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Abstrakt

Cilem této bakalaiské prace je poskytnout teoreticky tivod do problematiky vytvateni
tenkych vrstev a také hodnoceni jejich uzitnych vlastnosti. Cilem prace je zmé&fit Ctyfi
druhy tenkych vrstev vytvoiené metodou katodového oblouku s riznou dobou depozice
monovrstev z vicevrstvych TiN/CrN povlakl. Deponovany material monovrstvy (TiN a
CrN) byl stfidavé nanasen na povrchu vzorkl (doba nanaseni 10, 15, 20 a 30 vtefin) do
vzniku pozadované multivrstvy. V experimentalni ¢asti byly pfipravené vzorky podrobeny

testovani za ucelem zjisténi jejich vlastnosti.
Klic¢ova slova

TiN/CrN povlaky, Arc-PVD (depozice katodovym obloukem), mechanické vlastnosti,
tribologie

Abstract

The goal of this bachelor thesis is to provide theoretical introduction to the methods of
creating thin coatings. This thesis also discusses methods of evaluation of thin films and its
properties. There were four samples available, which were created by Cathodic Arc
Deposition method. TiN and CrN were periodically depositioned on the substrate, which
resulted in creation of multiplayer. Experimental part was focused on measurement of its

properties.
Keyworld

TiN/CrN coating, Cathodic arc deposition, mechanical properties, tribology
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1 Uvod
Tato bakalaiska prace je zaméfena na hodnoceni vlivu doby aplikace monovrstvy

z vicevrstvé TiN / CrN struktury na mechanické a tribologické vlastnosti povlaku. Ze

zacatku by bylo vhodné vysvétlit diivod povlakovani materiali.

NanaSeni rGznych vrstev na zdkladni materidl je jiz dlouho pouzivand praxe.
Dtivody pro povlakovani jsou riiznorodé od dekorativnich ucelit az po ochranné vrstvy.
Béznym piikladem je ochrana oceli pomoci zinku procesem galvanizace, kde vrstva zinku
zabranuje korozi ocele. Dal§im ptikladem muze byt lakovani dfeva, kde lak vytvoii tenkou

~rowe

bariéru, ktera chrani dfevo pied okolnimi vlivy a tim je dosazena delsi Zivotnost.

Vhodnym povlakovanim zakladniho materidlu dokdZeme ovlivnit jeho vlastnosti.
Vhodnou kombinaci substratu a nanesenych vrstev lze pfipravit takové nastroje, které jsou
vice spolehlivé a maji delsi zivotnost. Zakladni myslenka je nanést prvky, u kterych zname
jejich vlastnosti a snazime se znich vytvofit tenkou vrstvu. Hledané vlastnosti jsou

naptiklad tvrdost, otéruvzdornost, dobré tieci vlastnosti aj..

Vsechny zminéné vlastnosti jsou ovlivnény tloustkou vrstvy. S tloustkou vrstvy se
méni jeji vlastnosti. Jestlize se tloustka materialu snizi natolik, ze pomér povrchu k objemu
znaén€ vzroste zacinaji mit podstatny vliv na vlastnosti této vrstvy povrchové stavy, které
se diametraln¢ odlisuji od vnitinich stavii. Vlastnosti tenké vrstvy se mohou tedy vyrazné

lisit od vlastnosti téze latky v objemovém stavu.

V této bakalaiské praci predkladdm vysledky rOznych wuzitnych vlastnosti
sledovanych tenkych vrstev TiN/CrN. Dale jejich oblastmi vyuziti. V nasledujici kapitole
budou uvedeny moznosti vytvateni tenkych vrstev. Cast bakalaiské prace je zaméfena na
tribologii, védni obor zabyvajici se tfenim a opotfebenim materiali. Posledni teoreticka

¢ast je vénovana meéticim metodam.
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2 Teoreticka cast

2.1 Mechanické a fyzikalné-chemické vlastnosti povrchi
Pro spravné vyuziti tenkych vrstev je nutné znat jejich vlastnosti. Vlastnosti

jednotlivych systémi substrat a tenkd vrstva jsou zalozeny na faktu, ze zndme piesné
slozeni jednotlivych vrstev v systému. Tento ptfedpoklad je nutny, protoze kazda strukturni

zména muZze vyrazné ovlivnit vlastnosti povrchu.

Uzitné vlastnosti tenkych vrstev lze posuzovat z mnoha hledisek, nejcastéji na
vlastnosti mechanické, fyzikalni a chemické. Dale je nutné zminit, ze kazda tenka vrstva
slouzi k jinému ucelu a z tohoto divodu mohou byt jisté vlastnosti upozadény, protoze

neni o¢ekavano, ze budou v praxi dilezité.

2.1.1 Mechanické vlastnosti
Adheze

vvvvvv

chépat jako schopnost dvou materialt pfilnout k sob€. Pro kvalitni spojeni dvou materialii
je nutné vytvorit dostatek vazebnych sil. Adheze je také ovlivnéna nevazebnymi silami
jako naptiklad Van der Waalsovy sily. Vznik vazebnych sil je negativné ovlivnén riznymi
necistotami na povrchu, nejcastéji se jednd o mastnotu nebo prach. DalSim faktorem
ovliviiyjici velikost adheze je pouzita depoziéni metoda piedevsim kineticka energie

dopadajicich ¢astic. [1], [2]
Tvrdost

Tvrdost lze charakterizovat jako schopnost materidlu odolavat vic¢i proniknuti
ciziho télesa. Vnikajici téleso je odborné€ nazyvano indentor. Kazdy indentor je specificky
svym tvarem a otiskem, ktery v povrchu zanechavd. Podle pouzitého indentoru

oznacujeme tvrdost podle Vickerse, Kroopa, Rockwella, Berkoviche, Brinnela. [1], [2]
Drsnost

Drsnost oznacuje rizné nerovnosti povrchu, které vznikaji pti tvorbé povlaku. Je
ovlivnéna pouzitymi technologiemi a podminkami béhem vyroby. Drsnost 1ze posuzovat z
mnoha parametrd. Méfené parametry se 1isi podle toho, zda je méten profil (R parametry)

nebo plocha (S parametry). Nékteré parametry jsou uvedené v tabulce ¢. 1. [3]
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Zkratka Vyznam
Sa Primérna aritmeticka hodnota métené plochy, udava hodnotu drsnosti
Sz Soucet nejvyssiho vystupku a nejvétsi prohlubné
Sp Maximalni vyska vystupku
Sq Primérna kvadraticka hodnota méfené plochy

Tabulka 1 Vyznam zkratek vyskovych parametri

2.1.2 Chemickeé vlastnosti
Odolnost proti korozi

Vlivem Uc¢inkl riznych kapalnych nebo plynnych latek mtize dojit k poruSeni nebo
uplnému rozpadu povrchu. U kovl je tento proces nazyvan koroze. Odolnost viici korozi
nezavisi pouze na druhu materialu, ale také na okolnich podminkach jako je teplota nebo
koncentrace korozniho ¢inidla. Laboratorni méfeni odolnosti proti korozi byva nejcastéji
provadéno vystaveni daného materidlu riznym chemickym latkdm po urcitou dobu.
Velikost koroze se obvykle udava tibytkem hmotnosti v gramech na 1 cm? plochy za urgity

Cas. [4]
Zaruvzdornost

Zaruvzdornost vyjadfuje schopnost materialu odolavat vysokym teplotam.
Pusobenim vysokych teplot na neochranény povrch dojde k jeho degradaci. Z tohoto
diuvodu je vétSina nastroji, které jsou urCeny k praci ve vysokych teplotach pokryty
zaruvzdornym materialem. [4]

2.1.3 Fyzikalni vlastnosti
Tepelna vodivost

Tepelna vodivost je mnoZstvi tepla, které pfi ustdleném stavu projde za jednotku

¢asu mezi dvéma protilehlymi sténami krychle o délce hrany 1 m, je-li rozdil teplot mezi

témito st€énami 1 K. Nejlepsi tepelnou vodivost vykazuji Cisté kovy jako je stiibro. [4]
Elektricka vodivost

Elektricka vodivost udava, jak dobfe dokaze material vést elektricky proud. Podle

vodivosti délime materialy na elektrické vodice, izolanty a polovodice. [4]

12



2.2 Charakteristika tenkych povlaku

2.2.1 Zakladni informace o tenkych povlacich
Tenka vrstva je oznaCeni pro material o tloust’ce n€kolik nanometrii az jednotky

mikrometru. Tenké vrstvy neexistuji samostatné, vzdy jsou naneseny na zakladnim
materidlu nazyvany substrat. Takto tenkd vrstva dokaze vyznamné ovlivnit vlastnosti
zakladniho materidlu. V dne$ni dobé miize byt substratem téméi kazdy material, za

predpokladu, ze vydrzi proces depozice (povlakovaci teploty).

Jednotliva tenkd vrstva mize byt pouze z jednoho prvku, nebo Castéji ze slouceniny
ruznych prvki. NejcastéjSimi prvky ve vrstvach jsou kovy (titan, chrom, hlinik, tantal) a
polokovy (kfemik) ve formé oxidd, nitridd a karbidG. Mimo vlastnich materidlovych
vlastnosti pouzitych prvka ¢i sloucenin jsou vlastnosti tenkych vrstev z velké cCasti

ovlivnény pouzitou metodou depozice a samotnou tloustkou tenké vrstvy. [5]

Druhy povlaki

Monovrstva Dvojita Gradientni Multivrstevna Kompozitni
vrstva vrstva vrstva vrstva

Obrdzek 1 Druhy povlakdi [5]

Tenké povlaky lze zjednodusené rozdélit do n€kolika druhi, jak Ize vidét na obrazku 1.
Monovrstva

Monovrstva je nejzakladnéjsi druh povlaku. Na substrat je deponovana pouze jedna
vrstva o definované tloust'ce.
Dvojita vrstva

Dvojita vrstva je slozena ze dvou riznych vrstev na sobé. Jsou hledany optimalni
kombinace dvou materidlti pro dosazeni nejlepsich vlastnosti.
Multivrstva

Multivrstva se skldda z mnoha velmi tenkych monovrstev. Tloustka jednotlivych
monovrstev se pohybuje v fadech nékolika nm. Pfi tvofeni multivrStvy je nutné vybrat
materialy s vysokou pfilnavosti. Obvykle jsou kombinovany materialy, které se svymi

vlastnostmi dopliiuji. Casté kombinace materialii jsou CrN, TiN, TiAIN. [6]
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Gradientni vrstva

Gradientni vrstvy, jsou takové vrstvy, u kterych je jeden parametr spojité
proménny. Gradientni vrstvy umoziuji zkoumat vliv jednoho parametru na cely vzorek,
ostatni vlastnosti jsou shodné. Prikladem mulze byt postupnd zména depozi¢ni rychlosti.
[6], [7]
Kompozitni vrstva

Kompozitni vrstva je slozena zdvou a vice slozek. Podminka je vzajemna
nerozpustnost obou slozek. Jedna ze slozek musi byt krystalickd s velikosti krystalt
nékolika nm. Pfikladem kompozitni vrstvy je amorfni matrice SisNas, do které se usazuji

malé krystalky TiAIN. [6]

2.2.2 Oblasti pouziti tenkych povlak(
Uplatnéni tenkych vrstev je v dneSni dobé rozmanité. Jiz se nehledaji aplikacni

moznosti pro vrstvy, které se deponuji, ale naopak na zaklad¢ pozadavku praxe je snaha

vytvaret nové typy vrstev.
Rezné nastroje

V soucasnosti jsou tenké vrstvy casto pouzivany na nastroje, u kterych je
oc¢ekavano velké namahdni jako rizné obrébéci néstroje, vrtdky nebo systémy bez
moznosti mazéani. Pro tyto ucely jsou nej€astéji pouzivany nitridové vrstvy, které obecné

vykazuji vysokou tvrdosti a otéruvzdornosti.[5]
Vrstva TiN

Prednosti vrstvy TiN je jeji vysokd tvrdost a otéruvzdornost. Z tohoto diivodu je
vhodna pro velmi namahané nastroje jako napft. hroty vrtakt. Dal§im moznym pouZziti této
vrstvy je k dekorativnim ucelim z diivodu zlatu podobné barvy (obr 2). TiN je pro lidské

télo netoxicky a mize byt pouzit pro medicinské aplikace. [8], [10]
Vrstva CrN

Mechanické vlastnosti CrN jsou podobné TiN. Odolnost proti korozi a tepelna
odolnost je u CrN oproti TiN vyssi, ale tvrdost je o trochu nizsi. Vrstvy CrN jsou typické
nizkym vnitfnim napétim. Pro lidské télo je netoxicky a muze byt pouZit pro medicinské
aplikace. Barvou je podobny stiibru (obr 3). Podobné jako TiN je CrN pouzivan pro velmi

namahané nastroje. [9],[11]
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Obrdzek 2 Srouby s povliakem TiN (vlevo) [10] Obrazek 3 Vrtdk s povlakem CrN [11]

Optika

V optice se mizeme setkat se dvéma zékladnimi pouzitimi tenkych vrstev, vrstvy
antireflexni a vrstvy s vysokou propustnosti svétla. Antireflexni vrstvy jsou dlouhou dobu
pouzivany na ¢ockach. Vrstvy s vysokou propustnosti svétla jsou nutné pro dalekohledy
2.3 Technologie nanaseni tenkych povlakU

Existuje mnoho postupt, jak vytvofit tenkou vrstvu. Nejobecnéj$im rozdélenim je

do dvou typti — metody fyzikalni a metody chemické.

2.3.1 Metody fyzikalni depozice (PVD)
Metody PVD (Physical Vapor Deposition) vyuzivaji k vytvoreni tenkych vrstev

fyzikélni principy. Proces lze rozd¢lit do tii kroki. Prvnim krokem je vytvofeni pary
z pevného materialu, ktery chceme deponovat. Toho lze docilit za vysoké teplota a velmi
nizkych tlakli. Druhy krok je transport ¢astic na substrat. Poslednim krokem je kondenzace
par na substratu za vzniku tenké vrstvy. Mezi zakladni metody patii naprasovani a

naparovani. [12]
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Naparovani

Zakladem napatfovani je postupné odpafovani materidli za velmi nizkého tlaku.
Nizky tlak je nutny z divodu vysoké teploty pouzivanych materidla pfi atmosférickém
tlaku. Nizky tlak také zvétSuje stftedni volnou drahu. Dalsi z dGvodi pro nizky tlak je témér
absence castic vzduchu, které¢ by mohly nardzet do ¢astic naparované latky. To by mélo za
nasledek nerovnomérnou tloustku tenké vrstvy. Schéma napafovani je zobrazeno na

obrazku 4.

Hi
i\

I Sub_stra't I

Y il

Odparené castice

Cerpéni

Obrazek 4 Schéma naparovani [12]

Prabe¢h depozice

Cely proces se odehrava v uzaviené komote, kde je postupné sniZzovan tlak. Cilova
hodnota je mezi 10* az 10° Pa. Cilové hodnoty vakua nelze dosahnout okamzits.
V prvnim kroku je komora tzv. pfedCerpana. PredCerpanim se lze dostat na hodnoty
desitky Pa. Cilova hodnota vakua je poté dosaZena mnohem vykonnéjsi vyvévou. Po

ukonceni procesu snizovani tlaku se celkovy tlak v komofte ustali.

Deponovany material je umistén do Zaruvzdorného materialu, obvykle tvaru
lodicky, kterd je umisténa do vyparniku. Lodi¢ek muze byt ve vyparniku vice v ptipadé
vytvafeni multivrstvy. Deponovany materidl by mél byt homogenni. V ptipadé
nehomogenniho materidlu by doSlo k neZddoucimu nerovnomérnému odpafovani.
Deponovany material je potieba zahtat na teplotu varu. Zahtivani je obvykle provadéno
odporovym ohievem. Existuji dal§i zplisoby ohievu, naptiklad elektronovym paprskem
nebo laserem. Odpafené ¢astice materialu se pohybuji smérem k substratu, kde kondenzuji

z divodu nizsi teploty substratu. [12]
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Tloustku vrstvy urcuje maska a kiemikovy senzor. Kiemikovy senzor mefi miru
odparovani. V momenté, kdy je dosazena pozadovana mira odpafovani je maska piesunuta

a Castice materialu mohou dopadat na substrat.

Metodu napafovani lze upravit tak, ze do vakuové komory je vpusténo malé
mnozstvi specifického plynu. Tato metoda se jmenuje reaktivni napatfovani. Specificky
plyn mtze byt dusik, kyslik. Timto ndm vznikaji oxidy a nitridy prvkd. Problémem této
metody je ze, specificky plyn zvySuje tlak v komote. V ptipadé nedostatku specifického
plynu nestihnou vSechny castice deponovaného materialu zreagovat s plynem a vznikla

vrstva je nizsi kvality. [13]
NapraSovani

Proces napraSovani je zaloZzen na principu rozprasovani terée pomoci iontd
inertniho plynu a nésledné kondenzace rozpraSeného materidlu na substratu. lonty
inertniho plynu, nejcastéji argonu vznikaji v silném elektrickém poli a ziskévaji vysokou
kinetickou energii. Takto urychlené castice dopadaji na ter¢ deponovaného materialu, kde
odprasi atomy terce, které poté kondenzuji na substratu. Dopad argonového iontu je
zobrazen na obrazku 5. Existuje nékolik zdkladnich metod naprasovani. Nejsnadné&jsi
metoda je napraSovani doutnavym vybojem rovinné diody. U¢inngjsi metodou je

magnetronové naprasovani. Pro pfipad deponovani nevodivych materiald se pouziva

metoda radiofrekven¢niho naprasovani.[6]

ionizovanw iont Ar s kinetickou
energii

povrch

Obradzek 5 Schéma naprasovani [6]
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NapraSovani doutnavym vybojem rovinné diody

Jedna se o nejzékladnéjsi metodu naprasovani. Systém se skladé z terce (katoda) a
substratu (anoda). Vzdalenost mezi elektrodami se pohybuje mezi 50 az 100 nm. Cely
proces depozice se provadi v uzaviené komote, do které je vpusSténo malé mnozstvi
pracovniho plynu, nejc¢astéji argonu. Tlak v komoie byva v rozmezi nékolika Pa. Kladné
ionty pracovniho plynu nardzeji do terCe, ze kterého vyrazeji atomy. Vyrazené pievazné
neutrdlni atomy poté kondenzuji na substratu, kde vytvareji tenky povlak. V primyslu se

tato metoda nepouziva z divodu pomalé depozice. [14]
Magnetronové naprasovani

Magnetronové naparovani probihd ve vakuové komote. Ter¢ je opét katoda a
substrat anoda. Do komory je vpustén pracovni plyn, nejcastéji se jednd o argon. Ten je
poté ionizovan. Vznikne plazma, ve kterém se pohybuje kladné nabity iont argonu a volny
elektron. Kladné ionty argonu se vlivem elektrického pole pohybuji ke katod¢, kde vyrazi
atomy terce. Volné elektrony jsou vazany v magnetickém poli pobliz terce. Magnetické
pole je vytvafeno novou soucastkou tzn. magnetronem. Elektrony se v magnetickém poli
pohybuji po siloCarach. Pti tomto pohybu narazeji do dalSich neutralnich atomii argonu.
Tyto srazky zvySuji stupeil ionizace a vznikaji dalsi kladné ionty pracovniho plynu, které
se poté podileji na procesu naprasovani. Pribéh magnetronového naprasovani je zobrazen

na obrazku 6.

Do komory lIze také zavést specificky plyn, jako v pfipad€ napafovani. Tato metoda
se jmenuje reaktivni magnetronové naprasovani. Vpusténim specifického plynu (kyslik,

dusik) lze vytvaiet povlaky jako TiN, CrN. [6]
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Vystfeny atom

Z terde Siloc¢ary el. pole
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lonty argonu

Katoda magnetronového naprasovani

Obradzek 6 Schéma magnetronového naprasovdni [6]

Radiofrekvenc¢ni napraSovani

Tato metoda je pouzivana pro terée z nevodivého materidlu. Béhem klasického
napraSovani by na se na nevodivém materialu kumuloval naboj, ktery by zamezoval
rozprasovani. Pro vytvofeni plazmy je pouzivan vysokofrekvenéni signdl. Frekvence se
pohybuje okolo 0,5 az 30 MHz, nejcastéji 13,56 MHz. Nevodiva elektroda se stiidavé
nabiji a vybiji podle zmény polarity. Béhem jedné putlperiody je ter¢ odprasovan a ve

druhé je ter¢ neutralizovan. [6]

2.3.2 Depozice katodovym obloukem Arc-PVD (Cathodic Arc Deposition)
Metoda depozice katodovym obloukem je zaloZena na plazmovém oblouku o

nizkém napéti a vysokém proudu mezi dvéma elektrodami ve vakuu, ktery vytvaii hustou a
vysoce ionizovanou plazmu. Vzniklé ¢astice jsou poté usmérnény magnetickym polem

smérem substratu, kde vytvofi tenkou vrstvu.

Katodovy oblouk vznik4 mezi anodou (vakuova komora) a katodou (ter¢). Vznikly
katodovy oblouk hoii na katodé pouze bodové. Timto bodovym hofenim vznikaji na
katod¢ katodové skvrny. Z divodu soustfedéni téméf celého proudu vyboje dosahuje
teplota na misté skvrny velmi vysokych hodnot. Pohyb skvrny po ter¢i je chaoticky a tim je

ter¢ nerovnoméerné opotiebovan.

Béhem depozice katodovym obloukem vznikaji také makrocastice. Jejich velikost

miZe byt mensi neZ mikrometr az do nékolika mikrometri. Usazovani makroc¢astic na
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vzniklém povrchu ma negativni vliv na jeho vlastnosti. Mohou zplsobit pdrovitost

povrchu, zhorSeni adhezi a drsnost povrchu.

Makrocastice lze odstranit zavedenim magnetickych filtrii. Filtr funguje tak, ze
nabité castice odkloni smérem k terci, zatimco makrocastice, které se pohybuji pfimocaie
nemohou filtrem projit. Pouziti filtru vyrazné¢ zpomaluje dobu depozice a dochazi
k ztratam deponovanych ionti. Z tohoto divodu je pouzivana pouze ve specifickych
ptipadech. V praxi se vyuzivaji filtry tvaru esovité zatacky nebo pravotocivé zatacky. Jak

je ukazano na obrazku 7.

Katoda

Substrat
Obrdzek 7 Filtr tvaru S [15]

Jako u vétSiny metod PVD lze do komory vpustit malé mnozZstvi specifického plynu
jako kyslik pro vznik oxidli nebo dusiku pro vznik nitridi. Timto zptisobem mohou vznikat
vrstvy jako CrN, TiN, AIN, AlO3, TiO, Lze také vytvofit komplexnéjsi vrstvy jako

TiCrN, TiAIN pouzitim katody ze slitiny nebo pouZzitim dvou a vice katod.

Vzniklé tenké vrstvy maji lep$i adhezni vlastnosti neZ vrstvy vytvofené jinou

metodou. Metoda dovoluje vytvofit velmi tenké povlaky v fadech pm.

Vyhodou této metody je moznost deponovat témef vSechny vodivé materidly. To
lze ovSem povazovat za nevyhodu, protoze touto metodou nelze vytvofit vrstvy

z nevodivych materiald. [15], [16]
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2.3.3 Metody CVD
Metody CVD (Chemical Vapor Deposition) vyuzivaji k tvorbé tenkych vrstev

velmi reaktivni latky v plynném skupenstvi. Tyto plyny, obecné nazyvany prekurzory
spolu reaguji nebo se rozpadaji za vzniku tenké vrstvy. Metody CVD obvykle vyzaduji
vysokou teplotu, ta se mize pohybovat kolem 1000 °C. Obecny prubéh depozice lze
rozdélit do né€kolika krokd. Prvni krok je transport prekurzorti na substrat. V tomto kroku
jsou reakce mezi prekurzory nezadouci. V druhém kroku prekurzory reaguji se substratem
za vzniku tenké vrstvy. V poslednim kroku jsou vedlej$i produkty reakce odstranény

z reakéni komory. Schéma CVD je zobrazeno na obrazku 8.

Nevyhody metod CVD je hlavné jejich vysoka energetickd naro€nost na ohfev a
udrzeni teploty béhem depozice. Cas depozice se pohybuje okolo 6-10 hodinami. Dalsi
omezeni je ve vybéru substratu z divodu vysokych teplot. Takto vysoké teploty mohou

degradovat substrat. Dalsi problém je v pouziti ekologicky nebezpecnych latek. [6], [12]

Substrat Substrat

Obrdzek 8 Schéma CVD [12]

PECVD (Plasma Enhanced CVD)

Tato metoda je zalozend na obecné metodé CVD s rozdilem pouziti plazmatu
béhem depozice. Vyuziti plazmatu zpisobuje ionizaci plynnych slozek v depozi¢ni
komote. V takto vzniklém prostiedi probihaji chemické reakce za nizSich teplot. Nizsi
pouzitd teplota umoziluje pouZiti substratl a prekurzord, které by jinak degradovali béhem
klasické CVD metody. Plazma je generovdno radiofrekvencnim signalem o frekvenci

v rozsahu 0,5-50 MHz [6]
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Epitaxe atomovych vrstev (ALCVD — Atomic Layer CVD)

Metoda ALCVD umoznuje precizni kontrolu nad tlouStkou jednotlivych
monovrstev. Tato metoda je zalozena na sekvencnich reakcich jednotlivych prekurzori.
Zékladni princip je, ze se jeden prekurzor adsorbuje na povrch. Poté je vpustén druhy
prekurzor, ktery s prvnim zreaguje za vzniku tenké vrstvy. Tento postup je periodicky
opakovan az do vzniku tenké vrstvy s ptesn¢ definovanou tloustkou. Hlavni nevyhoda této

metody je pomaly rist vrstvy. [17]

2.4 Tribologie
Tribologie je védecky obor zabyvajici se tienim, opotfebenim a mazdnim vzajemné

se pohybujicich povrchll. Tento vzajemny pohyb miize byt kluzny, valivy, narazovy nebo
kmitavy. Béhem vzajemného pohybu dochazi ke strukturnim zménam obou povrchi, které

jsou poté vyhodnoceny.

Tribologické procesy probihaji v tribologické soustavé. Ta je tvofena minimalné
dvéma télesy, kterd jsou navzajem v kontaktu. Mezi télesy se mohou vyskytovat rizné
mezilatky (olej, voda, necistoty). Déle do soustavy patii okolni prostiedi (teplota, vlhkost).
Tribologické soustavy lze rozdélit do dvou kategorii podle oblasti uplatnéni na ptirozené a

umélé soustavy.

Pro nekteré technické funkce je tfeni jev uziteény. Pfikladem miize byt brzdéni tedy
kontakt vozovky a pneumatiky. V opa¢ném piipadé, kdy tfeni je jevem nezadoucim,
dochazi ke snizovani ucinnosti technického zatizeni naptiklad pohyb ozubenych kol nebo

tteci dvojice valec a pist.

Podle jedné z definic je tfeni odpor proti relativnimu pohybu vznikajici mezi dvéma
k sob¢ pfitlacovanymi télesy v oblasti dotyku jejich povrchll v tangencidlnim sméru. Tteci
sila vZdy plsobi ve sméru opacném oproti zamyslenému pohybu télesa. Tato definice je

platna pro tfeni vnéjsi nikoliv pro vnitini. [18]

2.4.1Tfeni
Tteni 1ze charakterizovat z vice kritérii. Prvni kritérium je podle mista vzniku na

tteni vné&jsi, které vznikd na rozhrani dvou tfecich ploch a tfeni vnitini, které vznika uvnitf

télesa mezi vrstvami materialu a je typické pro proudéni v kapalinach.[18]
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2.4.1.1 Podle skupenstvi tirecich ploch.
Treni pevnych materiala

Tteni pevnych ploch je zplsobeno interakci povrchi pii mechanickém ptsobeni.
Ttfeni pevnych materidld zavisi na drsnosti materidlu a adhezi mezi mikronerovnostmi

povrchu.
Treni v kapalinach

Tteni v kapalindch je charakterizované fyzikélni veli¢inou viskozita. Tteci vrstvy

maji vlastnosti kapalin.
Treni v plynech

Tteni v plynech je podobné tfeni v kapalindch srozdilem, ze tifeci vrstva ma

vlastnosti plynu.
2.4.1.2 Podle piitomnosti mazaci latky

Tteni podle mazaci latky posuzujeme podle tloustky mazaci vrstvy. Grafické

znazornéni je zobrazeno na obrazku 9.
Suché treni

V piipad¢ suchého tfeni jsou plochy materidlu bez mazani. Béhem pohybu ploch
dochazi k zahtivani a nejvét§imu opotiebeni kluznych ploch. Mize dojit k zadfeni trecich

ploch.
Kapalinové tfeni

Kapalinové tfeni nebo také mokré tfeni je charakteristické oddélenim kluznych
ploch dostatecné tlustou vrstvou maziva. Kluzné plochy nejsou témét opotiebovany a

dochazi k minimalnimu zahfivani a sniZeni ztraty energii.
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Polosuché tireni

Polosuché neboli mezni tfeni je takové tfeni, kdy dojde k takovému ztenceni

mazaci vrstvy, Ze za¢ina dochazet k vzajemnému styku povrchii nerovnosti tfecich ploch.

suché tieni kapalinné tieni smifené tfeni
{tfeni pevaych téles)

Obrazek 9 Treni podle pritomnosti maziva [18]

2.4.1.3 Podle pohybu
Treni smykové

Smykové tfeni vznikd pfi kontaktu dvou vzajemné se pohybujicich ploch.
Z experimentu bylo zji$téno, ze smykové tieni je zavislé na rychlosti. Z pohledu rychlosti
mohou nastat dva piipady, téleso je v klidu (statické tfeni) a téleso je v pohybu (tfeni
dynamické). Podle tohoto rozdéleni jsou tieni vyhodnocena podle ptislusnych koeficientli
treni na koeficient staticky a dynamicky, coz jsou bezrozmérné fyzikalni veli¢iny. Pro
uvedeni télesa z klidové pozice je nutné piekonat tfeni statické, které byva vEtsi nez treni
dynamické. Koeficient tfeni neni vlastnost jednotlivého materidlu, ale dvojici materiald.
Dale je nutné zminit, Zze velikost koeficientu je ovlivnéna okolnimi podminkami jako

vlhkost vzduchu, drsnost povrchu, ptitomnost necistot aj.. [18]
Valivé tieni

Valivé tfeni vznika pii rotacnim a zarovein posuvnym pohybem télesa o kruhovém
prafezu po podlozce. Pficina valivého tfeni je v mikroskopickych prokluzech ve sméru
nebo proti sméru odvalovani. Tteci sila je vyrazné mensi nez u tieni smykového, udava se

piiblizné 1/10 az 1/20 hodnoty. [18]

2.4.2 Opotfebeni
Jako opotiebeni oznacujeme Ubytek materidlu z tfeci plochy vlivem vzajemného

pohybu. Opotiebeni se projevuje uvolnovanim ¢astic z povrchu materialu. Toto uvolnovani
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¢astic zplsobuje zmény vlastnosti opotiebovavané plochy. Grafické znadzornéni opotiebeni

je zobrazeno na obrazku 10.
Abrazivni opotiebeni

Abrazivnim opotfebenim je mysleno oddélovani ¢astic z funkéniho povrchu vlivem
tvrdych ¢astic nebo plisobenim druhého tvrdého povrchu. Zplisobené opotiebeni zavisi na
tvrdosti obou materialii. Dale zavisi na velikosti a tvaru abrazivnich Castic. Abrazivni
opotiebeni tvoii pfiblizné polovinu piipadil opotiebeni. Pro abrazivni opotiebeni je typické

vznik ryh, skrabanct. [18], [19]
Adhezivni opotifebeni

Adhezivni opotfebeni vznikd pifi kontaktu mezi plochami, piesnéji kontaktd
nerovnosti obou povrchi. Pfi vzajemném dotyku nerovnosti dochazi k plastickym a
elastickym deformacim a vzniku mikro spoji. Vznik mikro spojl je CastéjSi pro materidly
s podobnym slozenim. Mikro spoje se pohybem poruSuji. Okoli mikro spoje je vlivem
plastické deformace zpevnéné, a tak dochazi ¢asto k porusovani vazeb v podpovrchovych
vrstvach, které zplsobi uvolnovani a vytrhdvani cCéastic mékcéiho materidlu. Dochazi
Kk pfenosu z jednoho materialu na material druhy. Mikro spoje mohou zpusobit Castecné

zadfeni a v krajnim piipad¢ svareni dilt za studena. [18], [19], [20]
Erozni opotiebeni

Erozni opotiebeni vznikd plsobenim pevnymi casteckami, které jsou unasSeny
proudem kapaliny nebo plynu. PoSkozeni vznikd narazem unaSené castice na funkéni
povrch. Mira poSkozeni je ovlivnéna tvarem castice, thlem dopadu, pocCtem Ccastic a

rychlosti dopadajici ¢astice. [18],[18],

adhezivni opotrebeni abrazivni opotfebeni erozivni opotrebeni

Obrdazek 10 Druhy opotrebeni [18]
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Kavita¢ni opotiebeni

Proces kavitacniho opotiebeni souvisi s kavitaci, coz je vznikani dutin v kapaling
pfi lokdlnim poklesu tlaku, které v oblasti zvySen¢ho tlaku imploduji. Imploze kavita¢ni
dutiny je provazena rdzovou vlnou, kterd mé destruktivni G¢inek na okolni material

V podobé vytrhavani ¢astic z povrchu. Imploze a G¢inek tlakové viny je vidét na obrazku

11. [18], [19], [21]
() o <
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Obrdzek 11 Prubéh kavitacniho opotrebeni [21]

2.5 Hodnoceni vlastnosti tenkych vrstev

2.5.1 Méfeni tloustky
Zmgéfit tloustku tenké vrstvy Ize metodou kalotest. Jedna se o destruktivni metodu

mefeni tlouStky povrchu. Tato metoda je zalozena na tom, Ze se do povrchu vzorku
vybrousi kulovy vrchlik, ktery se poté jevi na primétu jako mezikruzi. K vybrusu je
nejcasteji pouzivana ocelova kulicka o znamém prameéru. Pro snadnéjsi vybrus je kulicka
jesté potfena diamantovou brusnou pastou. Kulicka se probrousi az na substrat. Vznikla
mezikruzi jsou poté zkouméana pod mikroskopem. Ze znalosti poloméri jednotlivych

mezikruZzi 1ze spocitat tlouStku vrstvy.

2.5.2 Méfeni adheze vrstvy

vvvvvv

vrstvy. Velikost adheze ovliviiuje mnoZstvi vazebnych sil mezi vrstvou a substratem.
Mnozstvi vazebnych sil ovliviiuje predevs§im Cistota substratu. Mezi hlavni zdroje necistot
na substratu patii mastnota a prach. Adheze je také ovlivnéna pouZitou depozi¢ni metodou.
V ptipadé, Ze je adheze substratu a tenké vrstvy nedostatecnd mulze dojit k castecnému

nebo Uplnému odlepeni tenké vrstvy.
Scratch test

Metoda scratch test neboli vrypova zkouska slouzi k méteni adheze tenké vrstvy na
substrat. Metoda je zaloZena na vniku Rockwellowa hrotu o poloméru 20-200 pum do

povrchu vzorku, ktery se rovnomérné piimocafe pohybuje. Také se vyuziva varianty
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pohybujiciho se hrotu a stacionarniho vzorku. Na Rockwelliiv hrot plsobi kolma sila
v rozmezi 2—-100 N. Metoda je nastavena tak, ze se plsobici sila postupné zvySuje az do
maximalni nastavené hodnoty. Soufasnym pohybem vzorku a zatézujici sily vznikne na
povrchu vzorku vrypova stopa, schéma na obrazku 12. V momenté, kdy pusobici sila
dosdhne na jistou mez, dojde k poruseni vrstvy a k jejimu odlupovani. Tyto meze se
oznacuji jako kritické zatizeni Lc (Load critical). Hodnota Lc pro danou tenkou vrstvu pak
odpovida jeji skutecné adhezi k substratu. Urcuje se nékolik Lec hodnot, jejich vysvétleni je

v tabulce 2.

Lc: ZacateCni poskozeni vrstvy

Lc> Vrstva je velmi poskozend, misty chybi

(cca 50 na 50 % vrstva - substrat)

Lcs Okamzik, kdy vrstva Gpln¢ chybi

Tabulka 2 Lc hodnoty

Béhem méfeni 1ze také detekovat akustickou emisi za ptredpokladu, ze je méfici
sada vybavena danym detektorem. Akustickd emise je fyzikalni jev, v némz pozorujeme
akustické signaly vysilané mechanicky namahanym télesem. Cim vice je vrstva

poskozovana vlivem zatézujici sily, tim vétsi je velikost akustické emise.

Dalsi moznou fyzikalni veli¢inu, kterou béhem méfeni mizeme ziskat, opét za
predpokladu, ze je méfici zafizeni vybaveno danym detektorem, je koeficient smykového

tieni. Zde se jedna o dynamicky koeficient smykového tfeni.

Vznikly vryp je poté zkouman pod optickym mikroskopem. Jsou hledany takové
oblasti, kde doSlo k poruseni vrstvy. Ze znalosti koeficientu tfeni a akustické emise jsou

poté vyhodnoceny hodnoty Lc. [22]

Indentor
Tenka

vrstva

Substrat

Obrdzek 12 Schéma Scratch testu [22]
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2.5.3 Méreni tvrdosti
Tvrdost materidlu je jeden ze zékladnich parametri pro popis mechanickych

vlastnosti tenkych vrstev. Métenim tvrdosti 1ze ziskat informace o plastickém a elastickém
chovani latky v zasazeném objemu. Tvrdost materialu se zkoumad indentorem. Indentor je
zkuSebni teleso, které do materialu kolmo vniké konstantni silou do urcité hloubky. Tento
proces se nazyva indentace. Indentory se rozliSuji podle geometrického tvaru hrotu.
Metody méfeni tvrdosti 1ze rozdélit podle sily, kterou indentor ptisobi na povrch a hloubky
indentace na mikrotvrdost a nanotvrdost. Sily pouzivané u mikrotvrdosti se pohybuji pod
hodnotou 2 N a hloubkou indentace vétsi nez 200 nm. Pro nanotvrdost se obvykle
pouzivaji sily mens$i nez 1 N a meéfeni do hloubky mensi nez 200 nm. Pfi méfeni
nanotvrdosti je nutné dbat na pouZzitou silu, kterou indentor plisobi. MliZze nastat situace,
kdy indentor pronikne skrz nanesenou vrstvu az do substratu. Substrat byva obvykle
Z jiného materialu nez nanesend vrstva a tim ma i jinou hodnotu tvrdosti To by zptisobilo
zkreslenou hodnotu meéfeni. Z tohoto diivodu je prvni vpich kalibraéni a podle zjisténé
tloustky je nastavena hloubka indentace, obvykle do deseti procent (10 %) tloustky
vrstvy.[23]

Kazdy vpich je fizen pocitatem, ktery po dobu testu zaznamenava hloubku
indentoru a jeho zatiZeni a odlehCeni. Z nasbiranych dat je vytvofen graf zavislosti
hloubky, do které indentor pronikl a zatézovaci sily. Graf obsahuje dvé vyznacné kiivky.
Prvni kfivka zatiZzeni a druhd kiivka uvolnéni. Z naméfenych dat 1ze vypocitat hodnotu

tvrdosti a také Youngtv modul pruznosti. Obrazek 13 popisuje indentaéni kiivku. [1], [2]

hyax- maximainl hioubka proniknutf indentoru
Lasae- maximaind zatZenl indentoru
hy- hioubka proniknuti indentoru po odlehéeni

S- sklon (smémice) poateénho Gseku odleh
kfivky

Zatizen

A
2, A2

hy

Tamm oawme e oame  Gee 3o mme  me  poes e S AT 3o o alm s

Obrazek 13 Indentaéni krivka [2]

28



Typy indentorii
Vickersuv indentor

Vickerstiv indentor je pravidelny ¢tyfboky jehlan s vrcholovym thlem stén 136°.
Po zatizeni Vickersovym indentorem vznikaji Vv povrchu pravidelné ctyfhranné otisky.
Takto vznikly otisk je snadno meéfitelny. Z divodu omezeni deformaci indentoru, byva
indentor vyroben z diamantu. Tvar indentoru a otisk do povrchu je zobrazen na obrazku
14.[23], [24], [25]

Obrazek 14 Vickersiv indentor [24]

Vztah pro Vickersovu tvrdost je:

0,1891 - E, 0y
V= =

Kde F je sila vNewtonech a d je prumémé vzdalenost otisku uhlopricek v

milimetrech.[23]
Knoopiiv indentor

Knoopuv indentor vychazi z Vickersova indentoru. Je opét vyroben z diamantu, ale
odliSuje se tvarem indentoru. Pro Knooptiv indentor je typickd velmi protahla
kosoctvere¢na podstava. Vznikly otisk je tvaru protdhlého kosoctverce s pomérem

uhlopficek 1:7. Tvar indentoru a otisk do povrchu je zobrazen na obrazku 15.

Pro Knoopovu metodu jsou typické mensi zatéZovaci sily. Tato metoda se pouziva
pro vice indentaci blizko u sebe nebo na krajich vzorku. Materidly, na které se tato metoda
aplikuje byvaji kiehké jako napiiklad sklo a keramika. Dale je vhodna pro tenké vrstvy
z divodu malé hloubky otisku. [25]
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i 5l Bel ..s—é"::‘l:‘:}- _F
77 == p—— R
LSS S TS T TS AAS
/ Z
REZ A-A
‘Ivar diamantového jehlana Vzhted vtisku Knoopove jehlana.

podle Knoopa,

Obrdazek 15 Knooplv indentor [26]

Vztah pro Knoopovu tvrdost
F
HK = 1,451 D

Kde F je sila v Newtonech a d je délka delsi uhlopti¢ky v milimetrech.[23]
Berkovichiiv indentor

Indentor je tvaru nepravidelného tiisténného jehlanu. Mezi vyskou a boénimi
sténami je uhel a = 65,27°. Indentor je opét vyrobeny z diamantu. Berkovichiv indentor
se zavedl, protoze byl snazsi na vyrobu nez indentor Vickersiv. Divodem je geometricka

podminka sbihavosti stén.[23]

Vypocet Berkovichovy tvrdosti
F
HCH = 1570 - I

Kde F je zatézovaci silav N
1 je vyska vytvofeného trojuhelniku do vzorku v mm.[23]
Brinnelliiv indentor

Brinellliv indentor je kulicku z kalené ocele nebo karbidu wolframu o znamém
prumé&ru (obrazek 16). Nejcastéjsi pramér kulicky byva 2,5-10 mm. Brinelltv indentor se
aplikuje pfedevS§im na hrubé materidly. Vysledek je vyhodnocen pomoci specidlniho
Brinellova mikroskopu. Pfesnost vysledku je ovlivnéna pfedevS§im zméfenim priméru

vtisku, ktery miize byt nezfetelny a nesymetricky.[23]
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Obrazek 16 Brinelliiv indentor [25]

Vypocet Brinellovy tvrdosti se udava jako pomér zatézovaci sily k plose indentace.

2-F

m-D-(D—D?—d?

BHN =

Kde F je zatézovaci sila v N,
D je prumér indentoru v mm,
d je pramér vtisku v mm [23].
Rockwelliv indentor

Rockwelltiv indentor ma tvar kuzele s vrcholovym uhlem 120° a zaoblenym
polomérem 0,2 mm. Tvrdost pfi méfeni pomoci Rockwellova indentoru je vyhodnocena
Z hloubky vytvofeného vtisku. Nejdiive je pouZito malé predbézné zatizeni. Ptedbézné
zatizeni slouzi k odstranéni vlivu povrchu na méteni. Poté je aplikovano zkuSebni zatiZeni.

Ze vzniklého rozdilu hloubek vtisk je nasledné spocitana tvrdost materialu.[27]

2.5.4 Drsnost povrchu
Drsnost povrchu je nerovnost povrchu, ktera vznika pii vyrob&/tvorbé povrchu. Je

ovlivnéna pouzitymi technologiemi a podminkami béhem vyroby.
Konfokalni mikroskop

Konfokalni mikroskop je druh optického mikroskopu. Pozorovany vzorek je
osvétlovan laserovym paprskem, ktery je fokusovan na clonku. Vzorek je skenovan bod po
bodu, tak, Ze je zdroj svétla staticky a vzorek je v pohybu nebo je vzorek staticky a zdroj

svétla v pohybu. Z nékolika méteni je poté slozen vysledny obraz.

Uzky svazek laseru sméfuje skrz prvni konfokalni clonku na dichromatické zrcadlo,
které zaostii na vybrany bod vzorku. Timto je vzorek v ohniskové roving€. Odrazené svétlo
prochazi opét objektivem, dichroickym zrcadlem, bariérovym filtrem, druhou konfokalni

clonkou, a nakonec dopada pted fotondsobi¢. Druha clonka slouzi k filtraci odrazenych
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paprskli pochézejicich z oblasti mimo ohniskové roviny. Obraz celé zaostfené roviny je
ziskan rastrovanim bod po bodu. Pokud je postupné nasnimano dostate¢né mnozstvi rovin,

je mozné pomoci pocitace slozit 3D model. [28], [29]
Dotykovy profilometr DektakXT™

Princip méfeni spociva ve zkoumani povrchu pomoci hrotu, ktery je vyroben
z velmi tvrdého materialu. Na konci hrotu je umisténa diamantova kulicka o definovaném
poloméru (pii méfeni byl pouzit hrot s polomérem Spicky 2,5 um). Zaznamenava se
vertikalni vychylka hrotu v zavislosti na jeho horizontalni pohyb po povrchu. RozliSovaci
schopnost je zavisla na praméru kulicky na konci jehly. Timto méfenim lze vyhodnotit
vySkové parametry drsnosti povrchu (dle 1SO 25178) a vytvofit napt. 3D mapu

sledovanych povrchu.

Dotykovy profilometr je vhodny nejen pro méfeni tvrdych materiald, ale i pro
mekké materialy, které by hrot mohl deformovat, proto 1ze pfed méfenim nastavit vhodné

zatiZeni hrotu. [29]

2.5.6 Hodnoceni tribologickych vlastnosti
Tribologie je védni obor zabyvajici se chovani pfedmétd, které jsou v dotyku pii

vzajemném pohybu. Tribologické testy jsou zamétfeny pievazné€ na zjiStovani koeficientu
tteni a opotiebeni zkoumanych materialli. Tyto vlastnosti jsou vZzdy ovlivnény zkoumanym

materidlem a okolnich podminek béhem testovani.

Méfeni tribologickych vlastnosti se vyuzivaji méfici ptistroje zvané tribometry.
Zakladni méfeni pro ziskani koeficientu tfeni a nasledné opotiebeni zkoumaného materialu

je metoda "PIN-on-DISC".
Metoda PIN-on-DISC nebo BALL-on-DISC

Zékladni princip této metody je vtlaCovani pevné ukotveného zkuSebniho télesa
nazyvaného PIN. Toto zkuSebni télisko miiZze byt tvaru kulicky nebo hrotu. Na télisku
pusobi zaté¢zovaci sila. Takto zatizené télisko je vtlaovano do zkoumaného povrchu
vzorku nazyvany DISC, ktery se otaci danou rychlosti. Vzajemnym ptisobeni PIN na DISC
vznikd na zkoumaném vzorku tribologickd stopa. Schéma metody je zobrazeno na

obrazku 17.
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Vysledkem méfeni je koeficient tfeni v zavislosti na poctu cykli. Dale je sledovano
opottebeni PINu. Vzniklou stopu je mozné méfit pod optickym mikroskopem a poté

dopocitat miru opotiebeni.

Vysledky méfeni jsou ovlivnény okolnimi podminkami. Z tohoto diivodu jsou
podminky testovani nastaveny tak, aby odpovidaly nejblize podminkam
redlnym, ptredev§im vlhkost, teplota a pfitomnost mazaci latky. Také je nutné zvolit
dostatecné velky polomér méfeni, aby se vzniklé teplo pii kontaktu PINu s DISCem stihlo

uvolnit do okoli a dale neovlivnilo méfeni. [31]

Rotujici disk Senzor teploty Rameno

PIN télisko

Stopa
opotiebeni

Obrazek 17 Metoda PIN-on-DISC [31]

33



3 Experimentalni Cast
3.1 Substrat

Tenké vrstvy byly deponovany na substrat z rychlofezné oceli, které je podle
normy CSN pfitazeno &islo 19830, s povrchovou drsnosti Ra 0.01um a tvrdosti 64 —
65 HRC. Jedna se o ocel s vysokou houzevnatosti a vysokou pevnosti pii vyssich teplotach
s chemickym slozenim [Hm %]: C — 0.90; Mn — 0.31; Si — 0.34; P — 0.026; S — 0.0005;
Cr— 4.43; Mo — 4.78; W — 5.93; V — 1.79; Co — 0.65 [32],[33],[34]. Pouziva se pro

vysokovykonné nastroje jako vrtaky, frézy a mnoho dalSich nastrojt. [35]

3.2 Pred depozi¢ni pfiprava
Pied samotnou depozici byly vzorky o tvaru valce s primérem 20 mm a vyskou

5 mm podrobeny né€kolika procesiim, aby byla zlepSena adheze vrstvy. Nejprve byly
vzorky ponotfeny do zasaditého roztoku Vv ultrazvukové Cisti¢ce po dobu 5 minut. Poté byly
vzorky oplachnuty demineralizovanou vodou a ususeny vroucim ethanolem a horkym
vzduchem. Okamzité po chemickém cisténi byly vzorky umistény do vakuové komory do
drzaku. V komote byly vzorky ociStény kladnymi ionty Cr, aby byly odstranény
kontaminace substratu. Béhem tohoto Cisténi byla také odstranéna vrstva oxidi. Iontové

¢iSténi probihalo za tlaku 0,2 Pa za pfitomnosti argonu a S nastavenym napétim - 1000 V.

Pro zlepSeni adheze mezi substratem a tenkou vrstvou byla vytvofena mezivrstva

mezi Cr a CrN o tloust'ce 100 nm. [32],[33]

3.3 Depozice vrstev
Multivrstvy CrN/TiN byly vytvofeny Arc-PVD metodou katodovym obloukem.

Samotna depozice probéhla v Centralni laboratofi aplikované fyziky na Bulharské
akademii véd v Plovdivu. Ve vakuové komote se nachazely dvé katody (terce) z Cistého
titanu a chromu. Substrat se nachdzel uprostfed komory. Pro vznik nitridové vrstvy bylo do
komory vpusténo malé mnozstvi dusiku. Kazdy vzorek mél jinou dobu depozice pro

naneseni monovrstvy (Tabulka 3). Podle doby depozice jsou vzorky pojmenovany na

Nanomultilayer (NML) 10 (na obrazku 18), NML 15, NML 20 a NML 30.
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Druh Rychlost otaceni Pocet Tloustka jednotlivych
povlaku karuselu [rpm] monovrstev monovrstev [nm]
NML 10 6 360 monovrstev 6,3
NML 15 4 240 monovrstev 8,8
NML 20 3 180 monovrstev 12,9
NML 30 2 120 monovrstev 17,3

Tabulka 3 Specifické parametry pro kazda NML

Obrdzek 18 NML 10

3.4 Kalotest
Kazdy vzorek byl podroben Kalotestu za pouziti ocelové kulicky o priméru

30 mm a diamantové pasty s 0,1 um monokrystalickymi diamantovymi zrny. Celkem byla
na kazdém vzorku provedena 3 méfeni, ze kterych byla ur¢ena primérna hodnota tloustky
povlaku. Pfed méfenim bylo pod optickym mikroskopem nalezeno vhodné misto pro

provedeni testu. Vybrané misto by nemélo byt u kraje vzorku.

Hodnoty byly méfeny pomoci optického mikroskopu a vyhodnoceny softwarem.
Prvnim krokem bylo najit stfed mezikruzi. Dalsim krokem bylo v softwaru ohranicit
jednotlivda mezikruzi. Po definovani vSech nalezenych mezikruzi software vypocital

celkovou tloustku povlaku podle vzorce. [36]

t = \/RZ—TZZ— \/RZ—T'lz

Poloméry r1 a r, jsou odecteny z profilu Kalotestu (obrazek 19). Polomér R nalezi

brusné kulic¢ce. [36]
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brusna koule

substrat

Obradzek 19 Schéma kalotestu [36]

Celkova tloustka povlaku se skladala z velmi tenké mezivrstvy mezi substratem a
tenkou vrstvou. Tloustka této mezivrstvy se pohybovala okolo 0,1 az 0,2 um. Na obrazku

20 je zobrazen vybrus kulového vrchliku do zkoumaného povrchu.

Obrdzek 20 Kalotest provedeny na\vzorku NML 15

substrat mezivrstva tenka vrstva

36



Vysledky Kalotestu jsou shrnuty v tabulce ¢islo 4. Chyba méfeni byla vypocitana

pomoci smérodatné odchylky.

Vzorek Tloustka [um]
NML 10 2,37+ 0,02
NML 15 2,15+0,02
NML 20 2,36 + 0,04
NML 30 2,13 +£0,04

Tabulka 4 Vysledky Kalotestu (priimérnd hodnota tloustky vrstvy a smérodatnd odchylka)
3.5 Vyhodnoceni adheze

Adheze tenké vrstvy na substrat byla méfena metodou Scratch test. Cilem testu je
najit takové kritické zatizeni hrotu, aby doSlo k ¢astecnému nebo uplnému odtrzeni

povlaku od substratu.

Vnikajici indentor byl Rockwellova typu s polomérem zaokrouhleni 200 pm
vyrobeny z diamantu. Nastavené zatiZzeni indentoru bylo v rozsahu 2—100 N. Celkem byla

provedena 3 méfeni na kazdém povrchu vzorku.

Po dosazeni cilového zatiZzeni byl vznikly vryp vyhodnocen pod optickym
mikroskopem. Byla hledana takova mista poskozeni, kterd odpovidaji kritickym hodnotam
Lc. Pouzity scratch tester byl vybaven také detektorem akustické emise a moznosti méfit
koeficient tfeni. Pocita¢ zaznamenaval hodnoty zatiZeni, koeficientu tfeni a akustické
emise V realném case do grafu. Z téchto hodnot a optického pozorovani pod mikroskopem
byly ureny hodnoty Lc 1 a Lc 3. Z méfeni byl vygenerovan graf (obrazek 21) obsahujici

vSechny sledované veli€iny.
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Obrdzek 21 Scratch test provedeny na vzorku NML 20

Vysledky scratch testu jsou shrnuty v tabulce ¢islo 5. Chyba méteni byla

vypocitana pomoci smérodatné odchylky.

Vzorek Lc 1 [N] Lc 3 [N]

NML10 35,7+0,7 66,2 + 2,6
NML15 59,4+ 1,7 72,7+3,2
NML 20 43,1+1,3 69,3 +2,5
NML 30 46,6 + 0,6 71,9+4,8

Tabulka 5 Vysledky scratch testu
3.6 Vyhodnoceni nanotvrdosti

Mg¢teni nanotvrdosti probéhlo na nanotvrdoméru od firmy CSM. Jako indentor byl
pouzit indentor typu Berkoviche vyrobeny z diamantu. Z naméfenych hodnot tloustky
tenkych vrstev byla nastavena hloubka indentace, kterd by méla odpovidat ptiblizné 10 %

z tloust’ky vrstvy.

Celkem bylo provedeno pro kazdy vzorek 15 méfeni. Z kazdého vpichu software

vytvoril zatézovou kiivku a vypocital Vickersovu tvrdost. Ze zatéZzové kiivky byl dale
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vyhodnocen modul pruznosti. Béhem kontroly vzniklych zatézovych kiivek bylo zjiSténo,
ze nékteré vpichy nebyly uspésné provedeny a byly z méfeni odstranény. Pouzité

indentacni kiivky jsou zobrazeny na obrazku 22.

Obrazek 22 Indentacni krivka NML 20

Vysledky méfeni jsou shrnuty v tabulce Cislo 6. Chyba méfeni byla vypocitana

programem nanotvrdomeéru.

Vzorek Nanotvrdost [Vickers] Younglv modul [GPa]
NML 10 2415+ 196 355+31
NML 15 2650+ 118 376+ 16
NML 20 2258 £ 178 334+ 16
NML 30 2394 + 82 350+ 10

Tabulka 6 Vysledky nanotvrdosti a Youngova modulu

3.7 Hodnoceni drsnosti

3.7.1 Profilometr
Méfeni drsnosti vzorku probehlo za pouziti hrotového profilometru DektakXT™.,

Vlastnosti profilu jsou ziskany z vertikalnich vychylek hrotu v zavislosti na horizontalnim

posunu.
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Kazdy vzorek byl méfen na plose 100 x 100 um? Polomér kuli¢ky na konci hrotu
byl 2,5 um. Z namétenych vychylek hrotu byla softwarové zpracovana 3D mapa povrchu a
zjistény vyskové parametry drsnosti povrchu. Na obrazku 23 je zobrazena 3D mapa

povrchu vzorku NML 10.

Y %
Obrdzek 23 Profil NML 10

Zmeéfené vyskové parametry jsou shrnuty v tabulce ¢islo 7.

Vzorek Sa [um] Sz [um] Sp [um] Sq

NML 10 0,166 2,43 2,20 0,262
NML 15 0,291 3,027 2,48 0,458
NML 20 0,180 2,39 2,02 0,289
NML 30 0,140 2,45 2,16 0,249

Tabulka 7 Namérené hodnoty z profilometru

3.7.2 Konfokalni mikroskopie
M¢teni probihalo na konfokalnim mikroskopu SENSOFAR S Neox (dle ISO

25178). Byla méfena plosna drsnost povrchu Sa, maximalni vyska vystupku Sp. Pro kazdy
vzorek byla provedena ¢tyii méfeni na riznych mistech. Velikost zkoumané oblasti byla

1700.16 x 1418.64 um?2 Byla vybrana takova mista na povrchu, ktera nebyla poskozend
(Skrabance).
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Vysledky konfokalni mikroskopie jsou shrnuty v tabulce ¢islo 8. Chyba méfeni

byla vypocitana pomoci smérodatné odchylky.

Vzorek Sa[um] Sz [um] Sp [um] Sq

NML 10 0,232 + 0,005 1,589 + 0,056 0,849 + 0,055 0,296
NML 15 0,226 + 0,010 1,596 + 0,091 0,873 + 0,062 0,289
NML 20 0,226 + 0,017 1,566 + 0,091 0,866 + 0,073 0,272
NML 30 0,228 + 0,011 1,583 + 0,068 0,887 + 0,050 0,290

Tabulka 8 Vysledky méFent drsnosti povrchu konfokdlni mikroskopii
3.8 Tribologie a opotfebeni povrchu

Tribologické méteni probéhlo na tribometru pro suché i kapalné prostiedi (Anton
Paar, Czech Republic). K zméfeni vlastnosti tenkého povlaku byl zvolen rezim “Ball-on-
Disc” (ASTM G99-95 [37]). Pro tcely mé&feni byla pouzita kulicka z Al203 0 poloméru 6
mm, na kterou ptsobila zatéZovaci sila 10 N pii pokojové teploté a vlhkosti 26 + 2 %. Disc
se otacel s rychlosti 60 otacek za minutu. Celkova drdha méteni byla 150 m. Cilem méfeni
bylo uréit zménu koeficientu tfeni a opotiebeni tenké CrN/TiN multivrstvy s kulickou z

Al>O3. Tvrdost kulicky s hustotou 3,860 g/cm? je méné nez 1500 (HV10).
Koeficient tfeni

V tabulce ¢islo 9 jsou shrnuty hodnoty koeficientu tfeni mezi jednotlivymi vzorky a

kuli¢kou (Al203)

NML CrN/TiN NML 10 NML 15 NML 20 NML30

Al;O; ball 0.435£0.026 0.363 £0.021 0.498 + 0.036 0.458 £0.018

Tabulka 9 Naméreny koeficient tfeni mezi vzorkem a protikusem

Opotiebeni tieci dvojice

Opotiebeni tfeci dvojice bylo hodnoceno podle normy EN 1071-13:2010 [38].
Tribologické méteni zanechalo na povrchu vzorku kruhové stopy. Vzniklé stopa byla poté
pozorovana pod konfokalnim mikroskopem SENSOFAR S Neox (dle ISO 25178), kde na

¢tyfech mistech s intervalem 90° byl méten priifez a profil.
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Mira opotiebeni kulicky je vypocitana podle rovnice, vysledky jsou vypsany
Vv tabulce ¢islo 12.
o TA3B
Vball je objem opotiebovaného materidlu z kulicky v mm®. A vyjadiuje nejmensi
primér na stopé¢ [mm]. B je primér ve sméru kolmém na nejmensi primér [mm]. D je

prumér pouzité kulicky [mm].

Namétené hodnoty §itky tribologické stopy s intervalem 90° jsou uvedeny v tabulce

10. Chyba méfeni byla vypocitana pomoci smérodatné odchylky.

Siika profilu [um] |NML 10 NML 15 NML 20 NML 30
méfeni na 0° 201,5 279,5 301,6 334,0
mé&feni na 90° 208,4 299,5 303,6 332,6
méfeni na 180° 319,5 308,4 296,7 318,8
méfeni na 270° 3354 2919 300,2 317,4
pramér 266,2 294,8 300,5 325,7
chyba méteni 61,6 10,6 2,5 7,6

Tabulka 10 Namérené Sirky profilu

Namétené hloubky tribologické stopy s intervalem 90° jsou uvedeny v tabulce 11

hloubka NML 10 NML 15 NML 20 NML 30
profilu[um]

méfeni na 0° 0,074 0,143 0,110 1,295
mefeni na 90° 0,190 0,131 0,110 1,091
meéfeni na 180° 0,149 0,162 0,146 1,272
méfeni na 270° 0,132 0,107 0,118 1,345
prameér 0,136 0,136 0,121 1,251
chyba méteni 0,042 0,020 0,015 0,096

Tabulka 11 Namérené hloubky profilu
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Obrdzek 24 Opotrebeni vzorku NML 10 (vlevo) a protikusu (vpravo)

Na obrazku 24 je vidét tribologické stopa na vzorku NML 10 (vlevo) a opotfebeni

pouzité kuli¢ky (vpravo).

V tabulce 12 je vypsan objem [mm?] opotiebené kuli¢ky z jednotlivych méfeni.

vzorek NML 10 NML 15 NML 20 NML 30

opottebeni kulicky

3 0,000234  |0,000173  [0,000189 |0,002109
[mm©]

Tabulka 12 Opotrebeni kulicky z jednotlivych méreni
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4 Diskuze dosazenych vysledk( a zavér
Pro jednotlivé vrstvy byly naméieny hodnoty tloustky, tvrdosti, drsnosti (Sa),

adheze (Lci a Lc3), koeficientu tfeni mezi vzorkem a kuliC¢kou z Al,O3 a opotiebeni

kuli¢ky. Tyto hodnoty jsou shrnuty v nasledujici tabulce ¢islo 13.

Nano | Modul Sa Sa
Tloustka | tvrdost | pruznosti | Lcl | Lc3 | konf | prof | Koeficient | Opotiebeni
Vzorek [pm] [HV] [GPa] [N] [ [N] | [nm] | [nm] tteni [mm?]

NML 10| 2,37 2415 355 35,7 |66,2]0,232 | 0,166 0,435 0,000234
NML15| 2,15 2650 376 59,4 | 72,710,226 | 0,291 0,363 0,000173
NML20 | 2,36 2258 334 43,1 169,3]0,226 | 0,18 0,498 0,000189
NML30 | 2,13 2394 350 46,6 | 71,9]0,228 | 0,14 0,458 0,002109

Tabulka 13 Shrnuti namérenych hodnot

4.1 Vyhodnoceni tloustky
Nejvetsi tloustka byla dosazena na vzorcich NML 10 a NML 20. Nejnizsi tloustka

byla dosaZzena na vzorcich NML 30. Naméfené hodnoty tloustky ukazuji, ze doba depozice
monovrstev z vicevrstvych TiN/CrN povlaki nemd vliv na tloustku vrstvy. Jednim
z moznych vysvétleni je depozice makrocastic na vznikajici multivrstvu. Jiné vysvétleni je
Vv pouzité metod¢ hodnoceni tloustky, pfesnéji subjektivitou meéftitele, ktery pii praci se

softwarem urcuje stted mezikruzi a poloméry vnéjsich a vnittnich kruznic.

4.2 Vyhodnoceni tvrdosti
Nejvétsi hodnota tvrdosti Youngova modulu pruznosti byla dosazena na vzorku

NML 15 s tvrdosti 2650 HV a modulem pruznosti 376 GPa. Nejnizs§i hodnota tvrdosti byla
dosazena na vzorku NML 20 s tvrdosti 2258 HV a modulem pruznosti 334 GPa. Pro
porovnani pouzity substrat ma tvrdost 64-65 HRC (pfiblizn¢ 860 HV). Doslo tedy

K vyraznému zlepseni tvrdosti. Tvdost a modul pruznosti jsou zobrazeny na obrazku 25.
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Grafické zobrazeni tvdosti Grafické zobrazeni modulu
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Obrazek 25 Zobrazeni tvrdosti (vlevo) a modulu pruZnosti (vpravo)

4.3 Hodnoceni adheze
Nejvyssi hodnotu adheze mél vzorek ML 15. Nejnizsi hodnota byla naméfena na

vzorku ML 30. Minimalni hodnota adheze pro prumyslové pouziti je 25 N pro kritickou
hodnotu Lc 1. Tuto podminku splnily v§echny vzorky, kde nejmensi zméfena hodnota Lc 1
byla 35,65 N. Nejvyssi hodnota Lc¢ 1 byla naméfena na vzorku ML 15. Hodnota Lc 3 byla
pro vSechny ¢tyfi vzorky podobnad okolo 70 N. Duvodem vysoké adheze vzorkl byla
zvolend metoda depozice a pied depozicni Cisténi. Adheze byla také zvySena vytvorenim

tenké mezivrstvy mezi substratem a tenkou vrstvou.

Porovnani adheze a tloustky

HIlc1[N] ®Lc3[N] mTloustka [um]

80 2,4
70 2,35
60 23—
— 50 225 X
E' 40 2,2 g
o) ]
by b7,]
v 30 2,15 3
L)
20 21
10 2,05
0 2
ML 10 ML 15 ML 20 ML 30

Obrdzek 26 Porovndni adheze a tloustky
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Z obrazku 26 je patrné, ze tenci vzorky dosahly lepsi hodnoty adheze nez vzorky
s vétsi tloustkou. Z pohledu tloustky na velikost adheze vySel vzorek NML 15 nejlépe

s nejmensi tloust’kou a nejvétsi hodnotou adheze (Lc 1a Lc 3).

4.4 VVyhodnoceni drsnosti
Drsnost byla méfena dvéma zpiisoby, konfokalni mikroskopii a dotykovou

profilometrii. Obé metody potvrdily, Ze povlakovani ocele S ptivodni povrchovou drsnosti

Ra 0.01um zvysilo jeji drsnost. Na obrazku 27 jsou porovnany parametry Sa a Sz.

Méitené parametry Sa a Sz pomoci konfokalniho mikroskopu ukazalo, ze drsnost
povrchu u zkoumanych vzorki se piili§ nelisi. Naméfena drsnost povrchu byla pro vSechny
vzorky v rozsahu 0,226 - 0,232 um. Parametr Sz se pohyboval v rozsahu 1,566 - 1,596 pum.

Rozdily mezi hodnotami jsou nepatrné a vzorky jsou z pohledu Sa a Sz téméf identické.

Parametry Sa a Sz byly také meéfeny kontaktnim profilometrem. Naméfené
parametry Sa a Sz se mnohem vice lisi nez z méteni konfokalni mikroskopii. Nejmensi
drsnost m¢l vzorek NML 30 Sploénou drsnosti 0,14 pm a nejveétsi vzorek NML 15
NML 20 s hodnotou 2,39 pum. Nejvétsi hodnota Sz byla namétena na vzorku NML 15
s hodnotou 3,027 um.

Rozdily v namétenych hodnotach jsou zptisobeny v pouzité metod¢ a rozliSovaci
schopnosti pouzitych méfticich piistroji. Konfokalni mikroskop méti pomoci laserového

paprsku, ktery dokéze detekovat nejmensi vystupek nebo prohlubeni. V ptipadé dotykového

profilometru je rozliSovaci schopnost limitovana geometrii hrotu (r = 2,5 um).
Porovnani hodnot Sa Porovnani parametru Sz
0,4 3,5
0,3 :
= _ — 2,5 u Sz profilometr
302 M Sa profilometr g_ 2 [um]
© [um] = 15
0,1 o v Sz konfokalni
Sa konfokalni 05 mikroskop [um]
0 mikroskop [pum] 0
R AN X

NML NML NML NML

& 10 15 20 30

Obrazek 27 Porovndni Sa a Sz
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4.5 Tribologické vlastnosti
Naméfené hodnoty z tribologické méfeni jsou shrnuty v tabulce 14.

Koeficient )
Vzorek tieni Opotiebeni [mm?] | Sitka profilu [um] | hloubka profilu[pm]
NML 10 0,435 0,000234 266,2 0,136
NML 15 0,363 0,000173 294,8 0,136
NML 20 0,498 0,000189 300,5 0,121
NML 30 0,458 0,002109 325,7 0,251

Tabulka 14 Shrnuti tribologickych hodnot

4.5.1 Koeficient tfeni
Koeficient tieni mezi multivrstvou TiN/CrN a kuli¢kou z Al203 byl pro tfi vzorky

NML 10, 20 a 30 téméf stejny s nejnizsi hodnotou 0,435 pro vzorek NML 10 a nejvyssi
hodnotou 0,498 pro vzorek NML 20. Vzorek NML 15 se od ostatnich lisil s koeficientem
tieni 0,363.

Koeficient tfeni je zobrazen na obrazku 28.

Grafické zobrazeni koeficient treni

0,6
0,5
S
2 04
g
€ 0,3
'g ’ B Koeficient treni
% 0,2
S 0
>
0,1
0
NML 10 NML 15 NML 20 NML 30

Obrazek 28 Zobrazeni koeficientu treni

4.5.2 Opotfebeni tenkych vrstev
Opotiebeni kazdého vzorku bylo méteno konfokalni mikroskopii. Nejvétsi Sitka

profilu byla zméfena na vzorku NML 30 s hodnotou 325,7 um a hloubkou 1,251 pm.

vvvvv

0,136 pm.

47



4.5.3 Opotrebeni kulicky
Béhem tribologického testu doslo k opotiebeni kulicky z Al203. K nejmensi

opotiebeni doslo pfi kontaktu svzorkem NML 15 (0,000173 mm®) a NML 20
(0,000189 mm?). Opotiebeni kulicky pifi kontaktu s vrstvou NML 30 velmi lisi. Je
pravdépodobné, ze méefeni bylo ovlivnéno tvrdymi ¢asticemi, které se dostaly mezi kulicku
a povrch vzorku béhem tribologického testu. Na obrazku 29 je zobrazeno opotiebeni

kulicky.

Grafické znazornéni potrebeni kulicky
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0,001
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0 I - -

NML 10 NML 15 NML 20 NML 30

Obrdzek 29 Zobrazeni opotrebeni kulicky
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5. Zaver
Tato bakalaiska prace se zabyva tenkymi vrstvami z pohledu jejich uziteCnych
vlastnosti. Cilem prace bylo zméteni Ctyf vzorkil s riznou dobou depozice monovrstev

z vicevrstvych TiN/CrN povlaki a urcit jejich mechanické a tribologické vlastnosti.

V teoretické ¢asti jsem se seznamil s vlastnostmi povrchii a jejich depozici. Dale
jsem se seznamil s tribologii, pfesnéji s druhy tieni a opotifebeni. V posledni kapitole
teoretické Casti jsem se sezndmil s nékolika méficimi piistroji.

V experimentalni ¢asti byly Ctyii vzorky podrobeny né¢kolika testim, aby byly

zjiStény jejich vlastnosti. Testy byly zaméfeny na hodnoceni tloustky vrstvy, adheze,

tvrdosti, drsnosti a tribologické chovani.

Me¢fteni tloustky ukdzalo, Ze nejtenci vzorek byl NML 15. Nejlepsi adheze dosahl
vzorek NML 15, ktery byl téméf nejtenci. Depozice CrN a TiN zvysila tvrdost povrchu
z ptiblizné 840 HV na minimaln¢ 2258 HV v ptipadé NML 20. Nejvétsi hodnota tvrdosti
byla dosazena na vzorku NML 15 s hodnotou 2650 HV. Depozice vrstvy zvysila drsnost

povrchu.

Z tribologického méfeni metodou Ball-on-Disc byl zjistén koeficient tfeni mezi
povrchem CrN/TiN a kulickou AL203. Nejmensi koeficient byl naméfen na vzorku NML
15. Déle se urcilo opotiebeni kuli¢ky pfi kontaktu se vzorkem. Pro vzorky NML 10, 15 a
20 bylo opotiebeni kulicky podobné. K nejvétSimu opotiebeni doslo pii kontaktu kulicky a

vzorku NML 30, to je mozné vysvétlit pritomnosti ¢astic, které¢ ovlivnily méteni.
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