C a H, kterym

jsou metan nebo acetylen a jejich rozkladem v plazmatu,

e Dbezvodikové povlaky DLC (ta-C a a-C), které se ziskavaji pouzitim grafitového

targetu pro laserové rozruseni nebo obloukové napatovani.
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4 Technologie depozice tenkych vrstev

Pro pfipravu tenkych vrstev existuje velmi rozsdhly sortiment technologii.
Konvenc¢ni technologie jsou dopliiovany novymi metodami a ¢asto jejich kombinacemi,
které umoznuji vytvaret povlaky dalsich typd a moznosti. Zaroven vsak jeden typ vrstvy
lze vytvaret riznymi technologiemi. Vlastnosti vyslednych povlakd jsou zavislé na
energii a hustoté depunujicich ¢astic, jejich ionizaci i depozi¢nich parametrech, konkrétné
uroven vakua, nebo tlak plynu a jeho sloZeni, teplota substratu, uroven ptredpéti, ale 1
geometrické podminky zatizeni, prostorové rozloZeni povlakovanych dili a také na

ptipravé povrchu, které rozhoduji o homogenité povlaku. [2]

Podle zpiisobu jakou formou se povlaky ptipravuji, Ize délit do dalSich tii skupin.
Do prvni metody povlakovani nanaSeni povlaku vyuZzivajicich atomu iontl a molekul ve
form¢& par. Druhou formou je nanaSeni latek tekutych nebo pevnych ¢astic. Treti formou
je vyuziti kompaktnich materidlu v pevném stavu. V nasledujici ¢asti bude pobirana

pouze prvni forma depozice. [2]

Depozice vrstev byva konecnou operaci a realizuje se na hotovém, jiz
piipraveném substratu. Z divodu pozadavku dobré adheze povlaki je kladen velky diiraz
na vysokou uroven Cistoty povrchu substratu. Podle druhu substratu se provadéji
pireddepozicni upravy, napt. uprava feznych hran, chemické ¢i iontové €isténi a v pripadé
piepovlakovani tzv. redepozice se nejprve provadi odpovlakovani puvodni vrstvy tzv.

stripping. [10]

4.1 Chemicka metoda depozice povlaku — CVD

Metoda CVD (Chemical Vapour Deposition) je souhrné oznaéeni pro vytvaieni
povlakll na substratu chemickou cestou z plynné faze. Soubor chemickych reakci
probihajici v plynné fazi na rozhrani pevné faze pti dodavani energie a za urcitého tlaku
pfedstavuje vznik technicky vyuZitelnych pevnych latek vhodnych vlastnosti, ale
i nezadoucich reakénich t€kavych produktl. Reakce v zavislosti na Grovni pfesyceni
(poméru parcialnich tlakl reakénich plynt v okoli substratu a rovnovéaznych parcialnich
tlakil) a na teploté¢ miZou mit bud’ homogenni, nebo heterogenni charakter. Pfi homogenni
reakci v plynné fazi dochazi ke vzniku prasku nebo krystalickych aglomerati a pti

heterogenni reakci dochazi k rtistu povlaku €i vrstvy slou€eniny. Mala troven pfesyceni
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spolu s vysokou teplotou ma za nasledek epitaxidlni rast povlaku a pfi vétSim piesyceni
a Sklesajici teplotou se utvarené povlaky stavaji postupné polykrystalickymi az
amorfnimi. Vyznamnou ulohu u CVD procest hraji adsorpcni jevy jako je chemisorbce

a diftzni procesy fidici molekularni transport hmoty a reakce na povrchu tuhé faze. [2]

Pro nejriznéjsi vyuziti v primyslu jako je elektronika, optika, pfeména energie,
ochrana proti korozi ¢i opotfebeni, se vytvareji na substratu povlaky nukleaci a ristem
tuhé faze. Tyto povlaky jsou tvofeny piedevsim z nitridl a karbidd, ale také rizné povlaky
kovti, polovodici a dalSich slou€enin. Vlastnosti téchto povlaki jsou zavislé predevsim
struktufe povlaku a na typu rozhrani mezi substratem a povlakem. Dobrého propojeni
mezi zdkladnim materialem a povlakem se dé docilit postupnym piechodem sloZeni, které
je mozné pii dobré vzajemné rozpustnosti slozek za vzniku tuhého roztoku, tvorbou slitin
nebo intermetalickych sloucenin, pfip. mezivrstev chemickych sloucenin. Reakce
nejcastéji probihaji pfi teplotach v rozmezi 800 az 1000 °C a tlacich mezi 10 az 100

kPa.[2]

Vyhody technologie CVD spocivaji v relativné jednoduchém povlakovacim
zafizeni, které je vybaveno zdrojem reak¢nich plynnych latek s méfenim a regulétorem,
reaktorem s vnitinim nebo vnéj§im ohfevem a soustavou pro asanaci nebo odvod
reak¢énich plynnych splodin. Dalsimi vyhodami této technologie jsou dobra hustota,
homogennita a rovnhomérna tloustka povlaku i na tvarové slozitych dilech, dobra adheze
K substratu, teplotni stabilita, rozmanitost vytvafenych povlaki (ve formé kovu,
polovodict a riznych sloucenin v amorfnim, nebo krystalickém stavu). Velkou vyhodou
této technologie je také moznost depozice povlakli na hife pfistupnych mistech (diry,

drazky). [15]

Nevyhody této technologie jsou toxicita reakénich splodin pievazné chloridi
kovt (ekologické zatéz), nemoznost povlakovat ostré hrany (depozici povlaku se hrany
zaobluji, dlouhotrvajici proces depozice (8-10 hodin) a stim spojena energeticka
naro¢nost. Dal§i nevyhoda je spojena s vysokou teplotou béhem depozice, kvili které
se vytvaii tahova napéti v povlaku vlivem chladnuti a rozdilné teplotni roztaznosti
povlaku a substratu. Vysoka teplota procesu omezuje moznosti depozice povlaki pouze
na materialy, u kterych nedojde vlivem teploty k degradaci (slinuté karbidy, keramika).
Snaha o odstranéni vysokych reakénich teplot a tim rozsifit moZnost povlakovani

chemickou cestou na vice materialti vedla k rozvoji metod CVD s vyuzitim plazmatu
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(PECVD) viz nasledujici kapitoly. [15]

4.2 Plazmatické metody depozice — PVD

V této skupiné povrchovych tprav jsou fazeny dvé hlavni metody pro tvorbu
povlakd na kovovém i nekovovém materialu depozici z par kovu ¢i sloucenin a to bud’
napafovanim, nebo katodovym napraSovanim. Z divodu zvySeni produktivity
depozi¢niho procesu, lepsi ptilnavosti povlaku i ziskani dalSich unikétnich vlastnosti jsou
tyto metody realizovany v kombinaci s vyuzitim reakci a metod specialnich fyzikalné
chemickych (plazmové a plazmochemické reakce). Existuji rizné kombinace a varianty
vyuzivajici ruzné zdoje tepla, ionizace nebo urychleni reakénich latek pro tvorbu

chemickych sloucenin. V podstaté 1ze probihajici d&je rozdé&lit do ti kategorii:

. odpafovani a rozprasovani pevného eventualné kapalného zdroje atomu
S naslednou kondenzaci neutrdlnich atomi respektive iontli materidlu

zdroje na povlakovaném materialu,

. chemické (plazmochemické) reakce ve smési plynu, ze kterych alespon
jeden je plazmaticky aktivovany a nasledna depozice vzniklého produktu

na povlakované materialu,

. piima interakce plazmatu s povrchem povlakovaného materialu. [16]

4.2.1 Naparovani

Princip napatovani relativné jednoduchy a byl jiz ddvno vyuzivan. Do kovu nebo
slitiny je ptivadéno teplo z riznych zdrojt a tuha nebo kapalna faze se méni na pary, které
se na jiném misté zkondenzuji na substratu. Za ti¢elem vyssich rychlosti vypatfovani, ale
ptredevsim pro potlaceni oxidace probihaji byvaji procesy vakuové, nebo pii nizkém tlaku
inertnich, nebo jinych plynd. Zpiisob vytvareni povlakil napafovanim je bézny predevsim
u kovl s nizkou teplotou tani a vypafovani, lze ho vSak dobfe vyuzit i pro pfipravu
povlakl z materialii o vysokém bodu tani (nitridy, karbidy). V takovych piipadech se
misto pfimého vypafovani voli chemickd reakce mezi kovem a plynem se vznikem
zadané slouceniny a kondenzace na substratu, coz se oznacuje jako reaktivni odpatovani.

Pro uskute¢néni reakce je vSak nutno castice plynné smési aktivovat bud’ samovolnou
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ionizaci nebo vnéjsi aktivaci riznymi zpisoby. [2]

4.2.1.1 Naparovani odporovym ohievem

Nejjednodussi metodou napatfovani je elektricky odporovy ohfev, pii némz je
napafovany material v nadobce (tzv. lodicce) ze zaruvzdorného materidlu, ve které muze
dojit 1 k jeho nataveni. ProtoZe pfi odporovém ohtevu vznikaji pomérné nizké teploty, je
Casto pouZzivan jako zdroj tepla nutného k odpateni silny elektronovy paprsek (tzv.
elektronové délo) nebo elektricky oblouk. Tepelné odpafovani umoZiuje omezenou
kontrolu mikrostruktury rostouciho filmu, coz vedlo k vyvoji rtiznych depozi¢nich

procest podporovanych plazmou. [3]

4.2.1.2 Naparovani elektrickym obloukem

Procesy depozice katodickym obloukem (Arc-PVD) spolu s termickym
odparovanim mayji dlouholetou historii. Ob¢ technologie se vyvinuly do specializovanych
sméra v disledku zvlastnich fyzikalnich charakteristik procesti a maji spolecné rysy:
pevny material jako zdroj taveni vychoziho materialu, omezené tepelné zatizeni substratu,
viditelnost zlepSovani procesu pii mirnych nakladech. Rozdilem je ionizace a kineticka
energie deponujicich ¢astic. U elektrického oblouku se v podstaté vyuziva nezadouciho
»zkratového* jevu mezi dvéma kontakty. Mezi anodou (povlakovaci komora) a katodou
(odpafovany material, neboli ter¢) hoii elektricky oblouk. Oblast kontaktu oblouku
s povrchem ter¢e se nazyva katodova skvrna, ve které se dosahuje vysoké teploty a
dochézi tim k odpafovani materialu katody. Tim jsou intenzivné emitovany elektrony,
atomy a ionty velikou rychlosti (10° — 15° metrd za sekundu), ale i nezadouci
makrocastice. Dle zpisobu fizeni katodové skvrny Ize technologii katodického oblouku
rozdélit na dv€ metody: V piipadé¢ ndhodného pohybu katodové skvrny po ter¢i je fe¢ o
tzv. random arc a v druhém ptipadé, kdy je katodova skvrna fizena (urychlovana) silovym
plisobenim magnetického pole vyvolaném pernamentnimi magnety, elektromagnety nebo

jejich kombinaci, se hovoii o metodé fizeného oblouku tzv. steered arc. [2][3][7]

Velkou vyhodou, kterou technologie Arc-PVD umoziuje je vysokd urovei
ionizace odpatreného materidlu a relativni dostupnost technologie. V piipadé reaktivniho

obloukového napatfovani se do prostiedi kromé par dostava 1 velka cast ionth
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odpatované¢ho kovu, které umoznuji reakci s jinak malo reaktivnim dusikem tvorbu
nitridii. Nejvétsim problémem s depozici katodovym obloukem je spojeny prave
s vyvojem vlastnich makrocastic, které zpusobuji ve vytvoireném povlaku vétsi drsnost,
nechomogenity, strukturni poruchy jako jsou napt. diry zplisobené vydrolenim
makrocastic. Vyvoj makrocastic vznika predevsim pti pomalém pohybu katodové skvrny
po povrchu terce. Z tohoto diivodu umoziuje technologie fizeného oblouku pohybem

katodové skvrny kromé lepsiho vyuziti terCe i eliminaci nezddoucich makrocastic.

[21[3]1[7]

4.2.1.3 Naparovani elektronovym svazkem

Béhem procesu odpafovani elektronovym paprskem proud nejprve prochazi
wolframovym vlaknem, které vede k ohievu a emisi elektronti. Mezi vlakno a teré¢
se piivadi vysoké napéti k urychleni téchto uvolnénych elektroniti smérem ke kelimku
obsahujici depozicni materidl. Silné magnetické pole zaostii elektrony do sjednoceného
paprsku a koncentrovand energie paprsku elektronii je pienesena do depozicniho

materialu, coz zpusobi jeho vypafovani s naslednou depozici na substrat. [17]

Vyhodou napatfovani elektronovym svazkem je moznost odpafovani
vysokoteplotnich a zaruvzdornych materialti napt. W, Ta nebo grafit. Dalsi vyhodou je
lepsi udrzitelnost Cistoty zdrojového materialu, protoze utésnéné vodni chlazeni kelimku
omezuje ohfev elektronovym paprskem pouze do oblasti se zdrojovym materialem, ¢imz
se eliminuje nezddouci kontaminace sousednimi komponenty. Nevyhodou této
technologie je nizké vyuziti zdrojového materidlu, omezené fizeni parametrd, Spatné
pokryti povrchi slozitych tvarii a omezené depozice mnoha slitin a sloucenin. Error! R

eference source not found.[17]

4.2.1.4 Naparovani laserem

Laserovych depozi¢nich technik je mnoho druhi vyvinutych na zakladé
nejzndméjsi a nejpopularnéjsi pulzni laserové depozice (PLD). Laserové pulzy dopadaji

na povrch terce a utvareji plazmaticky mrak nasledné kondenzujici na substratu. [18]

Vyhodou technologie je vytvafeni stechiometrického slozeni stejného jako
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ve zdrojovém materidlu, coz je vyhodné piedevsim pii depozici viceslozkovych
materiald. Dalsi dtlezitou vyhodou je vysoka opakovatelnost a piesnost depozice, dobra

adheze vlivem vysoké energie ablance zptsobujici ¢aste¢nou diftizi do povrchu substratu.
[18]

4.2.2 Reaktivni naprasovani

Reaktivni naprasovani vrstev je zalozené na rozpraSeni katodového materialu
(targetu) ionty vysoké energie s naslednou kondenzaci odprasenych ¢astic na substratu.
Ionty pracovniho plynu urychlené v elektrickém poli dopadaji na material targetu
a vytrhavaji atomy z povrchu ter¢e. Vytrzené atomy se prichodem pracovni oblasti
ionizovaného plynu ionizuji a ulpivaji na povrchu substratu. Proces probiha
V plazmatickém inertnim plynu nebo smési inertniho a reaktivniho plynu, coz umoZznuje
depozici chemickych sloucenin. Oproti napafovani ma napraSovani vyhodu v pomérné
stejném slozeni vrstvy jako je slitinovy ter¢ a homogenni povlak bez ptfitomnosti

makrocastic. [19]

4.2.2.1 Naprasovani stejnosmérnym proudem

Tato technologie je nejzakladnéjsi a nejlevnéjsi typ PVD napraSovani.
Technologie vyuziva stejnosmérného proudu (2 az 5 kV), ktery je piivadén na target
(katoda). Elektricky neutralni atomy argonu jsou nejprve ionizovany disledkem silnych
srazek na povrchu zaporné nabitého terce (katody), ze kterého jsou vybuzeny atomy do
plazmatu. Ionizované atomy argonového plynu spolu s elektrony a odpafenymi atomy

jsou vedeny k substratu (anod¢), kde kondenzuji a utvareji povlak. [20]

Vyhodou této technologie je jednoduché ovladani zdroje energie a levné feSeni
pro povlakovani mnoha typl kovii. Nevyhodou je omezeni depozice pouze elektricky

vodivich materiald. [20]

4.2.2.2 Radiofrekvenéni naprasovani

Principem metody je vyuzivani stfidavého proudu (AC) pti radiovych frekvencich

ve vakuové komote, aby se zabrdnilo néarustu ndboje na urCitych typech targeti.
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Utvarenim néaboje na targetu dochazi ke vzniku nezaddouciho plazmatického oblouku s
naslednym ,,chrlenim* makrocastic. Stfidanim elektrického potencidlu je target ,,0¢iStén*
od narustu naboje kazdym cyklem. Standardni frekvence napéjeciho zatfizeni pro iontové

bombardovani je 13,56 MHz.

Vyhodou této technologie je predevSim moznost naprasovani nevodivich
materiald a leps$i vyuziti targetu nez u magnetronového napraSovani. Nevyhodou je
pomalejsi depozi¢ni rychlost nez u DC a vyzaduje vyrazné vyssi napéti, coz zpisobuje
problémy s prehiivanim. S tim jsou spojeny vyssi naroky na dimysInéjsi elektroinstalaci,

coz se projevi na cené. [20]

4.2.2.3 Magnetronové naprasovani

Principem magnetronového naprasovani je odpraSovani targetu ionty pracovniho
plynu (Ar) pomoci magnetického pole. lonty jsou extrapolovany z plazmatu doutnavého
vyboje lokalizovaného v blizkosti katody. Elektrony konaji ve zkiizeném elektrickém
a magnetickém poli driftové pohyby, coz zplsobuje vysokou ionizaci pracovniho plynu
a vyrazny narust intenzity iontového bombardu katody. Dalsi vyhodou je vysoka rychlost
naprasovani a nizké pracovni napéti. Nevyhodou této technologie je obtizna kontrola

rychlosti iontového bombardu a také nehomogeni toky iontti uvnitt komor. [16]

4.2.2.4 Naprasovani iontovym paprskem

Proces naprasovani iontovym svazkem (IBD) vyuziva k odpraseni kovového nebo
dielektrického targetu zdroj iontil. Iontovy svazek je fokusovan na target, ¢imz dojde

k jeho odpraseni. Ke zvyseni u¢innosti depozice muize byt target zahiivan. [21]

Protoze iontovy paprsek je monoenergeticky a vysoce svdzany umoziluje oproti
ostatnim PVD technologiim velmi pfesné fizeni tlouStky a nandSeni velmi hustych vrstev.
Umoziuje tak vyborné fizeni stechiometrie a mikrostruktury deponovanych vrstev.
Limitem této technologie je pfedev§im cenova ndvratnost investice, protoZe pracovni

prostory a depozi¢ni rychlosti jsou malé. [21]
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4.2.2.5 lontova implantace

Technologie iontové implantace spo¢iva ve vneseni atomtl nebo ionti do povrchu
materialu, tak aby se zabudovaly do krystalové miizky zakladniho materidlu. Tim lze
pozitivné ovlivnit mechanické, i chemické vlastnosti povrchu zvySenim tvrdosti, meze
unavy, snizenim koeficientu tfeni mechanismem tlakového pnuti ve vrstvé a
deformac¢nim zpevnénim vrstvy. Principem metody je rozmitani separovaného iontového
svazku po povrchu ve dvou vzajemné kolmych smérech, tak aby doslo k rovnomérnému
pokryti poZzadované plochy povrchu. lonty jsou urychlovany na energii 50 az 200 keV a

proces probih4 ve vakuu pfi cca 10 Pa. [16]

Tato technologie zahrnuje mnoho vyhod: do libovolného materialu l1ze zabudovat
ionty libovolného prvku. Koncentrace zabudované latky mtize byt vétsi, nez je mez
rozpustnosti dané latky. Vnesenim velkého mnoZstvi bodovych poruch lze pfipravit
amofni kovovy povrch. Neni potfeba zvySené teploty substratu, proto lze vyloucit
technologické deformace. Nenasavaji problémy s adhezi, protoze nevznika ostré rozhrani
ani narustajici vrstva. Nedochazi k rozmérovym zménam substratu. Jakost povrchu je
lepsi nez pted depozici vlivem lesténi iontovym bombardem. Technologie je dobie
reprodukovatelna, kontrolovatelna a proces je Cisty, bez dopadd na zivotni prostiedi.
Nevyhodami technologie iontové implantace jsou malé tloustky modifikované vrstvy.
Pokryti je prakticky bodové. Pomérné vysoka cena implantatoru ovlivnéna také velikosti
komory, ktera pfiméfena vykonu impantatoru a stim spojené omezeni velikosti

modifikovaného materialu. [16]

4.3 Hybridni metody

Moderni metody depozice €asto vyuzivaji kombinaci vyhod riiznych technologii

navzajem. Nize jsou tyto metody struéne popsany.

4.3.1 HIPIMS

Vysokovykonové pulzni magnetronové naprasovani (High Power Impulse
Magnetron Sputtering) je technologie, kterd kombinuje vyhody vysoké ionizace
obloukového napafovani svyhodami magnetronového napafovani. Vyhoda této
technologie spociva v dobré adhezi, velké hustot¢ a velmi hladkého povrchu. Jeji

nevyhodou je podstatné pomalejsi depozicni proces oproti magnetronovému naprasovani.
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[22]

4.3.2 Plazmo - chemicka metoda RF — PACVD / MS

Zakladem této technologie je plazmou aktivovand depozice (PACVD).
Technologie PACVD je chemicky proces, ktery probihd za nizsi teploty (300-600°C),
nez u klasické CVD metody pomoci asistence plazmatu. Modifikace PACVD na RF-
PACVD/MS (Radio Frequency Plasma Assisted CVD / Magnetron Sputtering) je
doplnéna o systém magnetronového naprasovani a radiofrekvencni generator. Princip
depozice spociva v odpraseni tere vyuzitim magnetronu s naslednym rozkmitanim
atoma plazmatu vyuzitim radiovych vin o standardni frekvenci 13,56 MHz. Vlivem
plazmatu dojde k rozstépeni molekul za vzniku kladnych iontd. Interakei kladnych iontt

s atomy odpraseného terce dojde k povlakovani substratu. [10]

Vyhodou této technologie je moZznost depozice Siroké Skaly prvki, nepferusovany

proces vytvareni mutlivrstev a gradientnich vrstev. [10]
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5 Mechanické, fyzikalné-chemické a tribologické
vlastnosti nové vytvorenych povrchii

Vlastnosti nové vytvorenych povrchil jsou zavislé na fad¢ faktort. Zasadni vliv
na vlastnosti nové vytvorenych povrchli ma pouzita depozi¢ni technologie, depozi¢ni
parametry, pteddepozi¢ni piipravy, ale také druh substratu a jeho rozhrani s vrstvou.
Z téchto diivodu je dualezité zkoumat vlastnosti komplexné jako systém tenka vrstva —
substrat. Pro mechanické a fyzikalni vlastnosti je rozhodujici objemova ¢ast vrstvy, kde
jsou vlastnosti vrstev vyznamé ovlivnény jejich tloustkou, chemickym a fazovym
sloZzenim, mikrostrukturou a stavem vnitini napjatosti. Tribologické vlastnosti urcuje

piedevsim povrchova ¢ast vrstvy. [25]

5.1 Mechanické vlastnosti

Mechanické vlastnosti tenkych vrstev jsou odrazem tfady faktort, které ovliviiuji
jejich kone¢ny stav, a tedy moznosti jejich vyuziti. Jsou v mnoha ohledech odlisné od
vlastnosti makroskopickych objemi materialu. OdliSnosti souvisi s jejich nanostrukturou
a s jejich propojenim se substratem. Substrat a na né& deponovana vrstva totiz
spoluvytvareji systém pevné svazanych casti, které se svymi vlastnostmi navzajem
ovlivilyji. Jako zakladni mechanické vlastnosti popisujici systém substrat — tenka vrstva

jsou tvrdost, pruznost a také adhezivné-kohezivni chovani. [23][24]

5.2 Tvrdost

Tvrdost materialu je lidmi nejdéle zkoumanou mechanickou vlastnosti. Lze ji
definovat jako odpor materialu proti vnikani ciziho télesa. Velké tvrdosti materialu, ktera
je dana piedevsim pevnosti vazeb, dosahuji materialy s kratkymi a silnymi vazbami. Dalsi
mechanismy, které lze fidit, a tim ovlivnit tvrdost jsou dislokace a jejich schopnost
pohybu, vznik a rozvoj trhlin nebo skluz po hranicich zrn. Dle Hall-Petchova vztahu je
dosahnuto vétsi tvrdosti u materialti s drobnéjSimi zrny. Pii velkém mnozstvi a riizné
orientaci zrn je branéno ptechodu dislokaci pfes jejich hranice a dochazi ke zpevnéni
materidlu. Velké tvrdosti maji materialy se zrny velikosti pfiblizn€ 10 nm. OvSem pfi
mensi velikosti nez 5 nm dochézi ke zméné deforma¢niho mechanismu a zac¢inaji byt

vyznamné deformace zapfic¢inéné skluzem po hranicich zrn. [25]
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5.2.1 Pruznost

Pruznost neboli Youngiiv modul pruznosti je dilezitou vlastnosti materialu, ktera
je zavisla predevsim na sile a délce chemické vazby mezi atomy. Hodnota Youngova
modulu vyjadiuje odolnost materidlu vuci elastické deformaci a je znané zavisla na
chemickém slozeni a také na depozicnich parametrech. Tato hodnota se da spolu
s tvrdosti ziskat analyzou indentacnich ktivek, jelikoz pfi indentaci dochazi k elastické i

plastické deformaci. [25]

5.2.2 Vliv tvrdosti a pruznosti na tribologické chovani

Tvrdost ma vyznamny vliv na tribologické chovani vrstev, avSak bylo zjisténo, Ze
dalezitym faktorem je i jejich elasticita. Tribologické chovani je Casto v souvztaznosti
tvrdosti ,,H*“ a pruznosti ,,E** vrstev pomérem H/E*. Timto pomérem je vyjadien
koeficient, ktery je pfiblizné umérny elastické navratnosti a poukazuje na deformacni
chovani povrchu dvou sty¢nych ploch. Vysoké hodnoty H/E* naznacuji, Ze se povrch
deformuje piedevsim elasticky, a to vétSinou vede pii tribologické zatézi k niz§im
hodnotam otéru z diivodu navraceni vétSiny materialu do ptivodniho stavu po odlehceni.
Opacné je pii nizké hodnoté H/E* vyrazna plasticka deformace povrchu. Casto je
vyuzivan 1 koeficient vyjadiujici odolnost vrstvy proti plastické deformaci, ktery je dan
vztahem H3/E*? a koeficient vyjadiujici lomovou houZevnatost, neboli odolnost proti

rozvoji trhliny vztahem (E/H)Y2. [25]

5.2.3 Adhezivné-kohezivni vliastnosti

Dobra adheze vrstvy k substratu je dalSim dilezitym parametrem vrstvy
charakterizujici vlastnosti celého systému. Aby bylo dosazeno kvalitniho spojeni mezi
vrstvou a substratem je zapotfebi se zaméftit zejména na vytvoreni vazebnich sil urcité
velikosti a charakteru. Velikost vazebnich sil je zavisla na hodnotach kinetické energie
dopadajicich atomil a iontl na povrch, na nastaveni depozi¢nich parametrti, strukturnich
vlastnostech substratu, na stavu, cistoté¢ povrchu a zplsobu ocisténi (mechanickym,
chemickym procesem ¢i iontovym bombardem) substratu pifed samotnou depozici dané
vrstvy. Dulezitym faktorem je také drsnost povrchu pied depozici. Nejlepsiho adhezniho
spojeni je dosahovano na lesténém substratu. Kromé dokonalé vazby vrstvy k substratu

je nutné brat v Givahu i napéti vznikajici na rozhrani substratu a vrstvy, které souvisi
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s rozdilnou teplotni roztaznosti a pruznosti vrstvy a substratu obr. 1. Jiz béhem samotné
depozice dochazi piicinou téchto rozdili ke vzniku smykového napéti. Pti prekroceni
kritické hodnoty napéti dochazi k adheznimu poskozeni odtrzenim vrstvy od substratu.
Za predpokladu dostatecné pevného adhezniho spojeni miize nastat i pfipad, kdy dojde
k poSkozeni samotné vrstvy a defekt je hodnocen jako kohezni poskozeni. Vliv defektd
v mikrostruktufe také vyzname urcuje adhezivni chovani systému substrat — tenka vrstva.

[26]
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Obrazek 1: Znazorneni zbytkovych napéti ve vrstvé: a) tahové napéti, b) tlakové
napeti.[23]

5.3 Tribologické viastnosti

Tribologie je dulezitou mezioborovou disciplinou zasahujici téméf do vsech
oblasti lidské Cinnosti, kterd zahrnuje problematiku tfeni, opotiebeni a mazéani. Hlavni
ulohou tribologt je hledani zptsobt, jak pfedev§im snizovat tfeni mezi kontaktnimi
materialy. K témto ¢elim byva nejcastéji vyuzivano lubrikaénich prostredkd, jako jsou
oleje, vazeliny, atp. Pokud neni mozné tato mazadla z nejriznéjsich divodu pouzit, je
vyuzivano tzv. samomaznych maziv (napt. MoS:). Soucasnym trendem je vSak vyuziti
tenkych vrstev bez pouziti procesnich kapalin a maziv z riznych divodi jako jsou napf.

ekologie ¢i redukce hmotnosti. [25]

Pro tribologické vlastnosti je dilezitd povrchova &ast vrstvy. Casto byva
ovlivnéna pokrytim necistotami, kontaminaci makrocastic zvySujici drsnost povrchu,
Z okolni atmosféry miize adsorbovat vodni pary a pary dalSich sloucenin. Chemicka

kompozice byva ¢asto rizna od objemové Casti vrstvy obvzlast pii vysokych teplotach
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a pritomnosti okolni atmosféry disledkem kontaminaci kyslikem a tvorbou oxida. [25]

5.3.1 Treni a koeficient treni

V tribologickém systému probihd tfeni jako proces dusledkem vzajemného
pusobeni minimalné dvou struktur systémovych prvka schématicky znazornéno na obr.

2. [27]
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Obrdazek 2: Tribologicky systém podle DIN 51 320 [27]

Tribologické chovani nelze pfisuzovat samotné vrstve, ale vzdy komplexnimu
tribologickému systému zahrnujicimu kontaktni povrchy, jejich vlastnosti, podminky
procesu jako je zatizeni, relativni vlhkost, teplota atd. Tieni je charakterizovano dvéma
zakladnimi veli¢inami: rychlosti otéru a koeficientem tfeni (CoF — Coefficient of
Friction). Rychlost otéru vyjadiuje mnozstvi ostranéného materialu z povrchu vlivem
pusobeni tfecich dvojic. CoF je bezrozmérné Cislo znacen feckym pismenem p a je
definovan jako pomér técné (tfeci) a zatézujici sily v misté kontaktu. Pro nizké hodnoty
CoF je idealni podminkou, aby povrch vrstvy mél nizkou pevnost ve smyku, a nebylo
branéno vzajemnému pohybu kontaktnich ploch. Dale je zZadouci, aby vrsta vykazovala
vysokou hodnotu tvrdosti a minimalni velikost kontaktnich ploch. Ov§em v praxi je tomu
tak, Ze tvrdé materidly mivaji velké hodnoty pevnosti ve smyku a naopak materialy s

malou pevnosti ve smyku vykazuji nizké hodnoty tvrdosti. [25]

Koeficient tfeni se obvykle pohybuje v rozmezi 0 az 1, ackoli existuje diivod, pro¢

by tomu mohlo byt jinak. Negativni hodnoty p lze povazovat za spiSe umélé, ale
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znamenalo by to, ze ¢im véEtsi je zatizeni, tim ménsi by bylo tfeni. V nanoméfitku je
tribologické chovani zcela odlisSné od makroskopického a pomoci mikroskopie
atomadrnich sil bylo prokazano, Ze koeficient tfeni roste nelinedrne zvySovanim zatizeni,
ale zadné vyzkumy nepotvrdily negativni hodnoty p. Naproti tomu hodnoty p vétsi nez 1
jsou fyzicky docela rozumné a mizeme se s nimi setkat naptiklad pfi interakci mezi
pneumatikou automobilu a suchou vozovkou nebo pii klouzani urcitych tvarnych kovi v

nepiitomnosti kysliku. [28][29]

5.3.2 Vliv geometrie povrchu

Vyznamny pokrok v oboru tribologie nastal pfiblizné v poloving 80. let 20. stoleti
s objevem fadkovaci tunelové mikroskopie, kterd umoznila piimy experimentalni
vyzkum na subatomarni Grovni a umoznila rozvoj atomové teorie tfeni oznacované taky
jako nanotribologie. Bylo prokazano, ze nékteré klasické zakony makroskopického téeni
neplati. Doned4vna byla pfisuzovana pticina tieni predevs§sim nerovnosti povrchu, to vSak
nemusi platit vzdy. Pii tfeni dokonale rovného povrchu miize nastat tzv. svafeni za
studena, kdy k sob¢ vylesténé plochy piilnou velmi siln¢. Nova teorie také prokazala, ze
sila tfeni je umérna skutecné (mikroskopické) kontaktni plose. Pti zvétSovani zatézujici
sily dochazi ke zvétSovani nosné kontaktni plochy, a proto roste i tfeci sila. Dale bylo
prokézano, ze tfeni souvisi s rychlosti pohybu, kdy do jisté urcité rychlosti vzajemného
pohybu tieci sila roste. Pfi piekroceni urcité rychlosti dochazi k ¢aste¢nému natavovani

povrchu, ktery potom plni funkci maziva. [6]

Neptiznivy vliv na tfeci procesy mizou mit makrocastice na povrchu utvotené
napt. vyloucenim Ti nebo Al z vrstvy. Makrocastice zvEétSuji drsnost povrchu, kterd je
pficinou napt. pfi obrdbécich procesech zvétSenim feznych sil a zvysSeni tepelného
namahani bfitu néstroje. Je snaha tento vliv minimalizovat napf. vhodnou technologii
depozice, eventudlné naslednymi Gpravami povrchu ndstroji. Pti obrabécim procesu
makrocastice predstavuji piekazky zpisobujici hor$i odvadeéni tfisky, coZ je zavazné
pfedevsim u vrtani. Pro minimalni tepelné ovlivnéni néstroje a dobrou kvalitu obrabéného
povrchu je Zadouci, aby byl odvod tiisky pokud moZno co nejrychlejsi a tfeni co

nejmensi. [30]

5.3.3 Mechanismy a materialy pro snizeni ztrat trenim
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Casté materialy pouzivané pro snizeni koeficientu tieni patii do skupiny
sklotvornych (tzv. chalkogenidy) pfechodovych kovii vyskytujici formou MeX>, kde Me
= Mo nebo W a X = S, Se, Te. Bé&Znym zastupcem je MoS». Vrstvy tuhych maziv vSak
slehavaji ve vlhkém prostfedi a maji $patné mechanické vlastnosti. Naopak ve vlhkém
prostiedi se pouzivaji vrstvy na bazi amorfniho uhliku (a-C). Pti vysokych teplotach se
vyuziva vzacnych kovu s nizkou teplotou tani a vysokou difuzivitou jako jsou Ag a Au.
Za teplot nad 400 °C se difuzi stiibra na povrch vytvaii tenka mekka vrstva lubrikujici
povrch. Avsak pti pfili$ vysoké teploté dochazi k pradkému ubytku vzacného kovu. To
1ze tesit aplikaci difGizni bariéry TiN, u které dochéazi k vylouceni stiibra pouze v misté
poskozeni, tedy v misté kontaktu. Efektivni feSeni pro snizeni téeni za vySsich teplot také
nabizi mékké oxidy, které se nemusi deponovat. Vytvaieji se totiz na povrchu
samovolnou oxidaci Z plivodniho materialu, napf. MoN zoxiduje na MoOs. V prostiedi

menici podminky provozu lze rizné mechanismy lubrikace kombinovat. [25]

5.4 Fyzikalni a chemické viastnosti

Hlavni néplni této prace je vyzkum mechanickych a tribologickych vlastnosti
vrstev. Z téchto divodl budou fyzikaln€ — chemické reakce v této kapitole popsany velmi

strucné.

Na povrchu pevné latky byvaji atomy a molekuly ke svym sousediim vazany
odli$n¢€ nez v objemu latky. To prakticky zptisobuje fadu specifickych vlastnosti povrchu:
mechanické, elektrické, magnetické, optické a také chemické. Chemickou specifikou je

tzv. povrchova heterogenni katalyza [6]

5.4.1 Elektrické, magnetické a optické vlastnosti

Elektrické vrstvy z pohledu putsobeni elektrického pole lze rozdelit na
dielektrické, odporové, polovodivé, vodivé a supravodivé. Jednotlivé vrstvy
se samoziejme 1i8i jak moznostmi aplikace, tak i materidlem, z nehoZ jsou pfipraveny. Pii
praci v elektrickém pak zavisi na tloustce, Cistoté, rozmérech krystalové miize, drsnosti
anehomogenité povrchu. Kovové vrstvy témét ve vSech piipadech vykazuji vétsi mérnou

vodivost a rezistivitu izola¢nich vrstev oproti objemovym strukturam. [23]

Uplatnéni magnetickych tenkych vrstev, jejichz zakladem jsou feromagnetické
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vlastnosti je pfedevsim ve vypocetni technice na vyrobu pamétovych €ipt a zatizeni. Pro
tenké magnetické vrstvy je vyznamou vlastnosti jejich magnetickd anizotropie, tedy

snaha o upfednostnéni jednoho konkrétniho sméru vektroru magnetizace. [23]

Podstatou optickych vlastosti tenkych vrstev je interakce elektronti vlastni latky
s elektromagnetickym zafenim. Interakci v podstaté popisuje index lomu, ktery je zavisly
na vlnové délce a frekvenci dopadajiciho elektromagnetického zareni. Vyznamnou
vlastnosti tenkych vrstev je jejich odrazivost. Vrstvy s vysokym indexem lomu jsou
vyrabény z Al, Ag, Cu, Au, ¢i Pt a plni funkci zrcadel vyuzivanych napt. v laserech.
Naopak antireflexni vrstvy (nizky index lomu) je vyuzivéan na solarni panely, dielektricka
zrcadla, selektivné — absorpéni vrsty, optické filtry, interferometry a povlaky cocek

mikroskopt, fotoaparatt ¢i teleskopti. [23]

5.4.2 Heterogenni katalyza

Principalné v interakci povrchu s okolnim prostfedim na jeho ostrém rozhrani
vznika heterogenni katalyza. Katalyza je zména reakCnich rychlosti a latky, které
zpomaluji nebo urychluji reakce (negativni a pozitivni katalyza) se nazyvaji katalyzatory.
Katalyzatory se navenek chemickych reakci neucastni a nékteré reakce bez jejich
piitomnosti viibec nemusi pobihat. Pro katalytické reakce jsou vyznamné vlivy teploty a
stav povrchu. Povrch je znaéné heterogenni s mnoha defekty a nepravidelnostmi, coz
generuje aktivacni centra katalytickych reakci a ¢ini povrch vice reaktivnim. Vyznamny
vliv na rychlost reakci ma také velikost plochy katalyzator, coz souvisi s jejich

disperzivitou. [6]
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6 Druhy opotirebeni materialu treci dvojice a zpusoby
hodnoceni

Opotiebeni dilezitych funkénich soucasti je jednou z nejcastéjsich pficin poruch
stroji a zafizeni. Pfiinou opotiebeni mize byt celd fada faktord jako je napiiklad
nevhodné konstrukéni feSeni, vyrobni provedeni, volba materidlu a jeho tepelné c¢i
chemicko-tepelné zpracovani. Veskeré faktrory je nutné vzajemné komplexné posuzovat.
Za ucelem zvyseni zivotnosti soucasti vystavenych podminkam opotiebeni je v mnoha
pripadech vyhodna aplikace odolné¢jSich materiali proti danému typu opotiebeni.
V bézné praxi existuje né€kolik mechanismii opotiebeni a cCasto dochazi k jejich
kombinaci, proto je nezbytné posuzovat charakter opotiebeni komplexné. Zakladni druhy

opotiebeni jsou schématicky znazornény na obr. 3. [36]

Obrazek 3: Druhy opotiebeni: a) adhezivni, b) abrazivni, c) erozivni, d) kavitacni, e)
unavove, f) vibracni opotiebeni.

6.1 Adhezivni opotrebeni

wvrwe

utvorenych lokalnim stykem na nerovnostech povrchu vlivem tieni kontaktnich materialti

s naslednou tvorbou mikrospoju (obr. 4). [36]
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Obrdzek 4: Tvorba mikrospojit pri adhezivnim opotrebeni.[36]

Kontakt na mikronerovnostech zptsobuje v prvni fazi dotyku elastickou
deformaci a nasledné deformaci plastickou v povrchovych vrstvach vlivem rostouciho
tlakového napéti a piekro¢enim meze kluzu. Vlivem deformacniho zpevnéni vrstvy,
soucasnym pohybem kontaktnich dvojic a vytrhavanim mikrospoji v podpovrchovych
vrstvach dochazi k prudkému nartstu lokalnich teplot. Nardst teploty podporuje difazi a
muZe dochézet k transportu mékciho materialu na povrch tvrdsiho za vzniku nespojitého
povlaku, zaroven muze dochazet k nabalovani tvrdsich castic, které zptsobuji ryhovani.
Mira adhezniho opotiebeni je tedy znacné zavisla na intenzité transportu ¢astic, ale také
na dalSich faktorech jako je velikost zatizeni, kluzna rychlost, materialy tiecich dvojic,
okolni prostiedi, mazivo a zpisob mazani, velikost sty¢nych ploch a v neposledni fadé
zpusob vyroby tfecich Clent a jejich planovand zivotnost. Piiklad opotiebené soucasti

adhezivnim opotiebeni na obr. 5. [31]

Obrazek 5: Adhezivni opotrebeni na cepu pistu. [32]
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6.2 Abrazivni opotiebeni

Abrazivni opotiebeni je jednim z nejcastéjSich druhti opotiebeni. Pfes 50 %
degradace materialti vznikd uc¢inkém silového ptsobeni tvrdsich ¢astic do jeho povrchu
snaslednym oddélenim a pfemisténim materidlu. Tvrdsi Castice nez je povrch
opotfebovavaného materidlu mohou pusobit volné (pisek), nebo jako vazané (brusné
platno). Kombinaci pfitomnosti tvrdych ¢astic a vzdjemnym pohybem kontaktnich ploch
dochazi k odirani jednoho, nebo obou kontaktnich povrchd. Tvrdé abrazivni castice
mohou také vznikat pti adhezivnim opotiebeni a zpiisobuji ryhovani funkénich povrchi.
Vliv na intenzitu abrazivniho opotfebeni ma charakter a silové ptisobeni v pribéhu casu,
materidly povrchu a abrazivnich Castic, ale také konstrukéni a provozni faktory.
Nejjednodusi znazornéni procesu abraze je na obr. 6. Spoc¢iva v kontaktu dvou materiald,
Z nichz na jednom jsou tvrdé ¢astice pevné vazany a vzajemnym pohybem vnikaji a ryhuji
mekc¢i protikus. V podstate existuji 2 extrémni piipady, kdy mitize a nemusi dochazet
k oddé€lovani tiisek. V prvnim piipadé se vlivem plastické deformace vzniklé ryhovanim
utvari vyrustek pred abrazivni ¢astici a dochdzi k vytlaceni materidlu do stran a vznik

valli, nedochazi k transportu materialu, ani k tvorb¢ otérovych castic. Druhym exrémem

je odstranéni celého objemu materidlu z ryhy mikrofezanim formou tiisky bez utvareni

"

postrannich valu. [33]
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Obrazek 6: Zpusoby abrazivniho opotiebeni povrchu pevné vazanymi abrazivaimi
casticemi protikusu. [33]

6.3 Erozivni opotiebeni

Erozivni opotfebenti je typ opotiebeni povrchu materidlu vyvolany t¢inkem ¢éstic
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nesenych proudem plynu ¢i kapaliny, ale také samotnou kapalinou, kapkami, parami a
plynem. Krom¢ negativni zmény povrchu materialu se erozni opotiebeni vyuziva pro
technologické aplikace, jako jsou Upravy povrchu tryskdnim a d€leni materidlti vodnim
paprskem s ¢asticemi. Na intenzitu erozniho opotiebeni maji vliv predevsim faktory
udavajici podminky narazu, kde zalezi na Uhlu dopadu a rychlosti ¢astic, dale na
vlastnostech smési média a Castic jako jsou velikost, tvar, typ a tvrdost Castic,teplota a
chemicky ucinek nosného média, mnozstvi a distribuce ¢astic v proudu média. Bézné
piipady erozivniho opotiebeni v technické praxi se vyskytuji pfedev§im na nabé&znych
hranach lopatek turbin, armatury a kolena potrubnich systému, stroje pro zpracovani

polymert apod.. Ukazka erozivniho opotiebeni soucastky je na obr. 8. [34]

Obrdazek 8: Kulovy uzdver opotiebeny erozi [32]

6.4 Kavita€ni opotrebeni

vvvvvv

proces. Vyskytuje se u zafizeni pracujici v kapalinach jako jsou lopatky lodnich Sroubtl,
turbin, u Cerpadel, hydraulickych list, vstiikovacich trysek apod.. Principem kavita¢niho
opotiebeni je vznik a zénik kavitaci, které maji destruktivni u¢inek na povrch materialu.
Fyzikalni podstatou kavitace je vznik dutin tzv. kavit pfi ndhlém poklesu tlaku a jejich
naslednou implozi v oblasti zvySeni tlaku. Model imploze a ukazka opottebené soucastky
je na obr.9. Opotiebeni kavitaci je tedy zptisobeno dvojim Géinkem akustickych razi a

mikroproudi vyvolavajici mechanicky uc¢inek na povrch materidlu, dale vysokym
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nartistem lokalni teploty (az 3000 °C) a tlakti v fadu stovek MPa vlivem vyrazného
uvolnéni energie v zoné kavit. Kromé¢ mechanického a tepelného ucinku dochazi ke
korozi kovovych povrcht, avSak ta je 5000 az 100 000 krat pomalejSi nez rychlost
opotiebeni ptisobenim kavitace. Negativnimi dopady kavitace jsou kromé opotiebeni také

velké ztraty ucinosti (turbin, ¢erpadel), hluk, razy a otfesy v hydrosystémech. [35]
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Obrazek 9:Vlevo: Modely imploze kavitacni bubliny: a) schéma piisobeni rdzové viny
pri zaniku kavitacni bubliny, b) zmeny tvaru bubliny vlivem proudéni u povrchu, c)
vznik mikropaprsku; Vpravo: Ukdzka kavitacniho opotrebeni na lopatkdch

michadla. [36]

6.5 Vibraéni opotrebeni (fretting)

Vibracni opotifebeni je typ opotfebeni vznikajici pfi vzajemném kontaktu
styénych ploch vykonavajicich vii¢i sobé tangencialni pohyb 0 malé amplitudé (102 — 10"
3 mm) pfi normalnim zatiZeni. P¥i vétsich amplitudach kmiti jsou &astice odstrafiovany
z kontaktni zony a charakter opotiebeni je adhezivni. Ve sty¢nych plochach vznikaji a
hromadi se Castice opottebeni, které konkrétné u oceli a litin maji hnédocervené, nebo
hnédocerné zbarveni, proto byva vibrani opotiebeni milné¢ oznacovano jako koroze
vznikld vlivem okolniho prostfedi. Mechanismem opotiebeni je tvorba a poruSovéani
mikrospojli, ve kterych se po vycCerpani plasticity vytvaieji naslednou oxidaci tvrdé
mikrocastice (v bézné atmosféte), které pisobi abrazivné v lokalni oblasti k tvorbé dalka.
Negativni dopad frettingu spo¢iva v podpotfe vzniku unavovych trhlin, vznik koroze za
napéti, ztrata funk¢nosti povrchu. V praxi se tento typ opotiebeni nejéastéji vyskytuje u
vibra¢nich strojli, transportem soucastek napt. valivych loZisek na velké vzdalenosti po
zeleznici ¢i lod'mi, dale ulozeni palivovych pruti v jadernych elektrarnach, potrubi
parnich generatorti, bioimplantatd, lopatek turbin ¢i ozubenych kol. Piiklad opotfebeni

soucastky frettingem je na obr. 10. [37]
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Obrdazek 10: Vibracni opotiebeni vnitiniho krouzku loZiska uvolnéného na hrideli [38]

6.6 Unavové opotiebeni

Unavové opotiebeni také nazyvané jako kontaktni Gnava nejcastdji nastava
u soucastek vystavenych stfidavému namahani naptiklad valivym pohybem u soucastek,
jako jsou valiva loziska, ozubend kola, kola a kolejnice. Dal§i moznou pti¢inou jsou
opakované narazy dvou povrchiu, jako jsou zdvihatka ventilti a ¢asti pneumatickych
strojii. Unavové opotiebeni se Gasto projevuje tvorbou dilki na povrchu, které vznikly
iniciaci, rozvojem a propojovanim podpovrchovych trhlin s ndslednym vypadanim ¢i
vydrolenim fragmentt z povrchu materialu tzv. Pitting (obr. 7). V ptipadé tnavového
opotiebeni u vytvrzenych povrchovych vrstev napt. cementaci €i nitridaci mtize vysoka
uroven cyklického smykového napéti vyvolana kontaktnim tlakem zptisobit Sifeni trhlin
pod vytvrzenou vrstvou S jejim naslednym prolomenim a odlupovanim. Tento jev
se nazyva Spalling. Unavové opotiebeni mize vézt nejen ke snizeni funkénosti souasti
vydrolenim povrchu, ale az k iniciaci inavového lomu rozvojem trhliny z utvofenych

diilk. [36]
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Obrdzek 7: Unavové opotiebeni ozubeného kola (pitting) [39]

6.7 Identifikace mechanismu opotrebeni

Mozné zpusoby jak objevit a identifikovat mechanismy opotiebeni strojnich

soucasti jsou:

1. Vysetfeni ulomkl opotiebeni (zachycenych napt. v lubrika¢nim oleji), kde
velké hrudky znamenaji adhezivni opotfebeni, drobné cCastice oxidacni opotiebeni,

ulomkové Castice abrazivni opotiebeni a vloGkové Castice naznacuji delaminaci.

2. Zkoumani opotifebeného povrchu, kde silné strzeni naznacuje adhezivni
opotiebeni, lehké poskrabani abrazivni opotiebeni, vyleSténi indikuje neadhezivni

opotiebeni.

3. Metalografické zkoumdni struktury povrchu a substratu, které¢ mize odhalit
deformace zplsobené kluznym procesem, generovani povrchovych trhlin, pocéatecni

delaminace atd. [40]
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7 Metodiky hodnoceni uzitnych vlastnosti povrchu

K hodnoceni uzitnych vlastnosti systému tenka vrstva — substrat existuje mnoho
metod, které jsou svou rozsahlosti nad ramec této prace, proto nize budou podrobnéji

popsany primarné¢ metody vyuzité pro experimentalni ¢ast této zpravy.

7.1 Hodnoceni tloustky vrstev

Principem méfeni tloustky vrstev metodou Kalotest je probrouseni vrstvy rotujici
kuli¢ckou pomoci diamantové brusné pasty. Pouziva se loziskova kulicka s velkym prume-
rem D(> 20 mm). Probrousenim povlaku se objevi na povrchu vzorku mezikruzi (obr. 8).
Velikost kruznic vzniklych na povrchu se odmeéfuje pomoci optického mikroskopu.
Tloustka povlaku je nasledné¢ urCena vypoctem z odméienych primeéri. Z geometrie
usporadani zkousky vyplyva, Ze tlouStku povlaku d (mm) je mozné pro primér kulicky

nebo kotoucku D a naméfené hodnoty L a Ly urcit ze vztahu (2).

d=3(VDZ+1Z- D2+ 1%) )

D je pramér kuli¢ky nebo kotouc¢ku (mm), L je pramé&r vnitini kruznice (mm), L1

je prumér vnéjsi kruznice (mm). [5]
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Obrdazek 8: Vievo: mereni tloustky vrstvy metodou Kalotest — kulicka

Vpravo: zarizeni Kalotest [5]

7.2 Hodnoceni tvrdosti a pruznosti vrstev
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Pro hodnoceni tvrdosti materidlu se nejcastéji vyuzivaji metody vnikani télesa tvz.
indentoru do zkoumaného materialu. Vnikaci téleso ma rizné geometrické tvary
Vv zavislosti na pouzit¢é metod€. Prvni moderni techniku pro kvantitativni hodnoceni
tvrdosti kovu zavedl zhruba pied sto lety Brinell. Brinellova metoda spociva v umisténi
ocelové kulicky mezi ocelové plechy a nasledné zatizeni urCitou silou. Velikost
promacknuti reprezentuje tvrdost oceli. Dodnes se rozvinuly dal$i vnikaci metody
testovani tvrdosti, jako jsou Vickersiiv, Knoopiv, Rockwelliv a Berkovichiv test. Testy

r~r

se li8i pfedevs§im geometrickym tvarem hrotu indentoru. [25]

7.2.1 Nanoindentace

Pro hodnoceni tenkych vrstev a malych objemii materidlu je klasickd metoda
meéifeni mikrotvrdosti (méteni tthlopti¢ek vtisku po odlehceni) nevhodna. Nové metody a
pfistroje tzv. nanoindentory vyvinuty pro méfeni nanotvrdosti umoznuji provést vtisk s
definovanym zatizenim a plynulym zatézovanim i odlehCovanim indentoru s velmi
vysokou citlivosti. Nanoindentorem se zaznamenava plynula zména zatizeni (P)
Vv zavislosti na hloubce pruniku (h). Vysledna funkce P (h) je nazyvéana jako indentacni

ktivka viz obr. 9. [60]

Metoda byla ptivodné pouzivana v materidlovém vyzkumu, ale pravdépodobné
diky rozsahu ziskanych informaci z méfeni je postupné vyuzivana i v jinych odvéti jako
napi. v primyslu, mediciné, chemii apod.. Z udaji méfeni lze krom¢ tvrdosti materialu
zjistit 1 jeho modul pruznosti, mez kluzu i1 koeficient deformac¢niho zpevnéni a lze
hodnotit i1 velikost vnitinich napéti povrchu vrstev. JelikoZz je hodnota nanotvrdosti
(uvadéna v GPa) ziskana pii velmi malych zatiZzeni a optické proméfeni nanovtisku je
téméet nemozné, stanovuje se hodnota nanotvrdosti podilem zatiZzeni a hloubky priniku

indentoru. [60]

U méfeni tvrdosti tenkych vrstev je dllezité, aby nedochazelo k ovlivnéni meteni
od substratu. Proto je nutné pred samotnou indentaci znat tloustku analyzované vrstvy a

volit hloubku vtiskd maximalné do 1/10 jeji tloustky. [3]
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Load, P
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N

Displacement, h

Obrazek 9: Schematické zndzornéni indentacniho zatizeni v zavislosti na hloubce
indentace s ukdzkou dulezitych merenych parametrii [42]

7.3 Hodnoceni adhezné-kohezniho chovani

V soucasnosti jsou nejbéznéji vyuzivané metody ke zkoumani adhezné-kohezniho
chovani zaloZeny na generovani napéti k poruseni vazebnich sil na rozhrani substrat-tenka
vrstva a odtrZzeni ¢asti vrstvy. Jsou to piedev§im metody vnikaci a vrypové. DalSimi

pouzivanymi metodami jsou napf. smykova zkouska, odtrhavaci zkouska atd. [26]

7.3.1 Vrypova zkouska — scratch test

Principem scratch testu je pohybu vzorku a s postupnym vnikanim indentoru do
povrchu vzorku a vzniku vrypové drahy ve vrstveé. Indentor mize byt zaté¢zovan bud’
konstantni, nebo plynule se zvétSujici silou. Na rozhrani substrat — tenké vrstva dochézi
k odtrzeni vrstvy vlivem generovaného napéti. Hodnota, pii které k tomu dojde je
oznacovana jako kritické zatizeni, tedy mira ptilnavosti vrstvy k substratu. V priabéhu
zkousky je mozné snimat signal akustické emise a tim sledovat vznikajici nebo rozvijejici
se podpovrchové trhlinky ptisobenim vnégjsiho zatizeni. Pistroj zaznamenava pribéhy
normalové a tecné sily ptsobici na indentor, velikost soucinitele tfeni a signal akustické
emise. Vrypova draha je nasledné vyhodnocena pomoci optického a konfokalniho
mikroskopu. Adhezné-kohezni poruseni vrstvy a poc¢atek priniku indentoru do substratu
je hodnocen v souvislosti se zaznamem signald akustické emise. Na piesnost namétenych
hodnot ma nejvétsi vliv stav povrchu. Drsnost by neméla piesahnout hodnotu Ra = 0,25

um. Dal8imi faktory jsou napt. rychlost posuvu, rychlost zatéZovani, radius hrotu
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indentoru a stav jeho opotiebeni. [43]

7.4 Hodnoceni vrstev pomoci skenovaci elektronové
mikroskopie (SEM)

Skenovaci elektronovy mikroskop vynikd velkou rozliSovaci schopnosti
a hloubkou ostrosti s 3D vzhledem obrazu. Vyhodou jeho vyuziti je jednoducha piiprava
vzorki a moznost analyzy i masivnich vzorkd. Dalsi vyhoda spo¢iva v moznosti detekce
riznych signalit vybuzenych ze vzorku s moznosti jejich elektronického zpracovani.
Tvorba obrazu je umoznéna interakci primarniho svazku elektronti e* s pevnou latkou,
které vybudi rizné signaly napt. sekundarni elektrony (SE), zpétné odrazené elektrony
(BSE), Rontgenovo zateni (RTG) atd. (obr. 10). Kazdy signal nese specifické informace
o vzorku, které jsou v kazdém bodg¢ jiné vlivem morfologie povrchu, chemického slozeni,
magnetickych, elektrickych vlastnosti apod.. Jinymi slovy zména interakce v konkrétnim
bod¢€ ma za nasledek zménu intenzity signalu v detektoru, které odpovidd zmeéna jasu na
obrazovce za vzniku kontrastu. Tento kontrast muze byt bud’ chemicky (detekci BSE)

nebo topograficky (detekci SE). [44]

primarni elektronovy svazek

Augerovy elektro sekundarni elektrony,
atomogvee sol ozeni povrcgz topografické informace v '100 )
charakderistick rentgenové zéfen Zhorion ik o aaons rozly -500
(~1nm) spojité rentgenove zareni
katodolumlmscence L
informace o elektronovem stavu (brzdné zareni)
(~1-5 pm) (-1 3 um) (~1-4 pm)
vzorek

Obrdazek 10: Schématické zndazornéni vybuzenych signalii od primarniho elektronového

svazku SEM [45]

7.4.1 Topograficky kontrast

SE vznikaji pfi nepruzné srazce elektronu s atomem vzorku, ze kterého se vlivem
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srazky vyrazi elektrony z vnéjSich elektronovych slupek s malou energii. Pravé proto
signdl vychazi zmalé hloubky povrchu (jen nékolik nm) a je vhodny k sestaveni

topografického obrazu vzorku a tedy k pfimému pozorovani povrchu. [46]

7.4.2 Chemicky kontrast

BSE vznikaji tim, Ze dochazi K elastickym srazkam elektronti primarniho svazku
v interakci s atomy vzorku, tedy elektron méni svoji drahu, ale neztraci svoji rychlost ani
energii. BSE jsou ve vzorku rozptyleny téméf v thlu 180° a jejich vytéZnost je mensi nez
SE a je zna¢n¢ zavisla na protonovém Cisle prvka vzorku. Toho se vyuziva pro zjisténi

chemického slozeni povrchu vzorku. [47]

7.4.3 Elektronova mikroanalyza chemického slozeni — EDX

Je to realtivné nedestruktivni metoda zaloZzena na detekovani charakteristického
RTG zatfeni. Vyzateni RTG o urcité vinové délce charakteristické pro dany prvek je
zpusobeno pfechodem elektronu do vakance po predeslém vyrazeni SE z elektronovych
slupek. Elektronova mikroanalyza tedy slouzi jako nastroj pro kvalitativni ¢i kvantitativni
urceni chemického sloZeni zkoumanych vzorkt z relativné malého objemu v jednotkach

mikrometru. [48]

7.5 Hodnoceni morfologie povrchu

Geometrické vlastnosti povrchu jsou z hlediska funkce v mnoha ptipadech velmi
vyznamné napf. v optice, tfeni, unaveé apod.. V podstaté ani u monokrystalli, kde jsou
atomové roviny Uplné nelze predpokladdat dokonale rovny povrch, natoz u materialti
polykrystalickych, kde se navic mohou utvéfet vrstvy odliSnych vlastnosti, struktrur
i jiného slozeni. Nejvyznaméjsi odchylky (obr. 11) od idedlni rovnosti povrchu byvaji
zpusobené napft. pii ptipravé povrchu, vyrobe soucasti nebo disledkem zmén vyvolanych

vné&j$im plisobenim sil ¢i prostiedi. [16]
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submikronerovnost:

profilovd kfivka (mikronerovnosti)

VTGN

idetlni tvor FAAEAR"
L

A L Y

odchylka tvoru a polohy zvingni povechu {makronerovnosti)
Obrazek 11: Zakladni pojmy geometrie povrchu [16]

7.5.1 Konfokalni mikroskop

Konfokalni mikroskop je druh optického mikroskopu, jehoZ vyhodou je vyssi
rozliSovaci schopnost zplisobena detekovanim svétla pouze z ohniskové roviny
mikroskopu. Zdrojem svétla je laserovy paprsek, ktery pres bodovou (konfokalni) clonu
a objektiv osvétluje vzorek. Odrazené paprsky prochéazeji zpét skrz objektiv, dichroické
zrcadlo az k bodové cloné, kde dojde k odfiltrovani svétla z jinych rovin a nakonec
paprsky vstupuji do fotonasobice, kde jsou zesileny a detekovany. Ziskané informace jsou
pouze z jednoho bodu, proto je pro ziskani celého obrazu roviny nutné utvoreni sérii
snimki, které je standardné¢ provadéno bud’ rozmitanim laserového paprsku pomoci
pohybu clony, nebo principem rotujiciho disku. Postupnym nasnimanim dostate¢ného
mnozstvi rovin je mozné pomoci software vytvoreni 3D modelu vzorku. Zafizeni
umoznuje méieni skuteénych vzdalenosti, objemti, ploch a primétl, mefeni drsnosti

povrchu, profilt, analyzu ¢astic, vad, poruch apod. [49][50]

7.5.2 Mikroskopie atomarnich sil

Mikroskopie atomarnich sil (Atomic Force Microscopy — AFM) patii spolu
se skenujici tunelovou mikroskopii (Scanning Tunneling Microscopy—STM) do rodiny
mikroskopie rastrujici sondou (Scaning Probe Microscopy—SPM). SPM je nedavno
objevena technologie (rok 1981), kterd umoZnuje vyuZzitim AFM zkoumani povrchu na
atomarni @ U STM na subatomérni urovni. Princip metody spoc¢iva v mapovani
atomarnich sil na povrchu vzorku pomoci tzv. cantileveru-hrotu na raménku pohybujicim
se v tésné blizkosti povrchu. V tésné blizkosti mezi hrotem a povrchem pisobi predevs§im

elektrostatické a van der Waalsovy sily, které zpisobuji ohybani raménka. Detekce ohybu
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raménka je provedena pomoci laserové diody dopadajici na raménko a odrazeny paprsek

je zaznamenavan pomoci kvadrantového fotodetektoru. Schéma metody je na obr. 12.
[51]

fotodetektor

atomy hrotu

f sila

\_ atomy povrchu

Obrdzek 12: Princip detekce AFM [52]

Uplatnéni AFM je velmi rozsahlé. Umoziuje analyzu vodivych i nevodivych
povrchli, moznost zkoumani v kapalném prostiedi, zkoumani zivych bunék, analyza
praskovych c¢astic nanorozméru. Technologie je rozsahle rozvinuta napi. K méfeni
lateralnich sil, elastickych vlastnosti, magnetickych sil, elektrostatickych sil, termické

mikroskopie, kapacitni mikroskopie a mikroskopie blizkého pole. [51]

Dalsi specialni vyuziti této metody je moznost pfimé manipulace s atomy tzv.

nanolitografie. Toho se vyuziva napft. pii vyrobé Spickovych integrovanych obvoda.

7.6 Hodnoceni tribologickych viastnosti

Aby bylo porozuméno chovani soucasti pii opotiebeni, jsou zkousky opotiebeni
provadény vhodnymi technikami testovani opotiebeni. Jedna se o rizné typy mechanismu
opotiebeni, naptiklad adhezivni opotfebeni, abrazivni opotifebeni nebo jiné. AvsSak

adhezivni opotfebeni je zcela dominantni formou materialové ztraty mezi kluznymi ¢leny
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ve strojich. Pin-on-Disc (Ball-on-Disc) test je klasickou bézné pouzivanou metodou pro
experimenty s adhezivnim opotfebenim. Béhem experimentu mize klouzani mezi pinem
a diskem vést k opotiebeni obou paru kontaktnich povrchii. Pro usnadnéni méfeni je kolik

obecné opotiebitelnym ¢lenem S nizsi tvrdosti. [53]

Analyzou opottebeného povrchu drahy profilometrem a zkoumanim okolni
oblasti stopy fadkovacim elektronovym mikroskopem jsou ziskavany cenné informace

0 procesu opotiebeni a tedy i chovani systému substrat-tenka vrstva. [43]

7.6.1 Pin on disc

Principem uréeni tribologickych vlastnosti metodou Pin-on-Disc je provadéno
vtlatovanim pevné uchyceného téliska (pinu) ve tvaru kulicky nebo hrotu z vhodného
materidlu nadefinovanou silou do testované¢ho vzorku, jimz je ota¢eno urcitou rychlosti.
Ptimy vystup mefeni je zdznam pribéhu koeficinetu tfeni v zavislosti na poctu cyklu.
Dalsimi sledovanymi hodnotami tribologického chovani jsou: velikost a charakter
opotiebeni (abrazivni, adhezivni) pinu a vytvorené tribologické stopy na disku. Schéma
tribologického procesu znazoriuje obr. 13.[54]

"Ball on Disk" configuration
Fn

plowing and plastic i F, probe tip
deformation

debris generation £

real area
of contac

Materia|

Obrazek 13:Schéma tribologického procesu [55]
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8 Experimentalni ¢ast

V experimentalni ¢asti této prace je proveden vyzkum mechanickych
a fyzikalnich vlastnosti tenkych vrstev, které byly pfipravené depozi¢ni metodou
katodického obloukového napafovani (Arc-PVD). Napovlakovani vzorki bylo
realizovano v centralni laboratofi aplikované fyziky na Bulharské akademii véd
v Plovdivu. Vlastni vyzkum tenkych vrstev byl realizovan pomoci experimentalniho

vybaveni (tab. 1) v laboratofich vyzkumného centra CxI a katedry materialu FS-TUL.

Tabulka 1: Prehled vyuzitého analytického vybaveni a jeho umisténi

Zarizeni Umisténi
Tribometr KMT-TUL
Scratch test Cxl
Nanotvrdomér Cxl
Rastrovaci elektronovy mikroskop KMT-TUL
Kalotest Cxl
Opticky 3D profilometr KMT-TUL
Metalografické vybaveni KMT-TUL

8.1 Charakteristika vzorkt

Pro depozici tenkych vrstev riznych druhii byla pfipravena sada zkusebnich
vzorkt ve tvaru disku (obr. 14). Jako zakladni depozi¢ni material vzorkd, tedy substrat
byla pouZita nastrojova ocel CSN 19 830, ktera byla pied samotnou depozici brousena,
leSténa na prumérnou aritmetickou drsnost povrchu (Ra) 0,01 um, kalena na 64 — 65 HRc
a precizné€ ocisténa. Jednotlivé napovlakované vzorky byly podrobeny fad¢ testd, které

jsou podrobné rozpracovany v nasledujicich kapitolach.
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Obrazek 14: Geometrie zkusebniho vzorku
8.1.1 Substrat

Jako substrat byla vyuzita nastrojova rychlofeznd ocel (HSS) CSN 19 830
s alternativnim oznadenim EN 1SO HS 6-5-2, nebo 1.3343. Jedna se o slitinovou ocel
tvofenou legujicimi prvky piedevsim Mo, W, Cr, V viz tab. 2. Pro dobry pomér tvrdosti
a houzevnatosti se tato ocel pouziva na vykonové nastroje, jako jsou frézy, vrtaky,
vystuzniky, zavitniky, protahovaci trny, soustruznické a hoblovaci noze, obrazeci noze

na ozubeni, segmenty pro kotoucové pily na kovy, tvafeci a stéihaci nastroje. [56]

Na vzorcich byla provedena elektronova mikroanalyza (viz kapitola 8.2) v¢etné
nenapovlakovaného ocelového substratu. Chemické slozeni povrchu ocelového substratu
ziskan¢ EDX analyzou je pro porovnani uvedeno v tab. 3. Vyuzitim elektronového
mikroskopu pouzitim detektoru BSE byly pofizeny snimky chemického kontrastu (obr.

15) a distribuce jednotlivych prvka (obr. 16) z povrchu ocelového vzorku.
Tabulka 2: Chemické slozeni oceli CSN 19 830 v hmotnostnich procentech.

C Mn Si P S Cr Mo \W \%

0,80 - max. max. max. max. 3,80- 450- 550- 150-
0,90 0,45 0,45 0,035 0,035 4.60 5,50 7,00 2,20

Tabulka 3:SEM - EDX: Chemické slozeni CSN 19 830 v hmotnostnich procentech.

Fe Cr Mo W V
70,2 47 6,9 10,5 7,7
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Obrazek 15: SEM — BSE: Chemicky kontrast povrchu ocelového substratu
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Obrazek 16: SEM — BSE: distribuce jednotlivych chemickych prvkii v ocelovém

substratu
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8.1.2 Tenké vrstvy deponované na substratu

Na ocelovy substrat byla provedena depozice Sesti riznych druhii tenkych vrstev
karbonitridd, viz snimek vzorkt na obr. 17. Vzorky byly s ozna¢enim TiCrC, TiCrN,
TiCrCN-20, TiCrCN-50, TiN, ZrN.

o J 5 3 < ) e X B @ O SRS i R
Tttt gl ndssoabssbmbmm b
TN
oo

LRy

Obrazek 17: Snimek experimentalnich vzorku

8.1.3 Depozic¢ni parametry

Depozice skupiny TiCrCN vrstev byla provedena pii teploté¢ 300 °C s vyuzitim
dvou protilehlych katod z €ist¢ho chromu a titanu (99,99% Ccistota). Vzorky byly
upévnény do stfedu drzaku substratu (obr. 18). Pro depozici vech povlaka byl nastaven
obloukovy proud na Ti a Cr katodu 70 A a 73 A pii napéti (bias) 80 V. Celkova doba

depozice byla 60 min. Pichled ostatnich parametrti uvedeno v tab 4.

><B

Sample Gas Lines

Cathode I Cathode
Cr Ti

Chamber

JL

Pumping System

Obrazek 18: Schéma depozi¢niho procesu vrstev TiCrCN.
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Tabulka 4: Prehled depozicnich parametrii skupiny vrstev TiCrCN

Prutok plynu | Pratok plynu Pomér Tlak vakuové
Typ povlaku N2 CH4 CHa/ N2 komory
[sccm?] [sccm] [%0] [Pa]
TiCrN 480 - - 0.37
TiCrCN - 20 380 100 20/80 0.5
TiCrCN - 50 240 240 50/50 0.6
TiCrC - 380 - 1
* - sccm = standard cubic centimeters per minute = priitok plynu standardniho

kubiceho centimetru za minutu.

Za ucelem zlepSeni adheznich vlastnosti bylo pied samotnou depozici provedeno

nékolik kroku:

e Substrat byl ¢istén v alkalickém roztoku v ultrazvukové lazni po dobu 5 min.,

nasledné oplachnut deionizovanou vodou a osusen vroucim ethanolem a horkym

vzduchem.

e (Okamzité po Cisticim procesu byl vzorek vlozen do vakuové komory a upevnén

do drzaku substratu.

e Substrat byl v komoie o¢istnén bombardovanim ionty Cr piinapéti 1000 V a tlaku

Ar plynu 0,2 Pa k odstranéni zbytka kontamina¢nich stop a oxidickych vrstev.

e Za uCelem zvySeni adheze vrstev Kk substratu byla mezi kazdy povlak a substrat

vytvofena adhezni vrstva Cr, CrTi.

Vrstva TiN ma stejné depozi¢ni schéma jako je na obr. 18, ale ob¢ katody jsou
z ¢istého Ti. Obloukovy proud byl 80 a 70 A, ptedpéti 80 V, doba depozice 100 min, tlak

N2 ve vakuové komote byl 0,35 Pa a depozi¢ni teplota 300 °C. Iontové ¢isténi bylo

provedeno ionty Ti a kontaktni mezivrstva byla z Ti.

Vrstva ZrN ma stejné depozi¢ni schéma (obr. 18), ale byla vyuzita pouze jedna

katoda z ¢istého Zr. Obloukovy proud byl 120 A, zaporné piedpéti 80 V, doba depozice

90 min, tlak N2 ve vakuové komote byl 0,34 Pa a depozicni teplota 280 °C. Iontové Cisténi

bylo provedeno ionty Zr a kontaktni mezivrstva byla ze Zr.

8.2 Analyza tenkych vrstev pomoci elektronové mikroskopie
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Vzorky vrstev a zakladniho materidlu byly podrobeny elektronové analyze
vyuzitim rastrujiciho elektronového mikroskopu (SEM) Carl Zeiss ULTRA Plus (obr.
19). Elektronovy mikroskop je vybaven detektory SE a BSE (In-Lens SE, In-Lens EsB)
a komplexni mikroanalytickou sestavou EDX+WDX+EBSD systémem OXFORD
Instruments (byla vyuzita pouze EDX). V této kapitole byla zkoumana morfologie
a chemické slozeni vzorki. Dale byla provedena kontrola homogenity a koncentra¢ni

profil v fezu jednotlivych vrstev (viz nasledujici kapitoly).

Obrazek 19: SEM v laboratorich katedry materialit.

8.2.1 Analyza chemického slozeni vrstev

Pro ur€eni zastoupeni chemickych prvkl ocelového substratu a v jednotlivych
vrstvach byl vytvofen chemicky kontrast pomoci detektoru BSE (obr. 15 a obr. 16) pti
zvétSeni 1 000x a urychujicim napéti elektront 10 kV a byla provedena plosna EDX

analyza (obr. 20). Ziskané udaje o chemickém slozeni byly zaznamenany do tab. 5.
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M TicrcN-50
At%
c 295
Ti 264
cr 223
N 218
0.0

Cr Kal
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Obrazek 20: Ukazka energiového spektra: Zavislost mnozstvi prechodit na
charakteristické energii (vrstva TiCrCN — 50).

Tabulka 5: Prehled zastoupeni chemickych prvkii v jednotlivych vrstvach

Prvek [at. %]
Vrstva ;

Ti Cr C N
TiN 49,5 - - 50,5

TiCrC 24,9 22,6 52,5 -
TiCrN 26,3 26,7 - 47,0
TiCrCN - 20 23,4 26,9 14,7 35,0
TiCrCN - 50 26,4 22,3 29,5 21,8
ZrN *46,9 - - 53,1

*- prvek Zr (at.%)

8.2.2 Analyza morfologie povrchu

Pro topologickou analyzu povrchu vrstev byly kvytvofeni snimkd
zaznamenavany sekundarni elektrony vzniklé jejich vybuzenim z povrchovych vrstev
nepruznymi srazkami elektronli primarniho svazku satomovymi jadry vyuZitim
detektoru SE. Snimky morfologie povrchu byly vytvofeny pii zvétSeni 500x, 1000x,
5000x a urychlujicim napéti 10 kV (obr. 21 az obr. 25).
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Obrazek 22: SEM — SE: Morfologie povrchu vrstvy TICrCN - 20, zvétseni 1000x a
5000x.

Obrazek 23: SEM — SE: Morfologie povrchu vrstvy TiCrCN - 50, zvétseni 1000x a
5000x.
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Obrazek 30: SEM — SE: Morfologie povrchu vrstvy ZrN, zvétseni 1000x a 5000x.

Morfologie povrchu vrstev je charakteristicka pro technologii obloukového
napafovani. Na povrchu je patrny vyskyt makrocastic tzv. dropletl. Z pouhého vizualniho
pozorovani je vyskyt makrocastic s nejvetsi Getnosti u vrstvy TiCrC (obr. 21). Nejéistéjsi
povrch se jevi vrstva TiCrN (obr. 24). Na snimcich lze pozorovat kratery vzniklé

vydrolenim makrocastic, eventualné ,,prskdnim* katodového oblouku. AZ na pfitomnost
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téchto defektl se vrstvy jevi jako homogenni bez trhlin, delaminaci a jinych poskozeni.

8.2.3 Homogenita vrstev a analyza chemického slozeni

Pro kontrolu homogenity vrstev byl opét vyuzit k vytvoreni snimkt detektor SE a
pro analyzu chemického profilu byla provedena liniovd EDX analyza a snimky

V chemickém kontrastu.

Pfed samotnou analyzou predchdzela metalograficka piiprava vzorki v nasledujicim
postupu: Nejprve byly vzorky diametralné roziiznuty fezem kolmym k deponovanému
povrchu na presné metalografické pile Struers Secotom — 50. Zbylé otfepy byly rucné
odbrouseny na stolni pasové brusce. Nasledovalo zasypani a zalisovani vzorkt do vodivé
pryskyfice PolyFast na zafizeni Struers CitoPress — 1. Dale byly zalisované vzorky
brouseny a lestény na automatickém zafizeni Struers Tegramin — 25. Na zavér byly
vzorky uplachnuty ethanolem, osuseny a uchovany v uzaviratelnych sackach. Vyuzita

zatizeni pro fezani, zalisovani, brouseni a lesténi vzorku jsou na obr. 26

Obrazek 26: Metalografické vybaveni Struers: a) metalograficka pila, b) detail
S upnutym vzorkem, c) lis, d) automaticka bruska.

Pomoci elektronového mikroskopu byla pofizena sada snimkd a provedo

porovnani tloustky vrstvy s vysledky Kalotestu. Analyzou vzorkii bylo odhaleno nékolik
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defektt. U vrstvy TiCrC (obr. 27) jsou vidét makroc¢astice a rozsahlé delaminace. Snimek
byl potizen v chemickém kontrastu a poukazuje na castice Ti a Cr. Dale byla provedena
liniova EDX analyza pro orienta¢ni uréeni chemického slozeni (obr. 28). Na obr. 29 je

vidét defekt vrstvy TiN.

"~ N 7 ~

"I Nty
B

lﬂFP S5 B
I

2.5um

Obrdazek 27: SEM — BSE: Distribuce chemickych prvkii vybrané oblasti vrstvy, zvétseni
10 000x.
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Obrazek 29: SEM — SE: Ukdzka nehomogenity vrstvy TiN, zvétseni 20 000X.
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8.3 Analyza mechanickych vlastnosti vrstev

Mechanické vlastnosti vrstev jako jsou nanotvrdost a Youngtv modul pruznosti
byly statisticky vyhodnoceny z hodnot ziskanych pomoci zafizeni nano/mikro tvrdoméru
znacky CSM Instruments (obr. 30). Zafizeni je vybaveno moduly S nanoindentorem
(NHT2 ) vyuzivajici typ hrotu Berkovich a mikrotvrdomérem s hrotem typu Vickers
(nebyl vyuzit). Dale je pristroj vybaven optickym mikroskopem a softwarem pro
vyhodnoceni tloustky vrstvy z tzv. kaloty, jejiz hodnota je potieba znat pied samotnou

indentaci viz kap. 8.5.1.

Obrdazek 30: Mikro/nano tvrdomer znacky CSM Instuments v laboratorich vyzkumného
centra Cxl TUL

Pti zatéZovani a odlehCovani piistroj zaznamenava a analyzuje dynamické odezvy
od pronikani hrotu do materialu v zavislosti na ¢ase a hloubce vpichu. Hodnota hloubky
vpichu pro nanoindentaci se voli 10 % tloustky jednotlivych vrstev, aby naméfené
hodnoty nebyly ovlivnény odezvou od substratu. Prehled nastaveni parametr pied
indentaci udava tab. 6 a pfehled namétenych a statisticky zpracovanych hodnot substratu
a jednotlivych vrstev udava tab. 7 a grafické porovnani nanotvrdosti a modulu pruznosti

(obr. 31 a obr. 32).
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Tabulka 6: Nastaveni parametrii pro nanoindentaci

Parametry indentace:
Odezva 10 Hz
Maod Linearni zatizeni
Rychlost zatéZovani 1 ym/min
Prodleva 10s
Rychlost odleh€ovani 1 ym/min
Min. pocet vpichl 10
Odstupy vpicha 2 um
Parametry indentoru:
Typ Berkovich
Material Diamant
Rozsah zatiZeni 1-500 mN

Tabulka 7: Prehled statisticky zpracovanych namérenych hodnot jednotlivych vzorkii po
nanoindentaci

s Hm Hir Eir E* Hvir
Material [um] [GPa] [GPa] [GPa] | [Vickers]
- 10,3 249.6 2742 959,2
SRR Res +0,8 +11,2 +12,3 +71,3
. 26,2 395,6 4347 2426,2
TN 0,23 +1,7 +11,6 +12.7 +161,5
. 23,7 345,3 379,5 2198,4
uieie ek +3,9 +53,7 +59,0 +365,2
. 27,7 356,7 3920 2566,5
S S/ +4,5 +42,6 +46,8 +412.,6
. 29,7 359,6 395,2 2753,0
UiSENedl | Oy +4,5 +31,4 +34.5 +418,9
. 25,2 316,6 347,9 2336,4
VSN =l | e +4.2 +40,7 +44.7 +287.2
24.8 380,1 417,7 22951
2N B +0,6 +2.2 +2.5 +57.5
Hm = Maximalni indentacni hloubka
Hir = Nanotvrdost
Eir = Indentacni modul pruznosti
E* = Redukovany modul pruznosti
Huwr = Tvrdost dle Vickerse pfepocitana z nanotvrdosti

Dale z naméfenych hodnot byly vypocteny hodnoty tzv. Indexu plasticity
a odolnost materialu proti plastické deformaci tab.8. Pro porovnani byly vytvoreny grafy
(obr. 33 a obr. 34)
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Tabulka 8: Prehled vypoctenych hodnot indexu plasticity (H/E) a rezistence proti
plasticke deformaci (H/E?).

Material H3/E? H/E

CSN 19830 0,015 0,038
TiN 0,095 0,060
TiCrC 0,092 0,062
TiCrN 0,138 0,071
TiCrCN - 20 0,168 0,075
TiCrCN - 50 0,132 0,072
ZrN 0,087 0,059
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Obrazek 31:Grafické porovnani nanotvrdosti vzorkii
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Obrazek 32: Grafické porovnani modulu pruznosti vzorku
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Obrazek 33: Grafické porovnani odolnosti vzorkii proti plastické deformaci

0.08
0.07
0.06
0.05

= 0.04
0.03
0.02
0.01
0.00

X X X
X X X
X
CsN TiN TiCrC TiCrN TiCrCN - TiCrCN - ZrN
19830 20 50

Obrazek 34: Grafické porovnani indexu plasticity vzorki
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Obrdazek 40: Graficky zaznam indentace v zavislosti zatézujici sily na hloubce vtisku
(vrstva TiCrN)

8.4 Hodnoceni adheze povlaku

Soudrznost povlaku k substratu byla hodnocena metodou vrypové zkousky tzv. scratch
testu s vyuzitim zafizeni Scratch tester CETR-Apexod od vyrobce Bruker (obr. 35).
Zatizeni provadi vryp do povlaku pomoci diamantového indentoru soucasné s pohybem
vzorku v kolmé roviné vuci indentoru V riznych rezimech napt. pohyb hrotu po draze
linearni, angularni, X-Y. Zafizeni je vybaveno optickym mikroskopem s autofokusaci a

panoramatickym snimkovanim umoznujici vyobrazeni dréhy vrypu.

Obrazek 35: Scratch tester Bruker CETR-Apexod vyzkumného centra CxI TUL
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Parametry testovani jsou udevedy v tab.9.

Tabulka 9: Nastaveni parametrii vrypové zkousky

Parametry testu
Trasa linearni
Zatizeni konstantni
Rozsah zatiZeni 2-100N
Rychlost zatizeni 0,2 mm/s
Draha vrypu 5 mm
Typ hrotu Rockwellav kuzel
Material hrotu diamant

Podle panoramatického zaznamu drahy vrypu byla urcena prvni a tieti kriticka
sila (Lcl a Lc3). Lel reprezentuje silu, pii které doslo k prvotnimu naznaku porusSeni
(proskrabnuti) vrstvy a Lc3 je lokace sily, kde doslo k uplnému kontinualnimu poruseni
vrstvy. Béhem provadéni vrypu byly zaznamenavany hodnoty pribéhu normélové sily,
koeficientu tfeni a akustické emise. Hodnoty jsou zaznamendny spolecné

S panoramatickym snimkem vrypu do jednoho grafu (obr. 36).
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Obrazek 36: Graficky zaznam koeficientu tieni, normalové sily a akustické emise v
zavislosti na c¢ase (vrstva TiCrC)

Na kazdém vzorku s povlakem byla provedena sada minimalné 4 vrypt

a vysledné hodnoty byly statisticky zpracovany a zaznamenany do tab.10.
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Tabulka 10: Hodnoceni adheze jednotlivych vrstev metodou scratch test.

Povlak Lc 1[N] Lc 3[N]
TIiN 254 7912
TiCrC 20+ 3 55+ 2
TIiCrN 19+£2 49+ 3
TiCrCN-20 292 634
TiCrCN-50 301 64 +4
ZrN 24+ 3 70 £ 1

8.5 Analyza geometrickych vlastnosti povrchu

8.5.1 Hodnoceni tloustky povlakii metodou Kalotest

Pro urceni tloustky jednotlivych povlakt byla vyuzita jednoducha metoda tvz.
kalotest. Principem této metody je probrouseni vrstvy vzorku ocelovou kulickou. Na
zatizeni (obr. 37) ocelova kulicka o pruméru 30 mm volné ulozena mezi vzorkem
upnutym do svéraku a htideli s podélnym profilem tvaru ,,V* (kvlli centrovani kulicky).
Za pusobeni rotace ocelové kulicky a pfidanim emulze s diamantovymi ¢asticemi dojde

K probrouseni vrstvy ve tvaru kulového vrchliku. Primétem timto vrchlikem se vrstva

zviditélni jako mezikruzi, jehoz geometricky tvar slouzi k vypoctu tloustky vrstvy.

VybrouSeny tvar se nazyva Kalota. Jeji rozméry, tedy rozméry mezikruzi
a tloustky jednotlivych povlakti byly vyhodnoceny pomoci optického mikroskopu

a integrovaného softwaru nanotvrdoméru (obr. 38). Namétené hodnoty byly nasledné

statisticky zpracovany do tab. 11 a byl vytvoien graficky pichled (obr. 39)

Obrazek 317: Zarizeni Kalotest v laboratorich vyzkumného centra CxI TUL.
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Obrazek 38: Meéreni kaloty vrstvy TiN

Tabulka 11: Prehled statistickych vysledkii tlousték jednotlivych vrstev hodnocenych
metodou kalotest

Povlak Tloustka povlaku [pm]
TiN 2,29 + 0,04
TiCrC 2,44 +£0,11
TIiCrN 1,65+ 0,05
TiCrCN-20 1,71 £0,04
TiCrCN-50 1,59 £ 0,02
ZrN 4,54 £ 0,09

5.00
4.00

3.00

4.54
2,29 2.44

2.00 1.59 1.65 1.71 .

0.00

B TiCrCN-50 ®TiCrN = TiCrCN-20 TIN ®TiCrC ®ZrN

Tloustka [pum]

Obrazek 39: Grafické porovnani tloustky jednotlivych poviaki
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8.5.2 Hodnoceni drsnosti povrchu optickym profilometrem

Vyskové parametry drsnosti povrchu byly méfeny pomoci zafizeni S-neox 3D
konfokalni mikroskop od firmy Sensofar metrology (obr. 40). Zatfizeni umoznuje
vytvofeni obrazu a analyzu geometrického profilu povrchu vzorku ve vysokém rozliseni
V jednotkdch nanometrii. Vzorek je umistén na motorizovaném stolku, kterym lze
pohybovat v horizontalni roving, a lze tak vybrat vhodnou plochu ke skenovani. Samotné
skenovani je provadéno rastrovanim vymezené plochy vzorku v postupnych krocich ve
vertikalni ose pomoci konfokalniho mikroskopu. Nastaveni parametrti skenovani jsou
uvedeny v tab. 12. Snimkovani a vytvofeni obrazu geometrického profilu povrchu je
umoznéno pomoci 3D autoskenujiciho software SensoSCAN. Software dale umoziuje
provedeni analyzy geometrickych vlastnosti povrchu (obr. 41). Naskenované snimky
geometrického profilu jednotlivych vzorkti jsou na obr. 42 a udaje ziskané
z geometrickych profila byly statisticky zpracovany do tab. 13.

Obrdazek 40: Konfokdlni mikroskop firmy Sensofar metrology na katedie materialu TUL

Tabulka 12: Prehled nastavenych parametrit méreni

Parametry méreni
Topografie 1232 x 1028 px
Oblast 850,08 x 709,32 uym
Objektiv 20X
Velikost pixelu 0,69 um/px
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Obrazek 41: Geometrie povrchu substratu (CSN 19 830) a liniovd analyza geometrii

povrchu vyobrazend v grafu
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Obrazek 42: Naskenované snimky geometrického profilu jednotlivych vrstev: a) TiCrC,
b) TiCrN, c) TiCrCN - 20, d) TiCrCN - 50, e) TiN, f) ZrN.

Tabulka 13: Prehled statisticky vyhodnocenych parametrii drsnosti povrchu

Parametry drsnosti povrchu [nm]

Vzorek
Sa Sz Sq Sv Sp
CSN 19830 (54,9 +3,3| 411,3+29,2 (71,5+4,0| 195,6 +23,4 | 215,7 + 20,6
TiN 66,9 + 3,4|761,6 £ 167,2|90,2 +4,2| 228,4 + 18,7 |533,2+ 170,6
TiCrC 62,8 +1,3| 539,7+52,4 |79,8+1,4| 2145+ 13,1 | 325,3+45,2
TiCrN 62,0+£6,2|539,4 +182,281,2+9,2| 2949+ 172,0| 244,5 + 30,6
TiCrCN-20 [60,3+3,9| 431,1+34,2 |77,0£4,7| 2084 +36,9 | 2228+5,9
TiCrCN-50 [59,5+3,6| 435,7 +35,3 |76,7£5,5| 202,9+25,8 | 232,8 +10,4
ZrN 69,1 +£2,9|931,1 +£236,0(96,7 £7,2| 243,7 + 18,0 |687,4 + 248,4

Kde jednotlivé vyskové parametry popsany normou 1SO 25178:

Sa=
Sz =

Primérna aritmeticka vyska povrchu

Nejveétsi vyska
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Sg = Pramérna kvadraticka vyska povrchu
Sv = Nejvétsi hloubka prohlubné
Sp= Nejvétsi vyska vystupku
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Obrdazek 43: Grafické porovnani stredni hodnoty drsnosti povrchu vzorkii

8.5.3 AFM

Pomoci mikroskopie atomarnich sil (AFM) byla vyhodnocena priimérné drsnost

na snimané plose 10 x 10 um. Vysledek testu je uveden v piiloze (obr. 54).

8.6 Analyza tribologickych viastnosti

Pro testovani tribologickych vlastnosti byla vyuzita metoda Ball-on—Disc test na
zatizeni tribometru pro suché i kapalné prostiedi od firmy Anton Paar (obr. 50). Princip
zkousky spociva v rotaci pevné uchyceného vzorku (disc), ktery je uréitou silou zatizen
pevné uchycenym téliskem tvaru kulicky (ball) po urcity ¢as. Behem zkousky dochazi
K opotiebeni tiecich dvojic a pfi procesu jsou tribometrem zaznamenavany dynamické
odezvy, ze kterych lze vyhodnotit pfedev§im koeficient tfeni a jeho zmény (obr. 44).
Testovani vzorki bylo provedeno za podminek uvedenych v tab.14. Pro vyhodnoceni
parametrli opotiebeni tfecich dvojic byl vyuzit 3D opticky profilometr S — neox znacky
Sensofar metrology a statisticky zpracované udaje véetné hodnot CoF byly zaznamenany
do tab. 15, grafické porovnani opotiebeni a koeficientl tfeni vzorka (obr. 45 az obr.47) a
souhrny graficky zaznam CoF vzorku je na obr. 48. Snimky opotfebeni vrstev a kulicky

jsou na obr. 49.
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Obrazek 50: Tribometr pro suché i kapalné prostredi
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Obrdazek 44: Ukdzka grafického zdznamu koeficientu tieni v zavislosti na case (vrstva
TiCrN).

Tabulka 14: Prehled parametrii testovani na tribometru.

Parametry testu
Material kulicky Al2O3
Primér kulicky 6 mm
Zatizeni 10N
Radius tribologické stopy 8 mm
Rychlost rotace 60 ot/min
Pracovni teplota 37 °C
Teplota okoli 24 °C
Vlhkost 24 %
Doba experimentu 50 min
Maod jednosmeérny
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Tabulka 15: Prehled statisticky zpracovanych hodnot vysledkii tribologie

Sitka Hloubka Opotiebeni . . .
. , . , . Koeficient treni
Vzorek opotrebeni opotrebeni kulicky ]
[um] [um] [-10“mm?] i
CSN 19830 292,1+8,3 0,29 £ 0,02 2,43 0,51 +£0,03
TiN 287,0 £ 19,6 0,30 £ 0,05 2,47 0,45 £ 0,05
TiCrC 192,3+6,9 0,43 £0,03 0,84 0,26 £ 0,02
TiCrN 2444 + 23,6 0,10 £ 0,06 1,62 0,52 £ 0,08
TiCrCN-20 | 267,2+17,3 0,08 £ 0,03 2,48 0,54 £ 0,09
TiCrCN-50 247,0+7,8 0,17 + 0,03 1,42 0,47 £ 0,06
ZrN 1057,4+7,5 5,94 £ 0,45 231,97 0,65 £ 0,09
350 0.50
- T 0.45
X L {‘ 0.40
. 250 {c 0.35
3 T |
o= 0.30
= 200 0 ® l
% 0.25
5 150 0.20
Q.
O 100 [ 0.15
T 0.10
>0 I |
0.05
0 0.00
CSN 19860 TiCrC TiCrCN-20 TiCrCN-50 TiCrN TiN
% Sitka opotrebeni [um] Hloubka opotrebeni [um]

Obrazek 45: grafické porovnani opotiebeni vzorkil
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Obrazek 46: Grafické porovnani opotrebeni kulicky.
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Obrazek 47: Grafickeé porovnani koeficientu treni vzorkil.
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Obrazek 48: Souhrny graficky zaznam koeficientu treni v zavislosti na case
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Obrazek 49: Ukdzka opotrebeni tieci dvojice: a) opotrebeni vrstvy TiCrC, b) opotrebent
korundové kulicky
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9 Diskuse a shrnuti vysledki

V experimentadlni ¢asti této diplomové prace byly zkoumény predev§im
mechanické vlastnosti tenkych vrstev sohledem na jejich tribologické chovani a
zivotnosti. Vzorky tenkych vrstev byly pripraveny depozici elektického obloukového
napafovani (Arc-PVD) bez vyuziti elektromagnetického filtru a fizen¢ho oblouku
k eliminaci makrocastic. Pro tuto metodu je tvorba makro¢astic (tzv. droplett)

charakteristickd, coz bylo potvrzeno v pribéhu feseni diplomové prace.

Pomoci rastrovaci elektronové mikroskopie byly pofizeny snimky povrchu
tenkych vrstev, ze kterych je ziejmy vyskyt dropletd (obr. 21 az obr. 25). Subjektivnim
hodnocenim se jevi nejcetnéjsi vyskyt makroc¢astic na povrchu vrstvy TiCrC s velikosti
cca. do 2 um. Velké nepftili§ ¢etné makrocastice jsou pozorovatelné u vrstev ZrN a TiN
s velikosti do 10 um. Vrstva TiCrN je na povrchu velmi €ista s maximalni velikosti malo
cetnych dropletd do 1 um, také vrstva TiCrCN-50 vypada na povrchu hladce, ale je zde
patrnéj$i vyskyt drobnych ,krateri* o priméru 2 pum. Koncentrace zbytkovych napéti
v mistech vyskytu kapic¢ek vede k poruSeni soudrznosti mezi kapkou a zakladni vrstvou,

N9

coz vede k poruseni dropleti a vzniku tzv ,kratera“. Kromé viditelnych kratert a
kulovitych makrocastic na povrchu vzorkl nejsou patrné zadné ostatni defekty (mysleno:

trhliny, odhaleni substratu apod.).

Kontrolu homogenity tenkych vrstev na elektronovém mikroskopu piedchéazela
metalografickd piiprava vzorkl roztiznutim, zalitim do vodivé pryskyfice, vybrousenim
a vylesténim. Na snimcich pofizenych naskenovanim fezu vrstvy byly opét odhaleny
makroc¢astice na povrchu i ve struktufe vrstvy, ale také defekty ve formé delaminaci
vrstvy (obr. 52) v uréité hloubce pod povrchem. Makrocastice ve struktufe vrstvy byly
odhaleny pouze u povlaka TiCrC a ZrN (obr 27 a obr. 51). U vrstvy TiCrC je dobie vidét
jak Ti makrocastice rostla jiz od pocatku depozice adhezni vrstvicky a hned po jejim
utvofeni zapocal rlist makroc€astice Cr. Témét u vSech vzorkl (nejvice vSak u TiCrC a
ZrN, respektive obr. 52 a obr. 51) jsou v fezu znatelna poskozeni formou delaminaci
vrstvy, které zasahuji do pfiblizné hloubky 1/3 aZz 1/2 tloustky tenkého povlaku. Tyto
delaminace vSak mohli vzniknout metalografickou pfipravou vzorkd (napt. fezanim)
spolu svlivem vnitini zbytkové napjatosti vrstev. Nejlepsi homogenitu (souvislou
strukturu povlaku v fezu) l1ze pozorovat u vrstvy TiN (obr. 53), a také TiCrCN-50, ktera

je navic velice zajimava svoji skladbou. Lze pfedpokladat, Ze homogenita vrstev mize
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mit znacny vliv na analyzované mechanické a tribologické vlastnosti. Na pravidelny rist

vrstvy béhem procesu povlakovani ma vliv i samotny povrch substratu pred depozici.

Na snimku z elektronového mikroskopu je patné, ze se jedna o gradientni vrstvy
(obr. 50). U Zadné ze zkoumanych vrstev nebylo pozorovano poskozeni v misté kontaktu
vrstvy se substratem, az na praskliny a dutiny v okoli makroc¢astice u vrstev TiCrC a ZrN.
Kromé samotné vrstvy je na snimcich viditelna i deponovana adhezni mezivrstva (obr.
52), ktera je nanesena na povrch substratu pro zlepSeni adheze mezi zakladni vrstvou a

podkladovym materialem.

Pomoci elektronového mikroskopu bylo také stanoveno kvantitativni a
kvalitativni chemické slozeni vrstvy metodou EDX analyzy. Touto metodou bylo
zjisténo, ze vSechny vrstvy vykazuji velmi dobrou stechiometrii (tab.5), tedy vyvazeny
pomér prvka na zakladé atomového zastoupeni. Nejlepsi trovné stechiometrie bylo
dosazeno u vrstvy TiN v poméru Ti/N 49,5/50,5. V fezu vrstvou byla provedena liniova
EDX analyza, ktera je pouze orientac¢ni a poukazuje na zastoupeni prvkl v dané hloubce
(obr. 28). Nelze vsak urcit pfesné stanoveni danych prvka v urcité hloubce, jelikoz
elektronovy svazek ma pramér cca. 1 um, vybudi tedy signaly z relativné velké plochy

(vici tloustce vrstvy).

Plosna EDX analyza poslouzila také k vyhodnoceni chemického slozeni povrchu
substratu (ocel CSN 19830, (obr. 15)). Na jednotlivych snimcich chemického kontrastu
(obr. 16) jsou vidét shluky Mo+W, Fe+Cr, V+C, V+Mo v méfitku ptiblizn¢ 5 um u
wolframu. V piipadé Ze se jedna o faze mohl by charakter vazby deponované vrstvy
k povrchu kazdého zrna byt jiny, coz by mohlo mit vyrazny vliv napf. na mikroadhezi.
Tvrzeni mize byt zatizeno chybou vybuzenych signalu z riznych hloubek povrchu,
protoze chemicky kontrast je zavisly pfedevS§im na atomové hmotnosti zkoumanych

prvki (v periodické tabulce je C na 6. pozici, Cr na 24, W na 74).

9.1 Adhezné - kohezivni chovani

Vrstvy na substratu je potfeba hodnotit jako komplexni systém. Pfilnavost vrstvy
K substratu je velmi dulezitou vlastnosti vazebnich sil tohoto komplexu. Proto bylo
provedeno meéteni adheze vrstvy k zakladnimu materidlu metodou scratch test, tzv.

vrypovou zkouskou pomoci které byly vyhodnoceny kritické sily zatiZzeni hrotu, pii
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kterych dochéazi k prvotnimu naznaku poruseni vrstvy (Lcl) a kompletnimu poruseni
vrstvy (Lc3) viz tab. 10. Namétené hodnoty (Lcl) se pohybuji v rozsahu 19 - 30 N.
Nejlepsi odolnost proti poruSeni (nejvétsi ptilnavost k substratu) prokazaly vrstvy
TiCrCN-50 a TIiCrCN-20 (Lc1 =30 a29 N, a Lc3 = 64 a 63 N). Nejnizsi kritické hodnoty
adheze Lcl =19 N i Lc3 =49 N byly naméteny u vrstvy TiCrN. Nejvyssi kriticka hodnota
Lc3 =79 N byla naméfend u vrstvy TiN (Lc1=25N).

Pti hodnoceni kritickych adheznich sil mize mit vyznamny vliv také tloustka
vrstev, ktera byla hodnocena metodou Kalotest (tab. 11). Nejmensi tloustka vrstvy byla
namétena u vrstvy TiCrCN-50 s hodnotou 1,59 um. Tloust'ka ostatnich vrstev je vétsi o
4 % (TICrN), 8 % (TiCrCN-20), 44 % (TiN), 53 % (TiCrC) a 186 % (ZrN) s hodnotou
4,54 um. Tloustka vrstev byla také potfebna znat pro stanoveni hloubky indentace pii

meéfeni nanotvrdosti povlakd.

9.2 Hodnoceni mechanickych viastnosti

Mechanické vlastnosti jako jsou nanotvrdost a modul pruznosti byly hodnoceny

metodou nanoindentace. Na vrstvach byly naméfeny vysoké hodnoty nanotvrdosti

vvvvv

u vrstvy TiCrC a TiCrCN-20.

Dilezité je, Ze nastrojova ocel CSN 19 830 se zakladné dodava v Zihaném stavu
(na mékko) [56], po tepelném zpracovani zakalenim je tvrdost povrchu zvySena o cca 282
%. Naslednym povlakovéanim je tvrdost navySena oproti Zihanému stavu o 776 % TiCrC,
0 814 % ZrN, 0 830 % TiCrCN-50, o 867 % TiN, o 922 % TiCrN a nejvic 0 997 % u

TiCrCN-20, coz zajistuje vyrazné vétsi odolnost povrchu proti opotiebeni.

U ocelového substratu byl naméfen modul pruznosti s hodnotou 274 GPa. U
vrstev byly naméteny hodnoty v rozsahu 348-435 GPa u TiCrCN-50 a TiN, coz je narust
pruznosti 0 27 a 58 %.

Z namétenych hodnot nanotvrdosti a modulu pruznosti vrstev byly vypocteny
dilezité ukazatele, tzv. index plasticity (H/E) a index vyjadiujici odolnost proti plastické
deformaci (H%/E?), viz tab. 8. U ocelového substratu byly vypocteny hodnoty H/E (0,015)
a H3/E? 0,038. U tenkych vrstev byly hodnoty H/E v rozmezi 0,059 (ZrN) a 0,075
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(TiCrCN-20). Hodnoty H3/E? byly v rozsahu 0,087 (ZrN) a 0,168 (TiCrCN-20). Tyto
ukazatele napovidaji, jakym zpisobem se budou sledované vrstvy chovat v pribéhu
tribologického procesu. Cim vétsi je hodnota indexd, tim 1épe by vrstvy mély odolavat

opotiebeni.[25]

9.3 Hodnoceni drsnosti povrchu

Hodnoceni vySkovych parametri drsnosti povrchu bylo provedeno pomoci
konfokalniho mikroskopu (tab. 13) a AFM (viz ptiloha obr. 54). Pomoci konfokalniho
mikroskopu byla naméfena primérna drsnost u ocelového substratu Sa = 0,05 um a u
vrstev v rozsahu 0,06 — 0,07 um (TiCrCN-50 a ZrN). Drsnost povrchu se zvysuje
S rostouci tlouStkou vrstev, coZz bylo potvrzeno hodnocenim tenkych vrstev. Vyjimku
tvofi vrstva TiCrC, kterd ma vétsi tloustku a mensi pramérnou drsnost povrchu nez TiN.
U wvrstvy ZrN, ale 1 TiN vrstvy jsou vyrazné i ostatni vySkové parametry drsnosti
piedevsim velikost vySky vystupkt, coz je patrné na obr.42 e) a f). Drsnost povrchu je

parametr, ktery také ovliviiuje tribologické chovani tiecich dvojic.

9.4 Hodnoceni tribologickych vlastnosti vrstev

Ke zkoumani tribologického chovani tiecich dvojic byla vyuzita metoda Ball-on-
Disc na zafizeni tribometru, pii niz doslo K opotfebeni vrstvy (disku) a protikusu
(korundové kulicky Al,O3). Zkoumané hodnoty byly Sitka a hloubka opotiebeni
vydroleného profilu (drazka vytvorena pii kontaktu tieci dvojice) a také byla sledovana
hodnota soucinitele tfeni. Hodnoty opotiebeni tfecich dvojic byly ziskdny vyuzitim

konfokalniho mikroskopu (tab. 15).

Nejvyraznéjsi opotiebeni vrstvy 1 kuli€ky bylo naméteno u vrstvy ZrN, kde doslo
K vyraznému poskozeni substratu dokonce do vétsi hloubky nez u nenapovlakovaného
substratu. Poskozeni u ZrN vrstvy do hloubky substratu bylo o 383 % vé&tsi nez opotiebeni
samotného substratu, Sitka opotfebeni byla o 262 % vé&tsi neZ u substratu a opotiebeni
protikusu kuli¢ky bylo cca. 93 - krat vétsi, nez druhd nejvice opotiebena kulicka (pouzita
proti vrstvé TiCrCN-20). Extrémni poskozeni bylo pravdépodobné zpiisobeno tim, ze se
do drahy mezi kontaktni materidly dostaly tvrdé ¢astice velkych vystupki vlastni vrstvy

a pusobily dale jako abrazivo. Dalsi pfi¢inou mohl byt vyskyt velkych tvrdych
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makroc¢astic, coz taky vedlo krychlej§imu poskozeni vrstvy a zvySeni objemu
vydroleného materialu z povrchu. U tenké vrstvy ZrN doslo k velkému opotiebeni, ze
k tomu dojde také napovidaji naméfené hodnoty indextt H/E a H*/E2, u ZrN jsou ze vSech
vrstev nejnizsi. Z diivodu extrémniho opotfebeni nebude déale vrstva ZrN hodnocena

spole¢né s ostatnimi vzorky.

Sitka a hloubka opotiebeni substratu byla 292 pm a 0,29 pm a opotiebeni kulicky
bylo 2,43-10* mm?. Sitka opotebeni vrstev byla naméfena v rozmezi 192-287 um TiCrC
a TiN. Hloubka opotiebeni byla v rozsahu 0,08-0,43 um u vrstev TiCrCN-20 a TiCrC.
Téméi zadné opotiebeni kulicky bylo zjisténo u TiCrC s hodnotou 0,84-10% mm?,
Opotiebeni kulicky u ostatnich vrstev bylo 0 69 % vétsi u TiCrCN-50, 0 92 % TiCrN, o
189 % CSN 19 830, 0 194 % TiN a 0 195 % u vrstvy TiCrCN-20. Z podstaty je hloubka
vyznamné, pokud je tlouStka vrstvy dostate¢na. Pro srovnani byla hloubka opotiebeni
vztazena k tlouStce vrstvy a bylo zjisténo, ze opotiebeni zasahuje do 5% tloustky vrstvy
TiCrCN-20, do 6% TiCrN, do 11 % TiCrCN-50, do 15 % TiN a nejvice do 21 % u vrstvy
TiCrC. Pfi porovnani s hodnotami H3/E? bylo zjisténo, Ze existuje vztah mezi mirou
opotiebeni a timto pomérem. Zavislost byla potvrzena na 100 %. Je mozné konstatovat,
ze z méfeni pomoci nanoindentoru, Ize ziskat hodnoty H*/E?, které piedurcuji odolnost

materidlu vici opotiebeni. Lépe odolavaji opotiebeni vrstvy s vétsi hodnotou H3/E2.

Ackoliv opotifebeni vrstev bylo nejvétsi u TiCrC, lze toto opotiebeni povazovat
za prijatelné, v podstaté doslo k ,,zahlazeni* vyskovych nerovnosti povrchu a mirnému
prohloubeni. Na zvySené miry opotiebeni této vrstvy mély pravdépodobné nejveétsi viiv
cetné makrocastice v povrchu, které mély vliv i na zvySeni drsnosti povrchu (nizka
hodnota Sq). Krom¢ nejmensiho opottebeni korundové kulic¢ky, je nutné poukézat na
velmi nizké hodnoty souéinitele tfeni p = 0,26 u vrstvy TiCrC pii kontaktu s kuli¢kou
z materialu Al;O3. Na obr. 44 je vidét ustaleny koeficient tfeni této vrstvy v pribehu
celého testu. U vrstev TiN a TiCrCN-50 byl pozorovan podobny priibéh koeficientu tfeni.
Z pocatku bylo tfeni nizké okolo hodnoty 0,2-0,3 a po 10 min testu se ustalilo okolo
hodnoty 0,45. Podobny pribéh méli vrstvy TiCrN a TiCrCN-20, které zacinaly na
hodnot¢ okolo 0,2, po 10 min. vzrostl koeficient téeni na hodnotu 0,45 a dale pozvolna
nartstal az do hodnoty okolo 0,6. Nejvétsi koeficient tfeni byl zaznamenan u ZrN, ktery
okamzité vzrostl na hodnotu 0,5, po 10 min. testu vzrostl na hodnotu 0,65 a po 30 min.

se ustalil na hodnoté okolo 0,7. Ocelovy substrat mél od pocatku testu hodnotu okolo 0,5
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Vv celém prubehu, ale v jistych usecich je patrné, ze doslo zadrhnuti. Primérné hodnoty
soucinitele tfeni jsou vici vrstvé TiCrC o 73% vétsi u vrstvy TiN, o 81% TiCrCN-50, o

96 % "CSN 19830, 0 100% u TiCrN, o 107 % TiCrCN-20 a u ZrN o 150 %.

Vrstvy deponované stejnou technologii (Arc-PVD), které maji podobné vlastnosti
jako vrstvy pouzité v experimentalni ¢asti této diplomové prace, jsou popsany ve ¢lancich

[57][58][59].
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Zaveér

V ramci diplomové prace jsem zpracoval odbornou reserzi na téma piimo
tykajiciho se tenkych vrstev s ohledem na jejich depozi¢ni metody a vyznam tenkych
povlakd v riznych oblastech primyslu a mediciny. V teoretické ¢asti byly tenké vrstvy
struéné¢ popsany jako nanostrukturni latky S odliSnymi vlastnostmi od latek
makroskopickych. Nasledoval popis téchto nanostruktur ve formé tenkych vrstev,
moznosti jejich uplatnéni ve vybranych oblastech prumyslu a jejich depozi¢ni metody.
Dale jsem popsal vlastnosti nové vytvoienych vrstev a moznosti jejich analyzy. Timto

zékladem byla podloZena experimentalni ¢ast mé diplomové prace.

V experimentalni ¢asti jsem pomoci Spickové techniky analyzoval mechanické
vlastnosti vrstev s ohledem na jejich tribologické chovani. Vrstvy byly deponovany
metodou elektrického oblouku (Arc-PVD) na ocelovém substratu z nastrojové oceli CSN

19 830. Po tadé testti nasledovala diskuse vysledkt a zdvérem je nasledujici zhodnoceni:

e Vrstvy jsou napovlakovany obecné s velmi dobrou homogenitou a uspokojivou
stechiometrii, vykazuji dobré hodnoty adheze a vysoké hodnoty tvrdosti a

modulu pruznosti,

e pii tribologickém testu nedoslo k odhaleni substratu u zaddné vrstvy az na

vyjimku vrstvy ZrN,

e nejlepsi vysledek kluznych vlastnosti z pohledu soucinitele tfeni byl u vrstvy

TiCrC

e s jistotou lze uznat vrstvy jako nejvice odolné a vhodné pro aplikace do
adhezivné-abrazivniho prostiedi, vrstvy s nejlepsimi vysledky indexu plasticity,

rezistivity vii€i plastické deformaci, adhezné-kohezniho chovani a s nejmensi

tloustkou:
1. TiCrCN-20
2. TiCrCN-50
3. TiCrN.

e Prednosti a nedostatky ostatnich vrstev:
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4. TiN - vyborna stechiometrie, adheze vrstvy, ale vetsi drsnost povrchu,

5. TiCrC — nejmensi opotiebeni kulicky, ale nejvétsi hloubka opotiebeni

vrstvy, vyskyt defektl ve struktuie

6. ZrN — nejtlustsi vrstva, dobrd adheze, ale vyrdzné selhani vrstvy pfi
tribologickém testu, nejvyssi hodnota koeficientu tfeni a vyskyt defektl

ve struktufe.

e Vtomto vyzkumu plati pravidlo: ¢im tenci je tenkd vrstva, tim lepSi jsou

vysledky mechanicko — tribologickych vlastnosti.

Analyza mechanickych a tribologickych vlastnosti byla pouze jako zékladni
vyzkum, aby vzorky vrstev testovanych Vv experimentalni ¢asti bylo mozné aplikovat
v realném prostredi priimyslu. Musela by byt provedena tfada dalSich dulezitych testt,
napft. teplotni odolnost, kde by tlouStka vrstvy mohla hrat dtlezitou roli. Potom by vrstva
ZrN, ktera v fad¢ testti nejvice slehala mohla hrat dulezitou roli. Dal§im divodem pro¢
tuto vrstvu nevylucovat z mozného testovani je chemicka ¢i biochemicka reaktivita, ktera

muze byt vyuzitd v fadé aplikaci.
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Obrazek 51: SEM-SE: Makrocatice a delaminace vrstvy ZrN, zveétSeni 5 000X
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Obrazek 53: SEM-SE: Vrstva TiN, zvétseni 22 000x
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Obrazek 54: AFM: a) TiCrC Ra= 0,04 um, b) TiCrN Ra= 0,02 um, ¢) TiCrCN-20 Ra=
0,07 um, d) TiCrCN-50 Ra=0,04 um, e) TiN Ra= 0,06 um, f) ZrN Ra=0,02 um
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