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Anotace

Diplomova prace je zaméfena na hodnoceni mechanickym a tribologickych vlastnosti
tenkych multivrstvych povlakli TiN/ZrN s odli$nou tloustkou jednotlivych vrstev, depono-
vanych pomoci metody obloukového PVD napatovani. Rozséhla reSerSe v teoretické Casti
popisuje Siroky vyznam tenkych povlaka, jejich ¢lenéni, vlastnosti a technologie nanéseni.
Druhy opotiebeni materialu a mechanické vlastnosti tenkych vrstev maji zésadni vliv na
rychlost opotiebeni sledovanych povrchii a jejich uzitné vlastnosti. Experimentalni ¢ast se
zabyva analyzou a vyhodnocenim mechanickych a tribologickych vlastnosti povlaki
TiN/ZrN. Cilem prace je celkové zhodnoceni multivrstvych povlakit TiN/ZrN, porovnani

jejich mechanickych, tribologickych a biologickych vlastnosti s ohledem na mozné aplikace.

Kli¢ova slova: multivrstvé povlaky, TiN/ZrN, obloukové PVD napatfovani, mechanické a

tribologické vlastnosti, otéruvzdornost, rychlost opotiebeni

Annotation

The diploma thesis is focused on the evaluation of mechanical and tribological properties
of thin multilayer TiN/ZrN coatings with different thickness of individual layers, deposited
by cathodic arc physical vapour deposition method (Arc-PVD). Extensive research in the
theoretical part describes the wide importance of thin films, their classification, properties
and application technologies. The types of material wear and the mechanical properties of
thin films have a fundamental influence on the wear rate of the monitored surfaces and their
useful properties. The experimental part deals with the analysis and evaluation of mechanical
and tribological properties of TiN/ZrN thin films. The aim of the work is the overall evalu-
ation of multilayer TiN/ZrN coatings, comparison of their mechanical, tribological and bio-

logical properties with respect to possible applications.

Keywords: multilayer coatings, TiN/ZrN, Arc-PVD, mechanical and tribological properties,

abrasion resistance, wear rate
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UvoD

Tenké povlaky jsou jiz po mnoho let Siroce pouzivanym typem povrchovych uprav pro
dekorativni a ochranné tcely, zlepSeni mechanickych vlastnosti povrchu, zvysSeni odolnosti
proti opotiebeni nebo korozi. Tenké vrstvy tak efektivné zvySuji hodnotu vyrobka.
Ze sirokého spektra soucasnych povlakt jsou pravé TiN a ZrN jedny z nejbéznéji pouziva-
nych povlakli pro mnoho aplikaci. Snaha o zlepSeni uzitnych vlastnosti téchto vrstev pfi
soucasném zachovani designového vzhledu (odstiny zlaté barvy) vede v poslednich letech
k vyvoji riiznych alternativ, jako je napi. multivrstvy povlak TiN/ZrN. Kombinované vrstvy
TiN a ZrN dosahuji oproti jejich monovrstvam lepSich mechanickych vlastnosti a odolnosti
proti opotiebeni.

Kromé Sirokého vyuziti tenkych vrstev pii obrabéni nachéazeji povlaky uplatnéni i v dal-
Sich oblastech strojirenstvi, biomedicing, elektrotechnice, optice, energetice, leteckém prii-
myslu a mnoha dalSich odvétvich. Od poloviny devadesatych let vyvoj tenkovrstvych
povlakii neustava a stale posouva hranice dosavadnich poznatkt, rozsifuje dostupné spek-
trum o nové typy povlaki a jejich aplikace. Piikladem toho jsou napft. povlaky proti usazo-
vani krevnich desti¢ek na kardiochirurgickych implantatech nebo nesmacivé tenké vrstvy
nanaSené na fotovoltaické panely zabranujici ulpivani necistot na jejich povrchu a snizovani
efektivity. Stale Castéji se také vyuziva antibakterialnich vlastnosti nékterych povlaki.

V soucasném trznim prostiedi stale roste tlak na zvySovani produktivity vyrobnich pod-
nikd, pfesnost vyroby, komplexni vlastnosti vyrobkt a jejich zivotnost. Zasadni vliv ma také
ochrana zivotniho prostiedi, energetickd Gispora a maximalizace zisku. Vlastnosti monovrs-
tev jiz neuspokojuji tyto slozité¢ pozadavky a stale Castéji byvaji nahrazovany vicevrstvymi
a multivrstvymi povlaky, které jsou schopny kombinaci vlastnosti jednotlivych slozek tyto
aspekty napliovat. Vzhledem k obrovskému potencidlu tenkych vrstev a stale se rozristaji-

cimu portfoliu povlakovanych vyrobkl dochdzi k intenzivnimu vyzkumu v tomto odvétvi.

Cilem diplomové prace bylo provedeni analyzy a zhodnoceni mechanickych, tribologic-
kych a antibakteridlnich vlastnosti tenkych multivrstvych povlakd TiN/ZrN s rGznymi
tloustkami vrstev s ohledem na velikost opotiebeni a zivotnost. Povlaky byly naneseny
na zékladni material z rychlofezné nastrojové oceli CSN 19 830 pomoci metody oblouko-

vého PVD napatovani.



1 TEORETICKA CAST

Teoreticka Cast prace se zamétuje na problematiku tenkych povlaki, uvadi jejich vyznam
napfi¢ riznymi odvetvimi a technologie depozice. Dale prace zmiiuje vlastnosti povlakl
a rozviji problematiku opotiebeni. StéZzejni kapitolou jsou metodiky hodnoceni uzitnych
vlastnosti povrchu. Na tuto problematiku je také zaméfena experimentalni ¢ast prace, kde

jsou zkoumany tenké povlaky TiN/ZrN.

1.1 Vyznam tenkych vrstev

Za tenkou vrstvu je povazovan naneseny material o tlouSt’ce od né€kolika desitek nano-
metr po nékolik mikrometrii, ktery je vytvoreny na zakladnim materidlu — substratu. Tenké
povlaky s riznym spektrem vlastnosti jsou pii soucasnych tlacich na ekologickou nezavad-
nost vyroby a nizkou cenu stale vyvijejicim se oborem, ktery pfinasi nepteberné mnozstvi
moznosti. Nové vyvijené povlaky s konkrétnimi, Casto specidlnimi vlastnostmi stale posou-
vaji hranice uplatnéni. Vlastnosti tenkych povlakl nejsou definovany pouze jejich chemic-
kym slozenim, ale také mnoha dalS$imi parametry jako napf.: tloustkou povlaku, strukturou,
drsnosti povrchu a dal$imi. Pfesnym fizeni parametri pfi nanaSeni povlaki 1ze tyto vlastnosti
ovlivilovat.

V soudasné dobé je tenkych vrstev vyuZivano v mnoha odvétvich. Siroké uplatnéni de-
monstruje vyuziti pii vyrob¢ obrabécich nastroji, elektrotechnickych soucastek nebo bio-
medicinskych implantati. Povlakovany jsou také jaderné palivové ¢lanky z riznych druhti

materiald, fotovoltaické panely nebo infracervena zrcadla k oplasténi budov ¢i sklenikd [1].
1.1.1 Tenké vrstvy ve strojirenstvi

Tenké vrstvy jsou jiz fadu let pouzivany k povrchovym upravam tvarecich a obrabécich
nastrojii. Povlakovani tenkymi vrstvami je vyuzivano hlavné v technologickych procesech,
které zahrnuji ubér materialu pii soustruzeni, frézovani, vrtani a dal$ich. Dale také pfi stfi-
hani nebo lisovani. Pti vSech téchto vyrobnich procesech je povrch nastroje vystavovan ex-
trémnimu namahani a opotiebeni.

Pro vyrobu feznych néstroju byla v minulosti pouzivana pfedev§im nastrojova rychlofe-
zna ocel a slinuté karbidy. S pfibyvajicim tlakem na: postaveni podnikl na trhu, konkuren-
ceschopnost a pouzivani novych materidlti pfi vyrobé naristaly také naroky na fezné na-
stroje. Ty Casto nebyly schopny plnit narocné pozadavky na vysokou feznou rychlost, posuv,

vysokou teplotu ¢i zivotnost. Za timto ucelem byl realizovan vyvoj novych efektivnéjsich

7



feznych nastroji, jehoz vysledkem byla modifikace povrchu tenkymi CVD a PVD povlaky,
coz vedlo k vyraznému zvySeni odolnosti proti opotiebeni [2].[2]Vyzkumy uvadi, Ze v sou-
casné dob¢ je vice nez 90 % nastrojii ze slinutych karbidi modifikovanych tfemi zakladnimi
metodami povlakovani — CVD, MTCVD a PVD [3].

Specificky pro obrabéni se vyuziva povlaka s nizkym koeficientem tieni vici obrabe¢-
nému materialu a vynikajici pfilnavosti k substratu. Ve strojirenstvi se vyuziva povlakovani
zejména u soucasti vystavenych mechanickému opotiebeni s pozadavky na nizky koeficient

tteni, vysokou adhezi a korozni odolnost [4].

Slouceniny titanu

Mechanické vlastnosti PVD povlaku TiN jsou casto vylepSovany pomoci parcialnich
substituci atoml dusiku za atomy uhliku (TiCN) nebo boru (TiBN). Dalsi alternativou je
nahrada atomu titanu za atomy hliniku (TiAIN), chromu (TiCrN), zirkonia (TiZrN) nebo
niobu (TiNbN). Oboji vede ke zvyseni tvrdosti a otéruvzdornosti. V oxida¢nim prostiedi
povlaky na bazi nitridu titanu ochotné reaguji s kyslikem a vytvafi porézni oxidickou vrstvu,

coz vyrazn¢ limituje oblast jejich pouziti [5].

Slouceniny chromu

Povlaky na bazi CrN jsou oproti TiN odolnéjsi viici korozi a opotiebeni, vykazuji lepsiho
tteciho chovani a vyssi houzevnatosti. Vyuziva se podobnych substitu¢nich principt jako
u sloucenin na bazi TiN.

Oba povlaky TiN 1 CrN se pouzivaji pro lisovaci formy, fezné néstroje a opotfebovavané
dily stroji. Dle zdroje [5] bylo prokazano, ze pfiddnim 1-2 atomérnich % boru do TiN a
CrN povlakt 1ze navysit oxidacni a difuzni odolnost proti ptisobeni kysliku pfi vysokych

teplotach [5].

Slouceniny boru

Typickym zastupcem jsou povlaky na bazi cBN (kubicky nitrid boru) vynikajici vysokou
tvrdosti, odolnosti proti opotiebeni a vysokym teplotam (stalost i pfi 2000 °C), ¢ehoz se
vyuziva ku piikladu pti obrabéni vysoce tvrdych materiald, kalenych oceli a dalSich. Povlak
1ze deponovat pomoci CVD i PVD metod nanaSeni, oboji vSak provazi slozitost celého pro-

cesu. To se promita do ceny povlaku [5].



Uhlikové DLC povlaky

Tenké povlaky DLC (Diamond Like Carbon) maji amorfnim strukturu a jsou slozeny
z diamantového uhliku (nejsilngjsi vazba typu sp?), grafitického uhliku (slabsi vazba typu
sp?) a vodiku (nejslabsi vazba), zastoupenych v odlisnych pomérech dle vyrobniho procesu.
Zménami mezi poméry jednotlivych fazi 1ze ovliviiovat mechanické i chemické vlastnosti
povlakt a ziskéavat tak Sirokou variabilitu hodnot tvrdosti, pruznosti, odolnosti proti opotie-
beni, lomové houzZevnatosti, chemické reaktivity a dalSich. V zasad¢ se depozice téchto po-
vlakt d€li dle pfitomnosti vodiku do dvou skupin na vodikové a bezvodikové.

Vrstvy DLC se vyznacuji vybornym tribologickym chovanim s nizkymi kluznymi vlast-
nostmi viici ocelim i ostatnim DLC povlakiim a jsou hojné pouzivany v letectvi a energetice
[5]. V automobilovém primyslu se povlaku DLC vyuziva pro motorové aplikace napf. pii
povrchové uprave pistnich krouzk [6], [7]. Pfi konstrukcich zavodnich motort jsou takto
upravovany soucasti pro prenos sily — vackové hridele, vacky, zdvihatka ventild, vahadla,
vstiikovaci systémy, valivé odpory. Cilem je snizeni opotiebeni, uspora paliva a zvyseni

zivotnosti [8].
1.1.2 Tenké vrstvy v mediciné

Povlakovani v mediciné nachazi vyuziti u I¢katskych néstrojii, kloubnich a ortopedic-
kych implantatii, Sroubti, desticek a dalsi zdravotnickych vyrobkl. Tenké vrstvy zvysuji tvr-
dost povrchu, zlepsuje tfeci vlastnosti umélych kloubt, ¢asto je vyuzivano zvysené biokom-
patibility implantati — zarastani kosti do lidské tkané nebo antibakterialnich u¢inka [9].
Dalsi dtlezitou funkci povlakti deponovanych na kovové implantaty s obsahem chromu, ko-
baltu nebo niklu eliminuji u citlivych pacienti projev alergickych reakci na dany material.

V mediciné se vyuzivda mnoho druhti tenkych vrstev a vybér vhodného povlaku se odviji

piedevsim od jeho specifické aplikace.

Hydroxyapatitové povlaky

Hydroxyapatit vapenaty (HA) je pfirozenou formou vapniku a fosforu, ktera se vétSinove
podili na slozeni kosti a zubti clovéka. Patfi mezi neznaméjsi a také nejvhodnéjsi materidly
pro povlakovani ortopedickych implantati z diivodu své bioaktivity. Povlak piimo podpo-
ruje tvorbu kosti mezi tkani a implantatem [10]. Proto je ¢asto kombinovén s poréznimi ti-

tanovymi protetiky, které tak cilené zaristaji do kostnich tkani [10].



Uhlikové DLC povlaky

Povlaky DLC nachézeji diky svym vlastnostem uplatnéni kromé¢ strojirenstvi také v me-
diciné. Vysoké tvrdosti, chemické neutrality a odolnosti proti opotiebeni i korozi se vyuziva
pro povlaky kloubnich implantatt s vysokym namahanim tiecich spoji. Vhodnou strukturni
kombinaci pti depozici lze ziskat povlaky, které zabranuji usazovani krevnich desticek na
kardiochirurgickych implantatech (koronarni stenty, umélé srdecni chlopn¢) nebo naopak
povlaky s vybornou pfilnavosti kostnich bun¢k (zubni implantéty, diiky endoprotéz) [10].
Dal$im zajimavym vyuzitim je povrchova uprava se snizenou odrazivosti svétla, kterd je

aplikovana na chirurgické nastroje pro snizovani unavy zraku chirurgii [10].

Dalsi druhy vybranych vrstev aplikovanych v mediciné
V Iékaistvi je vyuzivano Siroké spektrum tenkych povlaki. Vzhledem k rozsahu této
prace vSak nelze podrobné obsahnout vSechny. Vycet bézné uzivanych povlaki s jejich ty-

pickym ptikladem vyuziti a barvou je uveden v Tab. 1.

Tab. 1 Pouziti typickych povlakii pro biomedicinské aplikace, upraveno dle [11].

Povlak Vyuziti Barva

TiAIN |implantaty, chirurgické a dentalni nastroje bronzova

AITiN | I¢karské pomucky a néstroje Sedocerna
CrN | implantaty (vysoké zatizeni a nebezpeci Girazu) | stfibrno ¢erna
ZrN | implantaty (CoC) svétle zlata

1.1.3 Tenké vrstvy v dalSich oblastech

Vyuziti tenkych povlakii nachazi své uplatnéni skrze mnoho prumyslovych odvétvi za-
hrnujici elektrotechniku, strojirenstvi, optiku, automotive, jadernou energetiku, fotovoltaiku
a dal$i. V nasledujicim odstavci jsou uvedeny vybrané ptiklady pouziti.

V automobilovém primyslu se tenké vrstvy aplikuji naptiklad na pistni krouzky, pii
vsttikovani plastl se povrchové upravuji dily vstiikovacich forem, v textilnim primyslu
funk¢ni Casti textilnich strojii. V energetice se povlakuji lopatky turbin a ¢erpadel [12].

Ve sklaiském primyslu jsou pouzivany transparentni tenké vrstvy pro uzitkové a dekorativni

sklo [13].
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V optice povrchy zrcadel, Cocek a bryli a v elektrotechnice napt. displeje mobilnich telefont
a dotykovych zatizeni [14], [84].
Tenké vrstvy ovlivituji kazdodenni zivot ¢lovéka témét pii jakékoliv Cinnosti a setka-

vame se s nimi na kazdodenni bazi.

1.2  Druhy tenkych vrstev

Tenké vrstvy lze rozdé€lovat dle pouziti, piechodu vrstev vzhledem k povrchu substratu

a z hlediska strukturniho uspotadani [15].
1.2.1 Pouziti

Kromé¢ dekorativnich ucelt, kdy jsou uvazovany vizualni vlastnosti povlakt jako je: ba-
rva, odrazivost dopadajiciho svétla apod., je vyuziti povlaka déno spise jejich mechanickymi
vlastnostmi. Casto jsou viak tato kritéria kombinovana.

Dutlezitou vlastnosti povlakl udéavajici jejich oblast pouziti je odolnost proti opotiebeni
a koeficient tfeni, které jsou dany predevsim chemickym slozenim a parametry depozice.
Povrch povlaku urcuje také odolnost proti cyklickému naméhani, kdy k iniciaci prvnich una-
vovych trhlin dochézi pravé na povrchu soucasti [16]. V tenkych povlacich l1ze béhem jejich
vyluovani navodit tahové nebo tlakové pnuti dle pozadované funkce [16]. V agresivnim
prostiedi je vyuzivani povlaki Cistych kovi nebo jejich oxidl primarné k ochrané soucasti
proti chemické a elektrochemické korozi. Z fyzikalniho hlediska je dulezita jejich tepelna
roztaznost. Pii pouziti povlaki je nahlizeno 1 na jejich optické, elektrické, elektromagnetické

nebo magnetické vlastnosti.
1.2.2 Typ prechodu struktury ze zakladniho materialu

Rozhrani mezi tenkym povlakem a povrchem substratu je tvofeno ostrou hranici mezi
vrstvami nebo postupnym riistem tenkého povlaku — tzv. gradientnim pfechodem.

Rozhrani s ostrym pfechodem je pro ptimou depozici povlaku nezaddouci kviili nizkym
hodnotdm adheze [16]. Proto je na substrat prvotné deponovana tenka vrstva Ti, TiN nebo
CrN, ktera zlepSuje adhezni vlastnosti a podporuje ndsledny gradientni rist tvrdych povlak.

U gradientniho piechodu muze povlak zasahovat i do tenké podpovrchové oblasti sub-
stratu pomoci mechanismii difuze a Casto dochazi ke tvorb¢ spojité mezivrstvy majici za
nasledek vysokou pfilnavost povlaku [16]. Chemické sloZeni gradientnich vrstev se méni od

substratu smérem k povrchu povlaku.
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1.2.3 Strukturni usporadani

Rozdé&leni dle struktury je dano poctem jednotlivych tenkych vrstev, které se v daném
povlaku nachazeji.

Monovrstvé povlaky jsou slozeny z jedné vrstvy (typicky TiN, CrN nebo TiC) a vétSinou
je pro jejich naneseni nutna tvorba tenké adhezni pfechodové mezivrstvy na povrchu sub-
stratu. Vyhodou jednovrstvych povlakl je vysoka rychlost depozice, jednoduchost procesu
a nizké cena. Toho je vyuzivano naptiklad pfi povlakovani feznych néstroji.

Vicevrstvé povlaky jsou skladany ze 2-3, eventualné vice druhti povlakl (TiC-TiN,
TiC-TiCN-TiN) a vyuziva se kombinovanych vlastnosti jednotlivych vrstev jako napf.
houzevnatosti podkladu a tvrdosti povrchu [17]. Veliky vyznam pouziti opét u obrabécich
nastrojl.

Specialnim typem jsou multivrstvé povlaky, které se zakladaji na principu pravidelného
sttidani dvou rtznych vrstev s odlisnymi fyzikdlnimi vlastnostmi (TiC/TiN, TiN/ZrN).
Tloustka jednotlivych vrstvicek je velmi mala se spodni hranici kolem 10 nm a jejich pocet
v povlaku muze dosahovat az n¢kolika stovek [3]. Fyzikalni vlastnosti takto vytvoieného
povlaku vyrazné pievySuji vlastnosti homogenni monovrstvy se stejnym slozenim [18].
Takto modifikované fezné néstroje maji velmi vysokou trvanlivost a Ize s nimi obrabét s vy-
sokymi materidlovymi tibéry. Vyhodou je také zvySena odolnost proti Sifeni trhlin, které jsou
zastavovany na rozhrani jednotlivych vrstev a nesiii se v celé tloust'ce povlaku jako je tomu
u monovrstev. Multivrstvy se nandseji pomoci metody PVD za stiidavého odpafovani vice
targetll riznych materiala [18].

Nanokompozitni povlaky se skladaji ze dvou nebo vice slozek — amorfni matrice a jem-
nozrnné nanokrystalické faze, které jsou vzajemné nerozpustné a stabilni. Typickymi za-
stupci jsou povlaky TiAIN, CrAIN. Krystaly faze o velikosti jednotek nanometrti jsou vyso-
vysokou rozmérovou stalost [17]. Kompaktnost nanokompozitnich vrstev zptisobuje jejich
vysokou tvrdost a odolnost proti Sifeni trhlin. Nanokompozity se pouzivaji ptevazné s vrst-
vami nitridii, kde mek¢i nitridova vrstva je aplikovana pfimo na povrch nastroje jako pod-
klad a tvrdsi jemnozrnny nanokompozit je nandSen jako vrchni vrstva [19]. V dnesni dobé
jsou nanokompozity pouzivany jako protikorozni ochrana, ale také pro upravu feznych na-

stroju a forem pro vstiikovani plastli nebo tlakové odlévani hlinikovych slitin.
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Nanovrstevné povlaky jsou principem prakticky totozné s multivrstvymi, avSak odliSnost
je v tloust’ce vrstev v jednotkach nanometrii. To je divodem lepSich mechanickych vlast-
nosti oproti multivrstvdm. Pomoci soudobych depozi¢nich technologii je mozno aplikovat
nanovrstevné povlaky z uhliku, nitrida, karbidii nebo oxidi s vice nez tisicem jednotlivych

vrstev [20].

1.3  Charakteristika vybranych povlaku

Vzhledem k zaméfeni experimentalni ¢asti prace byla vénovana zvySena pozornost po-
vlaktim TiN a ZrN.

Historie povlakt TiN a Ti(C, N) saha az do 70. let. Otéruvzdorné vrstvy byly vytvareny
na substratech ze slinutych karbidl nejprve technologii CVD. Metoda PVD se zacala pouzi-
vat az v 80. letech [3]. NejpouzivanéjSim povlakem byl v t&€ dob& TiN.

1.3.1 Nitrid titanu — TiN

Vyvazené vlastnosti TiN ho zatfazuji mezi bézn¢ pouzivané povlaky. Vrstvy nitridu ti-
tanu se maji vysokou tvrdost (2900 HV) a dobré adhezni vlastnosti. Koeficient tieni viici
oceli se pohybuje okolo hodnot 0,4 a maximalni pracovni teplota je 600 °C. Povlaky TiN
mayji zlatou barvu a vyznacuji se chemickou 1 biologickou stabilitou [11].

Zlaté barvy je vyuzivano k povlakovani bizuterie ¢i dekorativnich prvkii automobilt.
V kombinaci s niklem ¢i chromem se nitrid titanu pouziva jako vrchni vrstva vodovodnich
instalaci ¢1 dvetnich kovani. Hlavni oblasti vyuziti tohoto povlaku je zejména ve strojirenstvi
pro modifikaci povrchu obrabécich nastroja pro slitiny Zzeleza (Obr. 1a) nebo forem pro tla-
kové liti (Obr. 1b). JelikoZ je TiN biokompatibilni, I1ze jej vyuzit i v 1ékatstvi pro povlako-

vani ¢epeli skalpelt, kostnich pil nebo protéz a implantata [21].

Obr. 1 Priklady vyuziti poviaku TiN a) rezné nastroje a ozubeni, b) forma pro tlakové liti hliniku [22]
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V mikroelektronice se povlaky TiN pouzivaji jako vodivé spojeni mezi aktivnim zafize-
nim a kovovymi kontakty.
Tenké vrstvy TiN jsou nanaSeny za pomoci metod PVD (naprasSovani katodové, magne-

tronové nebo elektronovym paprskem) i CVD [22].
1.3.2 Nitrid zirkonu — ZrN

Povlaky ZrN dosahuji v porovnani s TiN lepSich kluznych vlastnosti a vyssi tepelné
1 chemické stability pfi vysokych teplotach [23]. Vysoka tvrdost (2500 HV) a adheze zaru-
¢uji velmi dobré mechanické vlastnosti. Koeficient tieni viici oceli se pohybuje okolo 0,55
a maximalni pracovni teplota je 550 °C [11].

Povlaky ZrN maji svétle zlatou barvu a pro svoji vysokou odolnost proti opotiebeni (po-
dobné jako TiN) a nachazi vyuziti pii povlakovani feznych nastrojii ve strojirenstvi (Obr. 2).
Chemicka odolnost a stalost pfedurcuje zirkon nitrid k pouziti také v biomedicin€ jako
ochranny povlak kloubnich a kostnich protetik, kde slouzi jako zdbrana pro uvoliovani to-

xickych iontil do lidského organismu [24]. Metody depozice povlaki jsou shodné s TiN.
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Obr. 2 Poviak ZrN na reznych nastrojich [25]

1.3.3 Karbonitrid titanu — Ti(C,N)

Modrosedy povlak Ti(C,N) se vyznacuje dobrymi mechanickymi vlastnostmi — vysokou
houzevnatosti, tvrdosti, odolnosti vli¢i opotiebeni a nizkym koeficientem tfeni. Vyzkumy
prokazuji, Ze se jedna o povlaky s velmi hladkym povrchem a dobrou morfologii [26].

Maximalni uvadéna pracovni teplota je 400 °C [27]. Povlak ma vyuziti v oblasti tfisko-

vého obrabéni a fezani materialu.



1.3.4 Titan aluminium nitrid — TiAIN

Cervenohn&dy povlak TiAIN se fadi k nejb&znéji pouzivanych povlakéim pii vysoko-
rychlostnim obrabéni [28]. Tvrdost povlaku se pohybuje kolem 3000 HV a jeho max. pra-
covni teplota je 800 °C [28]. Lze obrabét abrazivni materialy jako napft. litinu. Povlaky
TiAIN diky jejich vysoké tepelné odolnosti vhodné i pro obrabéni za sucha [29]. Oproti
samotnému TiN ma TiAIN velmi dobrou korozni odolnost.

Zastoupeni hliniku v povlacich ¢ini zhruba 20-25 % [30]. S jeho nariistajicim obsahem
dochazi nejprve k nartistu tvrdosti, avSak dalsi navySovani vede ke zhorSeni mechanickych

vlastnosti [30].
1.3.5 Titan hlinik kifemik nitrid — TiAISiN

Sedogerné povlaky TiAlSiN dosahuji vynikajici oxidaéni a vysokoteplotni odolnosti
s maximalni pracovni teplotou 900 °C a vysokou tvrdosti vrstev cca 3400 HV [31]. Tyto
vlastnosti ptedurcuji povlak TiAISiN pro obrabéni abrazivnich materiald, suché a vysoko-
rychlostni obrabéni. Uplatnéni nachazi také v energetice a letectvi pii povrchovych upravach
lopatek turbin a leteckych motorta [32].

Vyzkumy uvadéji, ze ptidanim 10-15 % Si do TiN lze docilit vyssi tvrdosti vysledného
povlaku [33]. Dalsi studie prokazaly, ze pfitomnost Si v TiN mi vyznamnou roli nejen pii

dosahovani vysoké tvrdosti smési, ale i zvySeni odolnosti vii€i opotiebeni [34].
1.3.6 Nitrid chromu — CrN

Stiibrné povlaky CrN maji nizkd pnuti, dobré hodnoty adheze a vybornou korozni odol-
nosti. Povlak je houzevnaty s tvrdosti kolem 2000 HV a maximalni pracovni teplotou cca
600 °C [35]. Tyto povlaky se ¢asto pouzivaji pti obrabéni slitin Ti a Cu nebo pro povlakovani

tvarecich néstrojt.
1.3.7 Titan chrom nitrid — TiCrN

Tmavée Sedy povlak TiCrN se vyznacuje vysokou korozni odolnosti. Maximalni pracovni
teplota se pohybuje kolem 650 °C, tvrdost povlaku dosahuje hodnot kolem 3200 HV [36].
Povlaky TiCrN se pouzivaji pro fezné nastroje, zejména pro dokoncovaci frézovani s pouzi-

tim feznych kapalin.
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1.4 Technologie nanaseni tenkych vrstev

Jako prvni technologie pro nanéaseni tenkych povlakti byla béhem 50. let 20 stoleti pou-
zita chemické depozi¢ni metoda (CVD) [37]. Snaha o snizeni vysokych provoznich teplot
béhem procesu (1000 °C) z divodu disociace chemickych prvka vedly k rozvoji mnoha al-
ternativ této technologie. Dalsi Gsili o snizovani teplot spolu se zbytkovou napjatosti povlaki
a jejich praskdnim daly vznik technologii s fyzikdlnim principem povlakovani (PVD), ktera

odstrafiovala tyto nedostatky [37].
1.4.1 Metody chemické depozice CVD (Chemical Vapor Deposition)

Je proces vhodny pro aplikaci povlaki z mnoha riznych materiali. Vhodné jsou pro
tuto metodu témeét vSechny kovové prvky, mnohé nekovové prvky (napt. uhlik, kiemik)
a také slouCeniny na bazi karbidi, nitridd, oxidi a mnoha dalSich [38]. Substrat je umistén
do vakuové komory a je vystaven vhodné atmosféte (Obr. 3). Zahtivani substratu na poza-
dovanou teplotu poté podporuje chemickou reakci plynnych slozek ptimo na jeho povrchu
a dochazi tak k depozici povlaku. Podle typu substratu a pozadované deponované vrstvy se
pouzivaji rizné druhy reak¢nich plynti nebo kapalin (dusik, metan) se specifickymi hodno-

tami teplot a tlaku ve vakuové komote.
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Obr. 3 Princip metody CVD, upraveno dle [38]
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Vétsina reaktantt je za pokojové teploty v kapalném skupenstvi. Museji byt zahtaty na
teplotu vyparovani a nasledné pfeneseny do vakuové komory. K pfenosu slouzi transportni
plyn, ktery mtze byt inertniho (argon) nebo reakéniho (vodik) charakteru [38]. Ve vakuové
komoie dochazi k ohfevu a k reakcim castic pfimo na povrchu substratu za vzniku pozado-
vané vrstvy. Produkty reakce odchazeji z komory a jsou déle ¢iStény a odvétravany.

Mezi klady metody CVD je povazovéna jeji flexibilita pfi depozici a rovnomeérna
tloustka povlaku, ktery vykazuje vysokou adhezi k povrchu substratu a odolnost proti opo-
ttebeni. Lze takto dosdhnout kvalitnich vrstev 1 s vétsimi tloustkami (10 um). DalS§im kladem
je tvorba povlakt na slozitych geometrickych tvarech povrchu povlakovanych dilti obsahu-
jici hluboké drazky i otvory. Pro CVD neni zpravidla vyZadovan tak vysoky stupen vakua
jako pro metodu PVD a pfi porovnani pofizovacich nakladii na technologii je metoda CVD

v

ekonomicky ptiznivéjsi [38].

Hlavni nevyhodou chemické depozice je dosahovéani vysokych teplot béhem procesu
(1000-1200 °C). Pti teplotach nad 600 °C jiz dochazi k teplotnimu ovlivnéni materialu sub-
stratu. To je spojeno s dlouhym pracovnim cyklem tvorby povlaku (8—10 hodin) a dochézi
ke vzniku tahovych pnuti v deponované vrstvé (odlisny koeficient tepelné roztaznosti mate-
riall) [58]. Dalsi nevyhodou je pouziti vstupnich materiali ve formé plyni, které jsou ex-
trémné toxické a nebezpetné. Vystupni produkty chemickych reakci jsou silné jedovaté
a korozivni, museji byt neutralizovany a zvysuji ndkladnost celého procesu [38].

Metoda CVD nachazi bohaté uplatnéni v oblasti elektrotechniky pti vyrobé polovodict
a jejich soucastek, pfi vyrob¢ feznych néstroji z keramiky a slinutych karbidu (teplotné stalé
1 za vysSich teplot). Dale se chemicka depozice pouziva také v elektronickém, optickém

a chemickém primyslu.

Pouzivanych CVD metod je v dne$ni dobé velké mnoZzstvi, a proto nebudou popisovany

vSechny. Za zminku stoji metody s niz§i teplotou ohfevu substratu a také s vyuZzitim laseru.
MT-CVD (Middle Temperature)

Nanaseni povlaki za nizsich teplot 750-800 °C napomaha vyssi mechanické odolnosti

povlakovanych soucasti [38].
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PA-CVD (Plasma Assisted)

Pomoci vysokofrekvenéniho stfidavého napéti plisobici na chemicky aktivni atmosféru
uvnitt vakuové komory dochazi k jeji ionizaci a vzniku plazmy. Plazma zvySuje energii
plynné atmosféry piisobici na substrat a je takto mozné vytvaret velmi kvalitni povlaky pii

teplotach uz okolo 500 °C [39].

PE-CVD (Plasma Enhanced)

Pomoci této metody lze nanasSet povlaky jesté pii nizSich teplotach (ohfev substratu
250-300 °C) [18]. Reak¢ni plyny jsou ve vakuové komoie uvedeny do formy plasmy pomoci
dvou elektrod (napétova a uzemnénd). Substrat je umistén na uzemnénou elektrodu a je za-

htivan, nasledné dochézi k depozici tenkého povlaku.

HF-CVD (Hot Filament)
Reakéni plyny piivedené do vakuové komory jsou aktivovany za pomoci zhavicich vla-
ken (tantal — 2100 °C) [39]. Na zahtfivany substrat je poté nandsena tenka povrchova vrstva.

Tato metoda se vyuziva k vyrobé diamantovych povlaki (DLC).

LI-CVD, L-CVD (Laser Induced, Laser)
Povrch substratu ve vakuové komoie je ozafovan laserovym paprskem. V misté dopadu

paprsku dochazi k lokdlnimu ohfevu substratu a nasledné k depozici tenké vrstvy.

1.4.2 Metody fyzikalni depozice PVD (Physical Vapor Deposition)

Fyzikalni metody nanaseni povlaki jsou zalozeny na principu pievedeni kovovych ma-
teriali do plynné formy pomoci odpraSovani nebo odpaiovani jejich nasledné kondenzaci na
povrchu substratu. Proces probiha ve vakuové komote za nizkych tlakd.

Depozice povlakit metodami PVD se dale rozdé€luje na napraSovani, napafovani a ion-
tové platovani. Kazdou z metod se dosahuje povlakl s riznymi vlastnostmi (struktura, ad-
heze, tvrdost, tepelnd odolnost atd). OdliSnymi teplotami substratu lze docilit rozdilnych
struktur deponovanych vrstev. VSeobecné se u metod PVD dosahuje nizsich pracovnich tep-

lot (pod 500 °C), nez u metod CVD a nedochézi tak k tepelnému ovlivnéni substratu [18].
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Metodami PVD lze oproti CVD povlakovat i ostré hrany predmétt. Nevyhodou je nut-
nost kontinualniho otaceni dili ve vakuové komofte (Casto i ve vice osach) z ditvodu rovno-
meérné tvorby povlaku na jejich povrchu [39]. Dale pak slozitost vakuového systému a pofi-

zovaci naklady.

Naparovani

Principem napafovéani je odpafeni materidlu nanaSené vrstvy varem (kapaliny) nebo
sublimaci (pevna faze) a nasledna kondenzace jeho par na chladnéjsSim povrchu substratu.
Jelikoz mé vétSina napafovanych materidlti za atmosférického tlaku vysoké teploty varu,
vyuziva se pro jejich snizeni vysokého vakua. Napafovanim je mozné nanaset vrstvu pouze
na urcitou ¢ast povrchu substratu. Pro takové aplikace je pouzita maska, kterd zakryva urci-
tou oblast povrhu, na kterou nebude nanesen povlak.

Jako zdroj tepla slouzi zpravidla elektricky oblouk nebo elektronové délo, vyjimecné
elektricky odporovy ohtev. Casto je vyuzivano tzv. reaktivniho napatovani, pti kterém se do
vakuové komory spolu s inertnim plynem zavadi i plyn reaktivni (kyslik, dusik) [18]. Kromé
par napatfované¢ho kovu se do atmosféry uvoliuje také velké mnozstvi iontli. Tyto ionty re-
aguji s reaktivnim plynem a vznikaji oxidy, karbidy nebo nitridy, které vytvareji povlak na
povrchu substratu.

Z metod nanaSeni tenkych povlaki touto technologii stoji za zminku odporové, indukéni
a obloukové napatfovani nebo napafovani pomoci elektronového paprsku ¢i laseru, které se

vyuziva pro depozici povlakl s vysokym bodem tani [15].

Vakuova
komora
Substsrat
"

Odparovany ® i | Elektron.
material paprsek
B -

L“‘ ‘ ‘r’h, Elektron.
Target 9 S | { I délo
Chlazeni 7 Magnet
et g Fs

Vakuova pumpa

Obr. 4 Schéma naparovani elektronovym paprskem, upraveno dle [40]



U metody EB-PVD se elektronovy paprsek vyuziva soucasné pro taveni a odparovani
materialu i pro ohiev substratu uvniti vakuové komory (Obr. 4). Touto technologii I1ze vy-
tvaret také vicevrstvé povlaky se stfidanim odlisnych vrstev v povlaku (oxidy, karbidy, nit-

ridy) [39].

Obloukové naparovani (Arc-PVD)

Obloukova depozice neboli depozice katodickym obloukem (Obr. 5) vyuziva nizkona-
pétového silnoproudého oblouku, hoticiho mezi anodou (vakuova komora, tlak 0,5-3 Pa)
a katodou (terc). Oblouk tvoii vysoce soustiedény proud elektrické energie tvotfici malou
oblast velikosti bodu na cilovém povrchu (tzv. katodickou skvrnu) a zahiiva jej nad bod tani.

Katodicka skvrna generuje velké mnozstvi tepla na malé plose, obvykle dosahuje teplot
kolem 1500 °C [41]. Pfi téchto teplotach 1ze odpatovat skoro kazdy elektricky vodivy mate-
rial. Velikost katodické skvrny zavisi na mifte elektrického proudu (50-450 A) a obvykle se
pohybuje okolo 10 um [41]. Katodickou skvrnu lze regulovat za pomoci magnetického pole,

coz napomaha vyrobit kvalitnéjsi povlaky a efektivnéji vyuzit terc.

_ Argonova
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Plazma IZ\\ ionizaéni
.Wﬂ __ komora
g u "Ar\
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/N civky

— Substraty _
Reaktivni
plyn ~

Obr. 5 Schéma obloukového naparovani, upraveno dle [41]

Vyhodou bodového hoteni je vysoké lokalni rychlost odpafovani. Béhem procesu do-
chézi k ionizaci odpatenych ¢astic, coz ma ptiznivy vliv na ptilnavost povlaku k substratu.
V priibéhu procesu se tvori mikrocastice, jez jsou tvoreny mikroskopickymi ¢asticemi od-
parované¢ho materialii. Tyto mikrocastice negativné ovliviiuji drsnost povrchu povlaku ma-

terialu, snizuji jeho odolnost viic¢i korozi i soucinitele tfeni. Nahradou statickych katod za
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rotacni €i vyfazenim elektromagnetického filtru lze tyto negativni vlivy eliminovat [41]. Od-
stranénim elektromagnetického filtru se vSak vyrazné zpomaluje proces povlakovani, ta se
standardné pohybuje v fadech hodin.

Existuje Siroka skala aplikaci pro depozici katodickym obloukem. Metodou oblouko-
vého napafovani je mozné syntetizovat i extrémné tvrdé povlaky (TiN, CrN, TiAlN,

AICITiN, TiAISiN atd.)

NapraSovani

Pfi napraSovani vznikaji tenké povlaky z obtizn¢ tavitelnych materialti bez nutnosti vy-
sokoteplotniho ohfevu targetu jako je tomu pii napafovani [39]. K depozici ¢astic kovu
z ter€e je vyuzivano fyzikalniho odprasovaciho procesu ve vakuu pfi nizkém tlaku plynu.
Ve vakuové komote je pomoci elektrického pole vytvoren doutnavy vyboj. Nad zdrojem
odpraSovaného materialu se elektrickym vybojem udrzuje argonova plasma a jeji kladné na-
bité ionty jsou napétim urychlovany smérem k targetu [39]. Pti dopadu téchto iontli na po-
vrch odprasovaného materidlu z né€j svoji kinetickou energii vyrazeji jednotlivé atomy nebo
molekuly. Substrat je vhodné umistén do cesty odprasenym casticim a na jeho povrchu na-
sledn¢ dochazi ke kondenzaci a vyluCovani povlaku. Touto metodou Ize vytvaret tenké po-
vlaky i z obtizn¢ tavitelnych materialti bez nutnosti ohfevu targetu na vysokou teplotu. Tar-
get musi byt z elektricky vodivého materidlu.

Pfi naprasovani se obdobn¢ jako u napatrovani asto vyuziva reaktivni atmosféry ve va-
kuové komote. Odprasuje se pouze zakladni kov, ktery nésledné reaguje s atmosférou ko-

mory cestou k substratu za vzniku nitridi nebo karbidia (Obr. 6) [15].

Anoda Katoda - target Anoda

O .. Atom
@ ... Kationt
e

.. Elektron

Obr. 6 Princip naprasovani [42]
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Rozlisuji se nasledujici druhy naprasovani:

Katodové naprasSovani doutnavym vybojem

Je nejjednodussi z metod této technologie. Systém se sklada z targetu (elektricky vodivy)
zapojeného jako katoda a substratu jako anoda ve vzdalenosti 50-100 mm [39]. Mezi target
a substrat je pfivedeno stejnosmérné napéti a vznikd doutnavy vyboj. Target je souCasné
zdrojem materialu pro povlakovani a zdrojem sekundérnich elektronti udrzujici doutnavy
vyboj. Tato metoda je velmi jednoducha a Casto vyuzivand, nicméné rychlost depozice po-
vlaku je nizka a dochazi k vyraznému ohtevu substratu vlivem dopadajicich ¢astic s vysokou
energii (chlazeni) [18].

Nejvhodnéjsich podminek naprasovani a maximalni rychlost depozice lze docilit opti-
malizaci parametri procesu: hustota vykonu na povrchu targetu, velikost odpraSované ob-
lasti, vzdalenost mezi targetem a substratem, material targetu, tlak pracovniho plynu, chla-

zeni substratu, vzajemna souvislosti mezi tlakem plynu a hustotou vykonu.

Magnetronové naprasovani

Metoda se zaklada na vSech vySe zminénych principech naprasovani, pouze je vylepSena
pouzitim magnetronu k vytvofeni velmi silného magnetického pole, které lokalizuje dout-
navy vyboj do tésné blizkosti katody (targetu) a anody (substratu) [43], [44]. Ve vzniklém
plazmatu jsou pohybové drahy elektronii ovlivilovany magnetickym polem a prodluzuji se.
Delsi draha letu elektroni mé za nasledek vice sraZzek s okolnimi atomy a dochézi k houstnuti
plazmy. Pomoci magnetickych vin 1ze usmériiovat pohyb ¢astic v plazmatu a je dosahovano

vy$si tcinnosti naprasovani (Obr. 7).
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Obr. 7 Princip magnetronového naprasovani, upraveno dle [43]
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Iontové platovani

Je metoda zaloZzena na principu napraSovani a lze jeji pomoci nanéaset tenké povlaky rtiz-
norodych materialt. Kladné ionty se pomoci vySe zminénych principt uvoliuji z targetu
a nasledny povlak je tvofen jejich kondenzaci na povrchu substratu. lonty jsou navic urych-
lovany vysokym elektrickym napétim k povrchu, ktery je jimi bombardovan. To probiha
pted depozici samotného povlaku, je nazyvéano iontovym ¢isténim a jeho ucelem je zbaveni
povrchu necistot. Pii samotném nanaseni tenkého povlaku rovnéz dochézi k tomuto bom-
rychlost jejiho odebirani procesem iontového ¢isténi [43]. Touto metodou je dosahovano

velmi hladké a rovnomérné vrstvy s vynikajici adhezi k zdkladnimu materialu.

Iontova implantace

Je metoda zaloZena na principu urychlovani kladnych iontlh pomoci elektrického napéti
k povrchu substratu. Iont s chybé&jicim jednim elektronem je urychlen na energii 1 eV pfi
pruchodu elektrickym polem o napéti 1 V [15]. Pokud jsou ionty urychleny na energii
o hodnotach nad 100 keV, bude dochazet k jejich priniku pod povrch substratu. Touto me-
todou nejsou ovlivnény rozméry substratu a povrch si zachovava svoji jakost. V povrchové
vrstve vSak vznikaji tlakova vnitini pnuti, coZ je zptsobeno prave vstielovanim jednotlivych
iontd. Implantovat lze jakékoliv ionty do povrchu z libovolného materidlu pti jakékoliv tep-
loté. Hloubka prtiniku iont do povrchu je velmi malé a je pfimo umérna velikosti urychlo-
vaciho napéti. Napiiklad pfi implantaci povrchu oceli kladnymi ionty dusiku je dosahovano
hloubky pouhych 100 nm, a to pti vysokém urychlovacim napéti 100 keV [15]. Provadéni
implantace do vétsi plochy povrchu s sebou nese zna¢né technické komplikace. Cely proces
1ze velmi dobfte fidit a je ekologicky. Vyuziti implantace 1ze uplatnit napf. k navySeni tna-
vové pevnosti povrchovych vrstev nebo jejich adheze. Vyuziva se dale pii vyrobé polovodi-

covych soucastek.

1.5 Mechanické, Fyzikalné-chemické a tribologické vlastnosti povlaku

Vlastnosti deponovanych povrchovych vrstev maji vyznamny vliv na celkové vlastnosti
vyrobkl a zavisi na mnoha faktorech. Proto je nezbytné se primarn¢ zminit o povrchu jako

takovém.
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1.5.1 Povrch

Obecna definice stanovuje povrch jako rozhrani dvou odlisnych prostiedi. Povrchovou
vrstvou se rozumi povrch materidlu, na ktery 1ze nanaset povlak [44]. Povlak nasledné utvari
novy povrch. U kovovych latek tak miize byt povrch tvofen hranici mezi dvéma pevnymi
latkami, pevnou latkou a kapalinou anebo plynem. Souhrn faktord ovliviiujici povrch kova
je velmi komplexni problematikou, jelikoZ do n¢j spadda mnoho vlivi jako naptiklad rozméry
atomd, jejich uspofadani a vzajemné silové plisobeni, chemické slozeni, vnitini pnuti, povr-
chové napéti, vnéjsi vlivy, technologie vyroby, geometrie povrchu, struktura a mnohé dalsi.

Tyto vlivy zapfi€inuji riizné chovani soucasti a jejich povrchii a pro vyhodnoceni je
nutné na n¢ nahlizet ucelené. Je zcela zasadni davat do souvislosti podminky technologic-
kych operaci s pozadavky na jakost, spolehlivost a Zivotnost pfi vyrobé a znat detailni infor-
mace o vzniku povrchové vrstvy a jejich vlastnostech [44]. To lze souhrnné nazvat ,,Integri-
tou povrchu* a lze ji posuzovat ve dvou smérech. Prvni je zaméfen Cisté na povrch, zabyva
se jeho drsnosti a kontaktem s okolnim prostiedim. Druhy zkouma mechanické vlastnosti

a afinitu ke vzniku defektii pfi ptisobeni naméhéani nebo vnéjsich vlivi.
1.5.2 Geometrické vlastnosti

Geometrické vlastnosti povrchu jsou popisovany souhrnem vyskytujicich se nerovnosti
skutecného povrchu soucésti na urcité délce a jsou definovany drsnosti povrchu. Drsnost
povrchu je souhrn nerovnosti povrchu s relativné malou vzdalenosti, které nevyhnutelné
vznikaji pii jeji vyrobe nebo jejim vlivem. MéEfi se specidlnimi piistroji — profilomeéry, doty-
koveé pomoci hrotu snimajici profil povrchu nebo bezkontaktné pomoci optické ¢i konfokalni
mikroskopie [75].

Drobné geometrické nerovnosti vznikaji uz na mikroskopické tirovni pfi uspotadani jed-
notlivych atomt [16]. AvSak zcela zasadni vliv ma konkrétni zpracovani materidlu pomoci
metod tiiskového obrabéni. Kazda funkéni plocha soucasti ma predepsanou svoji rozmero-
vou presnost a jakost povrchu (drsnost). To ma vliv napt. na ¢isténi povrchu, adhezi nana-
Senych povlaki, velikost koeficientu tfeni nebo odolnost proti inavé, kde se kazda nerovnost

chova jako koncentrator povrchového napéti [45].
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1.5.3 Mechanické vlastnosti

Chovani tenkych povlaki pti ptisobeni vnéjsich sil popisuji piedevsim jejich mechanické

vlastnosti, mezi které fadime tvrdost, pruznost a adhezné-kohezni chovani.

Tvrdost

Tvrdost neboli odpor materiald viici vnikéani zkusebniho télesa, ktery v misté vpichu tvori
lokalni plastickou deformaci nam poskytuje informace o elastickém a plastickém chovani
povlakii [46]. Méfeni tvrdosti je provadéno na mikro a nanotvrdomérech a je zakladni me-
todou vyuzivanou k posuzovani mechanickych vlastnosti povlaku.

Ze ziskanych hodnot zkousky tvrdosti se dale urcuji materialova hodnotici kritéria, ktera
popisuji chovani povlakli komplexnéji nez samotné hodnoty tvrdosti. Jedné se o index plas-
ticity a odolnost proti plastické deformaci (lomovou houzZevnatost).

Index plasticity vyjadiuje odolnost materialu viéi elastické deformaci [47]. Cim vyssi
jsou hodnoty indexu plasticity, tim 1épe material odolavé opotiebeni. Dochdzi pfevazné
k elastickym deformacim a po odlehceni se materidl navraci do ptivodniho stavu [47]. Index
plasticity se stanovuje jako podil indentacni tvrdosti Hir [GPa] a redukovaného Youngova
modulu pruznosti E* [GPa]: Ip. = Hit/E* [-] [47].

Odolnost proti plastické deformaci charakterizuje odpor materidlu proti Sifeni trhlin. Sta-
novuje se vypocétem ze vztahu: Op.=Hr*/E*? [GPa] [47].

Pro vypocet se vyuziva redukovaného modulu pruznosti (E*), ktery uvazuje elastickou

deformaci vzorku i indentoru [76].

Elasticita (Youngiv modul pruznosti)

Elasticita materialu je definovana Youngovym modulem pruznosti E [GPa] [45]. Jelikoz
jeho velikost zavisi na délce a sile chemickych vazeb mezi atomy, je Youngiv modul
dilezitou materialovou charakteristikou popisujici odolnost proti elastické deformaci a lze
jej ziskat pomoci riznych materidlovych zkouSek (napi. zkouska tahem) [45]. U tenkych
povlaki se bézn¢ urcuje z méteni mikro a nanotvrdosti, jelikoz pti indentaci povrchu dochazi

k elastické 1 plastické deformaci.
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Zbytkova napéti

Zbytkova napéti nejsou zplisobena plisobenim vnéjSich sil, ale vznikaji v povlaku pfi
jeho vyrobé nejcastéji z divodu odchylky od homogennich podminek vyrobniho procesu.
Tim miize byt napi. nerovnomérny ohiev ¢i ochlazeni nebo chemické déje pii reakcich
¢astic, které pronikaji do povrchové vrstvy. Zbytkova napéti v povrchové vrstvé maji dvoji
charakter — tahovych nebo tlakovych pnuti. Ta piisobi proti bud’ proti namahani povlaku

nebo k nému pfispivaji v zavislosti na zpisobu a velikosti namahani [48].

Adhezné — kohezni vlastnosti

Pro vytvofeni kvalitniho spojeni substratu s povlakem je zapotiebi dobrych adheznich
vlastnosti. Adheze je schopnost dvou materidlti spolu pfilnout vlivem mezimolekularnich
chemickych a fyzikalni pfitazlivych sil na sty¢nych plochach a jeji velikost zavisi na vice
parametrech (ocCisténi povrchu, parametry depozice povlaku, materidlu substratu i vrstvy,
drsnosti povrchu a dalSich) [49].

Adheze je zejména v pocatecni fazi depozice ovliviiovana Cistotou substratu. Pro vytvo-
feni silné adhezni vazby je nezbytné povrch substratu zbavit vazanych atomii, molekul
a necistot adsorbovanych na povrch substratu. Mezi krystalové pory, dutiny ¢i jiné defekty
vzniklé béhem rlstu povlaku zplisobuji sniZeni pfilnavosti vrstvy a mohou zptisobovat vyssi
afinitu k praskani vrstvy podél téchto nesourodosti [50].

Adheze tenkych vrstev také zavisi na rozvoji smykovych napéti na rozhrani substrat —
vrstva. Ta vznikaji v souvislosti s rozdilnymi moduly pruznosti a koeficienty teplotni roz-
taznosti substratu i vrstvy a vnitinim pnutim ve vrstvé v priubéhu jejiho vytvareni. Ve chvili,
kdy smykova napéti dosdhnou kritické hodnoty, Van der Waalsovy vazby toto napéti jiz
nedokazou unést a dochazi k odtrzeni povlaku od zakladniho materialu [51].

Energie nutna k poruceni vazeb na rozhrani vrstva — substrat je rozhodujicim faktorem
pro méteni velikosti adheze. Z tohoto diivodu jsou metody méfeni a zkoumani pfilnavosti
zalozeny na vytvoreni kritického napéti, pfi némz dochazi k odloupnuti ¢asti vrstvy [52].

Koheze neboli soudrznost je vlastnost, ktera doprovazi adhezi. Projevuje se vSak pouze

ve vrstvé nebo mezi nimi (multivrstvy), nikoliv na rozhrani vrstva — substrat [51].
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1.5.4 Chemické vlastnosti

Mezi chemické vlastnosti se fadi zmény oxidacnich stavli prvkii na mezifdzovém roz-

hrani ¢i zmény chemického sloZeni povlaku.

Fyzisorpce a chemisorpce

Zmény cistého povrchu kovili nastavaji, kdyz se na ném zadrzuji ¢astice jinych latek (tzv.
adsorpce), které drzi van der Waalsovy sily (tzv. fyzisorpce) nebo chemické vazby (tzv. che-
misorpce) [53]. Adsorpce probiha velmi rychle, a proto je zapotiebi pfi zkoumani povrchu
pracovat za nizkych tlak, pfipadné zajistit vysledky bez navazanych plyna. Typy adsorpce
se od sebe odlisuji mnozstvim potiebné energie pro vznik vazeb a mistem vzniku na povrchu.

Adsorbované plyny v povrchové vrstvé materialu maji vliv na jeho tfeci vlastnosti.

Odolnost viici oxidaci

Odolnost tenkych povlaki proti oxidaci je ddna piedevs§im jejich typem a chemickym
slozenim, ale také strukturou a tloustkou povlaku nebo pifitomnosti vnitinich pnuti v povr-
chové vrstvé. Oxidaci délime na povrchovou, objemovou a povrchové objemovou. U povr-
chové oxidace mize dochéazet k pasivaci materialu, kdy se na jeho povrchu vytvofi tenka
a tvrda ochrannd vrstva oxidi, kterd zabranuje dalSimu pribéhu oxidacniho procesu [54].
Pti objemové oxidaci dochazi k poSkozeni celé vrstvy a nasledkem toho ke snizeni mecha-
nickych vlastnosti povlaku. Zna¢né urychleni oxida¢niho procesu zptisobuje narust teploty

a vnitini pnuti v povrchové vrstvé [54].
1.5.5 Tribologické vlastnosti

Tribologie se zabyva opotifebenim materiali v disledku jejich tfeni ve snaze o jeho mi-
nimalizaci. Touto problematikou se podrobné zabyva kapitola 1.6, kde jsou mechanismy

tteni, opotiebeni a lubrikace popsany.
1.6  Druhy opotiebeni materialu, treci dvojice, vliv na zivotnost

Kazdy material je pii svém pouziti nejen mechanicky namahan, ale soucasné je vystaven
také vlivim okolniho prostfedi, vzajemnému ptisobeni materialu a casto i vysokym teplo-
tam. Tyto faktory nepiiznivé ovliviiuji spolehlivost a Zivotnost materidlu a vedou k poru-
cham jednotlivych funk¢nich soucasti strojii nebo celych zatizeni [ 15]. Kontaktni opotiebeni

vznikéa vzdy na povrchu soucasti, a proto je nezbytné vénovat povrchové vrstvé zvysenou
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pozornost [15]. Jeji odolnost je dana predev§im konkrétnim typem povlaku a jeho chemic-
kym slozenim. DalSimi ovliviiujicimi faktory jsou tloustka a struktura povlaku, adheze
k substratu nebo zplisob namahéni soucasti. Véda zabyvajici se opotiebenim se nazyva Tri-

bologie.
1.6.1 Tribologie

Je véda zkoumajici vzajemné pisobeni povrchi a jejich chovani pti kontaktnim pohybu
a zabyva se opotfebenim, tfenim, mazanim a ochranou soucésti proti opotiebeni [55].
Komplexnost tribologie slucuje mechaniky vzajemného piisobeni z oblasti strojirenstvi, che-
mie a fyziky. Tribologicky proces je dan vzajemnou interakei tfecich téles, latkou mezi nimi
a okolim v realném prostoru a Case [55]. Jsou zjisStovany skute¢né fyzikalni procesy piemén
energie (prace) a procesy zpusobujici energetické a materidlové ztraty véetné jejich vzniku
a mechanismu opotiebeni [63]. Vystupem tribologického procesu je pozitivni plisobeni na

mechanismus vzniku ztrat a jejich minimalizace.
1.6.2 Tveni a jeho typy

Tteni je definovano jako odpor materidlu proti vzdjemnému pohybu dvou téles v misté
jejich kontaktu a dochazi k nému z ditvodu povrchovych nerovnosti, konkrétné napt. geo-
metrickymi nedokonalostmi a drsnosti povrchu nebo ptitomnosti necistot [55]. Frikce je za-
vislé na velikosti kontaktnich sil a ploch, teploté, prostiedi mezi sty¢nymi plochami, geome-
trii povrchii, mechanickych vlastnostech materialt a dalSich [9]. Tfeni je métfeno specialnimi
pristroji — tribometry a jeho velikost je dana koeficientem teni (p). Koeficient tfeni je sta-
noven jako pomér te¢né a zatézujici sily, je bezrozmérnou velic¢inou a pohybuje se v rozmezi
hodnotami 0—1[55].

V praxi je na tfeni pohlizeno dvojim pohledem. V prvnim piipad¢ je snaha o snizovani
ttecich ztrat z divodu opotiebeni a degradace materialu, snizeni vykonu, zvySeni teploty
nebo spotieby energie. Druhym pohledem jsou aplikace, kde je zvySovani tfeni chténé
a cilené jako napt. u brdovych systémi a pneumatik vozi, tfecich spojek nebo pfi frikénim

svafrovani [56].

Typy tieni dle mista plisobeni kontaktnich ploch:
e Vngjsi (vzdjemny kontakt dvou tiecich ploch)

e Vnitini (vzajemné posuny materialovych vrstev jednoho télesa)
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Typy tieni dle skupenstvi tfecich ploch:

e Tteni tuhych téles

e Tteni kapalinové

e Tteni plynové

Typy tieni dle druhu pohybu sty¢nych ploch:

e Valivé (rotacni pohyb télesa kruhového priifezu po roviné nebo jiném télese)

e Smykové (posuvny pohyb jednoho télesa po povrchu télesa druhého)

e Opasanim (opasani télesa kruhového prufezu — napft. lano navijené na navijak)

Typy tfeni dle plisobeni maziva (Obr. 8):

e Suché (dotyk téles je bez lubrikantu, velké opottebeni a vyrazny nartst teploty)

e Polosuché — smiSené (vyskyt lubrikantu v prostoru mezi dvéma kontaktnimi plo-
chami, k dotyku ploch dochéazi v mistech s velkymi nerovnostmi povrchu, drobné
opotiebeni a narust teploty)

e Kapalinné (vyskyt lubrikantu v prostoru mezi dvéma kontaktnimi plochami, k do-
tyku ploch nedochézi, pouze kapalinové tfeni, zanedbatelné opotiebeni a minimalni
teplotni nartist)

Za mazivo lze povazovat také tenky povlak kovu jednoho z téles mezi kterymi dochézi

ke tfeni.

Obr. 8 Typy treni dle piisobeni maziva: a) suché, b) polosuché, c) kapalinné, zpracovano dle [57]
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1.6.3 Druhy opoti‘ebeni materiala

Vznikajici opotiebeni soucasti pfi jejich vzajemném kontaktu s sebou nese energetické
a materidlové ztraty, které se nasledné promitaji do nakladli a oprav stroju a jejich funk¢nich
dili. Opotiebeni je vysledek tribologickych procest, které maji za nasledek odstranovani
nebo presouvani ¢astic materidlu z povrchu piisobenim mechanické energie [15]. Tim do-
chézi ke zméné uzitnych vlastnosti soucasti.

Mezi projevy opotiebeni se fadi vznik mikroplastickych deformaci (tvrdsi Castice jsou
vtlatovany do mekciho povrchu druhého télesa tfeci dvojice — zadirani) a unava povrcho-
vych vrstev (s nartistajicim opotiebenim dochazi ke zvétSovani razi pii cyklickém pohybu
¢lenti tfeci dvojice — napft. lozisko) [9]. Dal$im negativnim projevem je vznik oxidd, ktery
je podpoten mikroplastickymi deformacemi a lokalnim nartistem teploty v misté styku dvou
téles [63]. Opotiebeni se také projevuje zménami ve struktute materidlu a aktivaci povrcho-
vych vrstev. To vSe vede k iniciaci a Sifeni trhlin, nasledné k poruSeni a oddéleni povrchové
vrstvy soucasti az k zadfeni tfeci dvojice nebo kolizi soucasti. Béznymi, snadno odhalitel-
nymi projevy zacinajiciho opotiebeni je chvéni, hluk, razy a zahiivani soucasti.

Samostatnym typem degradace materidlu je koroze. Dale se opotiebeni déli dle ptic¢iny
vzniku mezi tfeci dvojici na adhezivni, abrazivni, erozivni, unavové, kavitacni a vibracni

znazornéné na Obr. 9.
7
N

N

abrozivni opollebeni Gnovové opollebeni
I.“ |.‘ .‘. _-‘l‘:-"f’
erozivni opotfebeni kavitaéni opotfebeni vibroni opolfebeni

Obr. 9 Druhy opotiebent, upraveno dle [55]
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Korozni

Koroze je nevratny, samovolné probihajici proces naruSovani a degradace materialu vli-
vem okolniho prostiedi, zejména chemickymi (elektricky nevodivé prostiedi) a elektroche-
mickymi (elektricky vodivé prostfedi) procesy, pti nichz dochézi k piechodu materidlu do
energeticky a strukturné vyhodnéjsiho stavu [58]. Hlavnim mechanismem koroze je oxidace,
ke které dochazi v atmosféte, kapalinach, plynech i pudach. Kyslik a jeho reaktivni chovéni
vici atomim (nejen) kovovych prvki za ptritomnosti vlhkosti vede ke tvorbé oxidi a naru-
Sovani povrchu materialu [58]. Dusledky koroze se projevuji prvotné zménami vzhledu
a ztratou lesku povrchu, nasledné dochazi k ubytku materialu. To vede k materidlovym zme-
nam, poskozeni struktury a sniZovani mechanickych vlastnosti.

VSeobecné lze fict, Ze parametry koroze zavisi na typu daného materidlu a vlastnostech
korozniho prostiedi, které na néj ptusobi. RozliSujeme mnoho druhti koroze napf.: rovno-
mérna, dilkova, bodova, Stérbinova, mezikrystalova (po hranicich zrn), transkrystalova

(skrze hranice zrn) a dalsi.

Adhezivni

Adheze je nejCastéjSim typem opotfebeni u kovl. Pii vzdjemném klouzavém pohybu
dvou kovovych povrchi se tyto povrchy pokouseji vzajemné spojit diky ptisobeni meziato-
movych sil. Vzhledem k faktu, Ze neexistuje dokonale hladky povrch, dochézi ke kontaktu
nerovnosti obou povrchii, nartastu tlakového napéti mezi vycnélky a k jejich elastické defor-
maci [15]. V momenté pfekroCeni meze kluzu dochazi k plastické deformaci vycnélkti mek-
¢iho materialu, vzniku mikrospojl a jejich dal$imu poruSovani. Oblasti mikrospojt vSak pi-
sobenim deformace zpeviuji a poskozeni se ptenasi i do podpovrchovych vrstev materidlu.
To ma za nasledek vytrhavani a uvolnovani ¢astic materialu. Rychly nartst teploty podpo-
ruje difuzi a prenos mékciho materidlu smérem k povrchu tvrdsiho, kde postupné dochazi
k vytvéreni tenkého povlaku slozeného z uvolnénych zpevnénych castic [56].

Pti vysokych rychlostech pohybu tfeci dvojice a vysokych vzajemnych pnuti v povrcho-
vych vrstvach miize dojit az k tvorbé svarovych mikrospojli a tipInému zadieni [55]. Tomu

1ze ptedchazet volbou vhodnych materiala pro tfeci dvojici a pouzitim maziva.

Abrazivni
K abrazivnimu opottebeni povrchu dochézi silovym plisobenim tvrdsich ¢astic s nasled-
nym oddélenim a piemisténim materidlu. Brusné ¢astice mohou byt unaSeny volné nebo va-

zan¢ ve form¢ brusného papiru ¢i platna [15]. Jejich pohybem dochéazi k tbéru materidlu na
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obou povrsich. Pii kontaktu abrazivni ¢astice s povrchem miize dochazet k ryhovani (tvorbé
ryhy s valy materidlu na jejich okrajich) nebo k tvorbé tfisky [15]. To zavisi na thlu, ktery
svira tvrda castice s povrchem.

Opotiebeni povrchu zavisi na tvaru, velikosti, pevnosti, tvrdosti a rychlosti pohybu abra-

zivnich Castic a déle na vlastnostech obrusovaného povrchu.

Erozivni

Pfi erozivnim opotiebeni je povrch materidlu poskozovan tvrdymi ¢éasticemi, které jsou
unaseny proudici kapalinou ¢i plynem. Pti srazkach abrazivnich ¢astic s povrchem dochazi
k transformaci kinetické energie ¢astice na deformacni préaci a na povrchu vznikne dopadova
stopa, eventualné dojde k odstépeni drobného objemového utvaru [15]. Uplatiuji se stejné
principy jako u abrazivniho opotfebeni a bér materidlu zavisi na uhlu a rychlosti dopadu
¢astic. Navic pribyvaji vlastnosti nosného média napft.: teplota, vifeni nebo chemické pliso-
beni. Vysoké erozni odolnosti pti malych dopadovych thlech ¢éstic dosahuji tvrdé a kiehké
materialy [15]. Pfi velkych dopadovych thlech pak pruzné materialy nebo houzevnaté kovy,
které bez poruSeni pohlti vysokou kinetickou energii ¢astic.

K erozivnimu opotifebeni dochazi pti mnoha primyslovych aplikacich. Typicky pak po-
Skozeni lopatek turbin (parnich, spalovacich, vodnich) a proudovych motorti letadel, zatizeni
na tézbu a zpracovani zemniho plynu, tézbu uhli a nerostii nebo napf. pfi vrtani néstroji
s integrovanymi chladicimi kanaly s vysokymi tlaky chladici kapaliny [56]. Kladné vyuZziti

erozivniho mechanismu se vyuziva napft. pti otryskavani povrchii nebo balotinovani.

Unavové

K tinavovému opotiebeni dochazi predevsim v mistech cyklického styku dvou zakiive-
nych téles. Pfi tzv. kontaktni unavé na povrch télesa plisobi normalové i smykové sily
a dochazi k vysokym kontaktnim tlakiim s piisobenim tfecich sil [15]. MoZnym disledkem
je ztrata integrity povrchu a jeho vylamovani (pitting) nebo Sifeni povrchovych i podpovr-
chovych tnavovych trhlin. Tento druh poskozenti je typicky napf. pro valiva loziska, ozubena
soukoli a boky zubii ozubenych kol. Kontaktni inavové poskozeni je z provozniho hlediska
velice nebezpecné, jelikoZ se v Case sniZuje mez Gnavy materialu a k poruseni mize dojit

1 pfi nizkych hodnotach napéti [15].
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Kavitaéni

Pti kontaktu povrchu s vrouci kapalinou dochazi ke kavitacnimu opotiebeni, které je za-
parnich bublin generuje sférické razové viny $ifici se od mista zaniku bubliny smérem k po-
vrchu télesa. PoCatkem piisobeni kavitatniho opotiebeni dochézi ke zménam drsnosti po-
vrchu, reliéf drsnosti se s Casem prohlubuje a roz$ifuje, povrchova vrstva méni své vlastnosti
a nasledn¢ dochazi k oddé€lovani ¢astic z povrchu [15]. Hlavnimi ovliviiujicimi faktory jsou
teplota a tlak kapaliny, materialové vlastnosti urcujici propustnost viny plastické deformace

a Casovy usek, po ktery je povrch namahani vystaven.

Vibraéni

,,Vibracni opotiebeni vznika vlivem vzdjemného kmitavého pohybu o rizné amplitude,
frekvenci a proménlivém zatizeni Casti, které jsou v bodovém, ¢arovém nebo ploSném
styku.” [15]. Maximalni velikost amplitudy je 0,075 mm, pfi piekroceni této hodnoty pie-
chazi vibracni opotiebeni v adhezni. K vibra¢ni degradaci materidlu dochézi vzdy plsobe-

nim kombinovanych u¢inkt adheze, abraze a oxidace [15].
1.6.4 Maziva, aditiva a vliv na Zivotnost

Jelikoz tfeni vyrazn€ zvysSuje opotiebeni a snizuje Zivotnost kazdé tieci dvojice, je pro
dlouhodobou funkénost kazdého stroje cilem jeho minimalizace. Pouzitim vhodného maziva
dochazi k snizeni tfeni, zvySeni G¢innosti a prodlouzeni zivotnosti, coz ptimo souvisi s fi-
nancnimi isporami za opravy nebo vymeénu stroje €1 jeho casti [S9]. Kromé toho je benefitem
maziva ochrana pied korozi (chemicka stalost a nizkd agresivita maziva), odvod tepla, ne-
Cistot a pfisun aditiv k tfeci dvojici.

NejcCastéji se pouzivad maziv s kapalnym mazanim, pii kterém dochdzi k vytvoreni ten-
kého filmu na mezi sty¢nymi povrchy, ktery ma dobrou pfilnavost a nizké hodnoty vnitiniho
treni [60]. Kapalnymi mazivy jsou minerdlni a syntetické oleje (homogennich smési) nebo
mazaci emulze ¢i suspenze (rozptylené ¢astice jedna latky v druhé) [59]. Oleje jsou charak-
teristické velmi dobrou smacivosti ploch, jsou schopny zatéct i do velmi tzkych Stérbin
a napomahaji tak vynaseni necistot a abrazivnich Castic z oblasti, kde dochazi ke tfeni [60].
V minulych dekadach byly pouzivany vyhradn€ mineralni mazaci oleje vyrabéné z ropy,
avSak v dnesni dobé€ jsou vSak Casto svymi vlastnostmi nevyhovujici a byly nahrazeny oleji

syntetickymi. Ty maji lep§i mazaci vlastnosti a vyssi teplotni odolnost [59].
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Mezi posuzované vlastnosti jednotlivych maziv patii jejich hustota, viskozita, mérna te-
pelnad kapacita, teplotni vodivost a teplota tuhnuti.

V dusledku piisobeni kysliku dohézi k oxidaci maziv — jejich znehodnoceni a ztratu ma-
zacich vlastnosti. To je ovlivnéno teplotou, chemickymi vlastnostmi maziv a piitomnosti
protioxidacnich aditiv.

Z hlediska zvySovani Zivotnosti stroju je nezbytna obnova ptivodnich vlastnosti maziva
po urcitém casovém intervalu. To je realizovano ¢isténim a dopliiovanim olejovych néplni,

v

nicmén¢ nejefektivnéjsi je vymena celé mazaci naplné [59].

Typy maziv:

e Kapalnd maziva (mineralni nebo synteticky olej s aditivy)

e Plasticka maziva (mineralni nebo synteticky olej se zahustovadlem a aditivy, nékdy
dalsi ptisady, napf. grafit, excelentni pfilnavost ke sty¢nym plocham)

e Tuha maziva (grafit, MoS», PTFE a dalsi, slouzi jako distan¢ni desticky mezi tfecimi
plochami)

e Plynna maziva (vzduch, CO2, He a N3, velmi vysoké rychlosti otd¢eni a malé zati-
zeni, pti tésnosti zafizeni)

e Ekologicky nezdvadna maziva (rostlinné oleje nebo syntetické estery, ekologicky

odbouratelnd)

Kromé¢ dalsich specialnich lubrikacnich ptipravki (RVS Master, Aerotec, Militec) se vy-
uziva také excelentnich kluznych a tribologickych vlastnosti mnoha typi tenkych PVD po-
vlaktl (napf.: TiN, TiCN, DLC a dalsi), které¢ jsou mnohem lepsi alternativou klasickych
lubrikantti a ochraiiuji plochy funkénich kontaktnich ploch [59].

Aditiva

Kazdé mazivo obsahuje krom¢ zakladni olejové slozky také ptisady vyrazné upravujici
jeho vlastnosti, jako napf. pevnost, viskozitu, chemickou stalost, ndchylnost k oxidaci, bod
tuhnuti nebo pénéni [59].

V poslednich letech je vSak stale Castéji vyuzivano piisad ve formé nanocastic. Nanoc¢as-
tice museji byt z vhodného materialu, ktery je kompatibilni s mazivem a jejich velikost se
vétSinou pohybuje do 100 nm [61]. Velikost, tvar, tvrdost, koncentrace nanocastic, schop-

nost disperze a sedimentace v oleji dale stanovuji jejich vhodné pouziti jako aditivum [61].

34



Prvni funkci nanocastic kulového tvaru je vyplnéni prostoru mezi tfecimi plochami
a vytvofeni miniaturnich lozisek. Tim se méni kluzny charakter tfeni na valivy [61]. Druhym
typem funkce je vznik ochranné amorfni vrstvy na konkrétnich mistech mezi tfecimi plo-
chami. Dochézi ke zméné velikost kontaktnich ploch a ke sniZzeni koeficientu tieni [60].
Ttetim typem vyuziti nanocastic je sniZzeni drsnosti povrchu kontaktnich ploch pifimo mezi
tteci dvojici diky abrazivnimu u¢inku maziva s nanoc¢asticemi. Pokud je velikost ¢astic vetsi
nez mezery vystupkll povrchu, dochdzi vSak k jejich usazovani a zhorSeni tfecich vlastnosti

[61].
1.7  Metodiky hodnoceni uzitnych vlastnosti povrchu

Vzhledem k rozsahlosti detailniho popisu vSech hodnoticich metod vyuzivanych k urco-
vani vlastnosti tenkych povlakii byly vybrany metody zminované nebo pouzité béhem expe-

rimentalni ¢asti této prace.
1.7.1 Tloust’ka povlaku

Tloustka tenkych povlaki je méfena metodou Kalotest (Obr. 10). Princip metody sestava
z vybrouSeni povlaku pomoci rotujici kalené ocelové koule o minimalnim priméru 20 mm
za pritomnosti brusné diamantové pasty [62]. Po vybrouseni povlaku az na substrat je vzorek
pozorovan pod optickym mikroskopem, kde je patrné mezikruzi vybrusu. Nasledné je mate-
maticky stanovena tloustka povlaku z odectenych priméth a priiméru kulicky. Kalotestem
1ze méftit tloustky povlaku od 1 do 100 pm s pfesnosti 2—4 % a pro spravnost méfeni musi
drsnost povrchu dosahovat hodnot 0,4 um a menS$ich [62]. Kalotestem Lze méfit tloustky

také multivrstvych povlak.

podlozka brousicl kulitka

Obr. 10 Princip metody Kalotest, upraveno dle [62]
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1.7.2 Drsnost povrchu

Drsnosti povrchu vztazeno k tenkym povlakiim se rozumi nerovnost povrchu povlaku,
ktera vznikla pii jeho nanaseni. To je ovlivnéno danou technologii a parametry depozice.
Geometrické vlastnosti povrchti jsou pro tenké vrstvy velmi dilezité, jelikoz piimo ovliviiuji
jejich vlastnosti. Napf. koeficient tfeni a mnozstvi generovaného tepla pfi kontaktu treci
dvojice nebo odolnost proti unave. Drsnost povrchu ma tedy ptimy vliv na rychlost opotte-
beni a Zivotnost souéasti. Zadny povrch neni dokonalé rovny a obsahuje geometrické od-
chylky tvaru i polohy, vystupky a prohlubné riiznych velikosti (Obr. 11). Drsnost povrchu
se popisuje mnoha parametry, nejpouzivanéjSim z nich je primérna aritmeticka odchylka
profilu drsnosti povrchu R, [upm], Sa [um] nebo nejvetsi vyska profilu R, [um], S, [um] [64].

Pro depozici VPD povlakd TiN a ZrN je charakteristickym znakem vyskyt povrchovych

mikrocastic zvySujici drsnost povrchu [64].

Submikroskopické drsnosti

Mikroskopické drsnosti
Odchylka tvaru a polohy 3

’7////////7///////////////////Z

Idediné rovny povrch Vinitost povrchu
Obr. 11 Geometrie povrchu [64]

Drsnost povrchu 1ze méfit kontaktnimi nebo optickymi profilometry. Pro tenké povlaky

se bézn¢ vyuziva konfokalnich rastrovacich mikroskopt.

Konfokalni rastrovaci mikroskop

Je jednim z typli optického mikroskopu, ktery neutvaii obraz vcelku, ale bod po bodu
pomoci rastrovani. Z tohoto divodu byva pro stabilni pienos obrazu do vybaveni mikro-
skopu zahrnut také antivibrac¢ni stiil. Princip pfistroje je znazornén na Obr. 12. Zdroj svétla
zajistuje laserovy paprsek, ktery prochdzi skrze zrcadlovou bodovou clonku a délicem pa-
prsku, dale objektivem a dopadé na zaostfenou rovinu pozorovaného objektu. Od objektu se
paprsky odrézeji zpét do totozného objektivu a déale prochdzeji na konfokalni bodovou
clonku. Body lezici mimo zaostienou rovinu jsou ji odstinény, neprochazeji ke svételnému
detektoru a nejsou zobrazeny. Objektiv a clonka mikroskopu maji vzdy shodné ohnisko,

a proto jsou snimané obrazy vzdy ostré [65].
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Optické body jsou sniméany v roviné XY a pfesnym posuvem v ose Z vznikaji jednotlivé
optické fezy, které jsou nasledné sklddany do vysledného 3-D obrazu o vysoké ostrosti, ktery
je nasledné pocitacové zpracovan. Pomoci softwaru s vhodnymi nastroji Ize dale na 3-D
obrazu provadét méfeni a vyhodnocovat tak napt. drsnost povrchu nebo zjistovat velikost
a hloubku opotfebeni v fadech mikrometri a nanometrii. Déle se konfokalni mikroskopy
vyuzivaji pro rozmérovou kontrolu soucasti drobnych rozmérti s malymi vyrobnimi toleran-

cemi, vypocet ploch a objemi nebo pro analyzu vad [65].
|Mmaeoinmaé/wéla TLT

/

olraz /
vzorku {

( SS=Tioid potitad

inlomiaca o soufadnicich
bodi (X - Y) ~_

Obr. 12 Princip konfokalniho mikroskopu, upraveno dle [65]

1.7.3 Vrypova zkouska (scratch test)

Spolu s odtrhavaci a smykovou zkouSkou se scratch test pouziva k vyhodnocovani
adhezné-koheznich vlastnosti tenkych povlaki. VSechny tyto metody jsou zaloZeny na prin-
cipu vnikani nebo ryti do povrchu tenkého povlaku, poruseni vazebnych sil mezi povlakem
a substratem a odtrZeni ¢asti povlaku [62].

Principem vrypové zkousky (Obr. 13) je plynulé, konstantné narlstajici zatéZzovani hrotu,
ktery se pohybuje po povrchu povlaku a vytvafi ryhu. Hrot plisobi pnuti mezi substratem
a povlakem a pfi dosazeni kritick¢ hodnoty napéti dojde k odtrZeni povlaku. Toto napéti se
nazyva kritické zatizeni, znaci se Lc [N] a vyjadiuje miru adheze povlaku. Kritickych hodnot
zatizeni se vyhodnocuje n€kolik druhti.

Scratch tester zaznamenava prabeéh normalové sily a tangencialni sily, které piisobi na
hrot, koeficient tieni (u) jako podil tangencialni a normalové sily a dale hodnoty akustické
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emise (porusovanim materidlu dochézi k jeho akustickému praskani) [62]. Ze zdznamu
téchto hodnot spolu s rychlosti zatéZovani a posuvu je celé méfeni sniméno také optickym
mikroskopem. Z téchto informaci se urcuji rizné typy kritickych zatizeni.

Misto, kde doslo k prvnimu poruseni povlaku, udéva prvni hodnotu kritického zatizeni
Lci [N]. Pocatek rozsahlejsiho poruseni povlaku stanovuje druhou kritickou hodnotu L

[N] a misto, kde dochazi k obnazeni substratu znaci treti kritickou hodnotu zatizeni L¢3 [N].

l Fn
Ft d v
-~ —p
INDENTOR
POVLAK T
SUBSTRAT
Lei Lez Lea
1] | - |
S h) ;r ) \?
| e s dd:

Fn= NORMALOVASILA  d= DELKA VRYPU Ft= TECNA SiLA
v= RYCHLOST Lc = KRITICKE ZATIZENI

Obr. 13 Princip metody Scratch test, upraveno dle [66]

Vyhodnocovani jednotlivych druhti poruseni, kiehké ¢i houzevnaté deformacni chovani
povlakl je znaéné zavislé na znalostech obsluhy v oblastech materialli. VSeobecné vsak
plati, ze tvrdé povlaky maji tendenci se porusovat kiechce a vylamovat se, zatimco houzev-
naté povlaky vykazuji pted poruSenim zna¢né znamky plastické deformace [62].

Standardné¢ pouzivané parametry Scratch testu jsou nasledujici. Indentorem je
Rockwelliv diamantovy kuzel s vrcholovym thlem 120° a polomérem zaobleni hrotu
200 pm [62]. Vzdalenost mezi dvéma sousednimi vrypy musi byt min. | mm a vzdalenost
od okraje vzorku alesponi 2 mm. Maximalni délka vrypu je 20 mm, hloubka 1 mm a hodnota

normalové sily slze nastavit od 0 do 200 N [62].
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1.7.4 Nanotvrdost

Tvrdost je charakterizovana jako jeho odpor proti vnikéani ciziho télesa do materialu
a pro jeji méfeni se vyuziva mnoha metod rozdélovanych dle zplisobu poruSeni povrchu na
statické a dynamické [67]. Pfi dynamickych metodach indentor proniké do povrchu materi-
alu kolmym rdzem (metoda Shore, Poldiho kladivko — orienta¢ni méteni). Statické zkousky
se dale rozd¢luji na vrypové a vnikaci. Pro méfeni tvrdosti je vyuzivano statickych inden-
tacnich zkousSek dle Brinella, Vickerse, Rockwella, Knoopa, Berkoviche. K Méteni mikro-

tvrdosti se vyuziva metod dle Vickerse, Knoopa a Berkoviche.

Meéfeni tvrdosti tenkych povlakli probihd pii velmi malych hodnotich zatizeni (mN)
a povrchové vtisky dosahuji velikosti desitek aZ stovek nanometri [67]. Hovotime tedy
o méfeni nanotvrdosti. Pro tento typ méfeni byly vyvinuty velmi piesné a citlivé méfici pii-
stroje, které jsou schopny méfit hloubku vtisku a zaroven zaznamenavaji prib¢h zatézovani
a odleh¢ovani indentoru (viz indentacni kiivka pro méfeni nanotvrdosti na Obr. 32). Z na-
meétenych udaji je kromé tvrdosti materidlu mozno stanovit také jeho modul pruznosti a mez
kluzu nebo koeficient deformacniho zpevnéni.

Pfi méfeni nanotvrdosti tenkych vrstev je nezbytné zamezeni vlivu substratu na méieni
povlaku. Toho je dosazeno volbou hloubky indentace do maximalni hodnoty 1/10 z tloustky
povlaku [67].

Z duvodu vyssi dosahované ptesnosti méfeni byl zaveden novy indentor typu Berkovich,
jehoz geometrie fesila vyrobni komplikace Vickersova indentoru ve tvaru ctytbokého jeh-
lanu a problematické dodrzeni sbihavosti jeho hran v jednom bod¢ [67]. Pti vyrobé ttistén-
ného jehlanu tato komplikace nenastava.

Berkovichliv nanoindentor je tvaru tiibokého jehlanu (Obr. 14), jehoZ vyska svira se sté-
nou uhel 65,27°. Tato geometrie zarucuje stejny pomér projekéni plochy ku hloubce vtisku
jako ma Vickersiv jehlan. Pribéh metody méteni je shodny s Vickersovou zkouskou
a vzhledem ke shodnym geometrickym vlastnostem indentori je mozno hodnotu tvrdosti H

[GPa] po piepoctu udavat ve Vickersove stupnici tvrdosti HV [67].
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Obr. 14 Indentor Berkovich — pravidelny tiiboky jehlan [67]

1.7.5 Tribologické vlastnosti

Tribologické zkousky se provadéeji na specialnich pfistrojich — tribometrech a zkoumaji
proces tfeni mezi dvéma povrchy za urcitych podminek. Tribometry jsou schopny simulovat
trajektorii pohybu vétSiny funkcénich soucasti (linedrni, rotacni) a vyhodnocuji primarne hod-
notu koeficientu tfeni a jeho prub¢h (tfeni za sucha nebo s lubrikaci). V soucasnosti je sa-
mostatna hodnota koeficientu tfeni vétSinou nedostacujici a vyhodnocuje se také mira opo-
ttebeni povrchu zkoumaného materidlu a tfeciho télesa (analyza na konfokalnim nebo elek-
tronovém mikroskopu) [68]. Vyuziva se dvou tribologickych metod — Pin-on-Disc
a Ball-on-Disc, obé je mozno méfit na jednom zafizeni.

Principem metody Ball-on-Disc je vtlatovani kulicky do povrchu otacejiciho se
vzorku. Vzorek je pevné upnut k rotaénimu stolku pfistroje, kulicka je umisténa do special-
niho drzaku a zatizena konstantni silou. Sttil se vzorkem vykonava piesny pocet otacek sta-
novenou rychlosti a kulicka na povrchu vzorku vytvari tribologickou stopu [68]. Vysledky
jsou zavislé na volitelnych parametrech metody: zatézujici sile, priméru kuli€ky, poctu
cykla, teploté, mazani, drsnosti povrchu a materialovych vlastnostech vzorku i kulicky [68].

Metoda Pin-on-Disc je velmi podobna metod¢ Ball-on-Disc. Jedinym rozdilem je pevné

uchyceni protitélesa (valecku, ¢epu) do drzéku bez moznosti jeho pohybu kolem vlastni osy.

40



Drzak
kulicky
Kulicka

Otoény
stolek

Obr. 15 Princip metody Ball-on-Disc, upraveno dle [69]

1.7.6 Skenovaci elektronova mikroskopie — SEM

Skenovaci elektronova mikroskopie snimé povrch vzorku pomoci pohybujiciho se elek-
tronového svazku a zobrazuje 3-D povrch vzorku s velikou rozliSovaci schopnosti (0,1 nm)
a ostrosti obrazu pii zvétsenich az 10°[70]. Velkou vyhodou elektronového mikroskopu je
kromé& pozorovani topografie povrchu také urceni jeho chemickém slozeni. Pozorovany vzo-
rek musi byt elektricky vodivy a bez necistot, jelikoz elektronovy svazek je k jeho povrchu
urychlovan pomoci urychlovaciho napéti (az 30 kV) [70]. Pozorovani probiha ve vakuové
komote. Princip skenovaciho elektronového mikroskopu je zndzornén na Obr. 16. Primarni
elektrony jsou uvoliiovany z autoemisni wolframové katody a prochazeji n€kolika elektro-
magnetickymi ¢ockami, které zaostiujici elektronovy svazek dopadajici na povrch vzorku
[71]. Pti dopadu elektronii dochézi k jejich interakci s povrchem a uvolnovani riznych druhti

signali, které jsou nasledné snimany jejich specifickymi detektory.

zdroj elektronti 4@ g
3

anoda — sy Gy
skenovaci
% generator
elmg.
cocky zesilovat';
]
skenovacl
objektiv ,ka
detektor
BSE
detektor f

RTG ﬁ ' detektor SE

vzorek
pohyblivy stolek

Obr. 16 Princip skenovaciho elektronového mikroskopu s detektory [72]
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Topograficky obraz povrchu je ziskdvan detektorem sekundarnich elektronti (SE), které
se uvolnuji z tenké povrchové vrstvy vzorku po dopadu elektronti priméarnich. Dopadajici
elektrony maji vysokou energii a pfi sraZce s valen¢nimi elektrony atomu dochazi k jejich
vyrazeni z orbitalu [71]. Tyto vyrazené elektrony se nazyvaji sekundarni. Pro zaplnéni vol-
ného mista v energetické hladiné atomu musi vnéj$i elektron uvolnit energii. Prave tato ener-
gie je detekovana a riznymi emisemi sekundérnich elektronti dochézi k vytvorfeni obrazu
povrchu vzorku [70].

Chemické slozeni se zjiStuje detektorem zpétné odrazenych elektronti (BSE, AsB).
Dochazi k priachodu primarniho elektronu v blizkosti jadra atomu vzorku, ke zméné jeho
dréhy pohybu (zpétny odraz ze vzorku), nikoliv vSak ke zméné¢ jeho energie [73]. Jelikoz ma
kazdy chemicky prvek specifické atomové jadro o rozdilné velikosti (rozdilné atomové
¢islo), je mozno podle poctu zpétné odrazenych elektronii zjistit o ktery chemicky prvek se
jedna [73]. Cim vétsi jadro prvku je, tim vétsi pocet zpétné odrazenych elektront od né&j bude
detekovan [73]. Podle toho lze urcit chemické slozeni prvkl v povrchu vzorku a lze také
hodnotit mistni materidlové zmény.

Dalsim zptsobem pro urc¢eni chemického slozeni material je energeticky disperzni rent-
genova analyza (EDX, EDS, EDAX). Po vyrazeni sekundarniho elektronu z atomového or-
bitalu vzniké prazdné misto — vakance. Pro zaplnéni vakance volnym elektronem na speci-
fické energetické hladin€ je nezbytné sniZeni jeho energie [74]. To je realizovano emisi rent-
genového zafeni o specifické vinové délce pro konkrétni chemicky prvek RTG zateni je
zaznamenano EDX detektorem[74]. Tato metoda slouzi k urc¢eni chemického slozeni plochy
vzorku o velikosti pouze nékolika mikrometrii (napf. stanoveni chemického slozeni tenkého
povlaku z metalografického vybrusu) [74].

Kromé vyse zminénych metod pozorovani a analyzy se vyuziva jesté detekce Auglero-
vych elektronti (chemickd analyza lehkych prvki), katodoluminiscence (analyza elektrono-

vého stavu) a dalsi, které nebyly pouzity v experimentalni ¢asti diplomové prace [74].
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2 EXPERIMENTALNi CAST

Experimentalni ¢ast se zabyva hodnocenim uzitnych vlastnosti tenkych multivrstvych
povlakii TiN/ZrN. Cilem naplanovanych experiment je dosazeni lepSich povrchovych
vlastnosti a zvySeni odolnosti proti opotiebeni. Jako substrat byla pouZita nastrojova ocel

CSN 19 830.

2.1 Charakteristika oceli CSN 19 830

Rychlofezna nastrojova ocel CSN 19 830 (dalsi oznateni HS6-5-2C, 1.3343) se vyzna-
cuje vysokou pevnosti pii vysokych teplotach, dobrou houzevnatosti a otéruvzdornosti. Po-
uziva se pro vykonné fezné nastroje jako jsou frézy, soustruznické noze, vrtaky, zavitniky
a dalsi nebo pro tvareci a stfihaci nastroje. Materidl se vyznacuje dobrym pomérem mezi

tvrdosti a houzevnatosti. Konkrétni chemické slozeni je uvedeno v Tab. 2.

Tab. 2 Chemické slozeni pouzité oceli CSN 19 830, hodnoty [hm. %]

C Mn Si P S Cr | Mo | W Vv Co
0,9 |1 0,310,341 0,026 | 0,0005| 4,43 14,78 15,931,791 0,65

2.2 Priprava vzorka

Zékladni material a vzorky byly pfipraveny katedrou materidlt KMT na Technické uni-
verzité v Liberci. Z nastrojové oceli CSN 19 830 bylo zhotoveno $est shodnych kruhovych
diskti o priméru 20 mm a tlouStce 5 mm. Tyto disky byly metalograficky vybrouSeny na
drsnost povrchu Ra = 0,01 um a dale upraveny na tvrdost 64—65 HRC. Nasledné byl depo-
novan tenky povlak TiN/ZrN s riznymi tloustkami jednotlivych vrstev (Obr. 17).

\! ' .

CSN 19 830 TiN/ZrN 10 nm TiN/ZrN 15 nm
TiN/ZrN 20 nm TiN/ZrN 30 nm TiN/ZrN 40 nm
0 1 2 3 4 Scm
™

Obr. 17 Vzorky s nanesenymi povlaky
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Pro elektronovou mikroskopii (SEM) a pozorovani vrstev v povlaku byly z kazdého
vzorku s deponovanym povlakem zhotoveny metalografické vybrusy.

Vzorky byly nejprve roziiznuty na metalografické rozbrusovaci kotouc¢ové pile QATM
Brillant 220 (Obr. 18a) s feznymi parametry 1800 ot-min! a rychlosti fezu 0,06 mm-s'.
Nasledné¢ byl proveden oplach vzorki ethanolem, osuSeni a vlozeni do modularniho meta-
lografického lisu QATM OPAL X-PRESS (Obr. 18b) s lisovaci komorou o praiméru 30 mm.
Roziiznuty vzorek byl v komote lisu zasypan 1 odmérkou pryskytice Struers PolyFast pro
zalévani za tepla. Pryskyfice obsahuje uhlikové plnivo, které zajistuje dobrou elektrickou
vodivost pro pozorovani na elektronovém mikroskopu. Lisovani probihalo po dobu 5,5 mi-
nuty pfi tlaku 250 barti a teploté¢ 180 °C s ohiivaci a ochlazovaci fazi na zacatku a konci
celého procesu. Thned po zalisovani byly vzorky na zadni strané popsany pomoci rué¢niho

gravirovaciho pera.

Obr. 18 a) Kotoucova pila Brillant 220, b) metalograficky lis OPAL X-PRESS

Jako dalsi krok nésledovalo brouseni vzorkli v automatické metalografické brusce a les-
ticce QATM SAPHIR 550 (Obr. 19a). Na Obr. 19b jsou vidét vzorky v revolverové brusné
hlav¢ pfiistroje. Cely proces byl rozdélen do 4 kroki podle zrnitosti pouZzitych brusnych ko-
toucl. Parametry brouseni jsou uvedeny v Tab. 3.

Tab. 3 Parametry brouseni metalografickych vzorkii

Zrnitost brusného Cas Pritlaéna | Otacky brus. | Otacky hlavy
Krok ¢. kotouce brouseni sila kotouce se vzorky
[-] [min] [N] [ot-min’'] [ot-min’']
1 500 4 20 300 150
2 1200 4 20 300 150
3 2000 4 15 300 150
4 Platno + diamant. 3 10 150 75
suspenze 1 pm

Nasledné byly vzorky omyty ethanolem, osuseny a ulozeny do plastovych uzaviratelnych

sacku.
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Obr. 19 a) Metalograficka bruska SAPHIR 550, b) vzorky v revolverovém drzaku brusné hlavy

2.3 Depozice vrstev

Naneseni tenkych vrstev bylo provedeno Centralni laboratoii aplikované fyziky na Bul-
harské akademii véd v Plovdivu. Multivrstvé povlaky TiN/ZrN s rozdilnou periodou modu-
lace byly deponovany na substrat pomoci fyzikalni metody katodového napatovani Arc-
PVD pii teploté 320 °C (Obr. 20). Byly pouzity dva protilehlé targety z titanu a zirkonu
o Cistote 99,99 %, oba zapojeny jako katoda. Vzorky byly uchyceny na otocny karuselovy
stolek umistény mezi katodami. Modula¢ni perioda povlaki je definovana rychlosti rotace
karuselového stolku. Dalsi parametry depozice:

+ elektricky proud oblouku pro titan I = 110 A, pro zinek [ = 120 A

» zéaporné piedpéti U =80 V

» tlak dusiku ve vakuové komote p = 0,33 Pa

» (Cistota dusiku 99,9999 %

M
~

Ptivod plynu

Vakuova komora

Vzorek

Ti —|— Zr

Katoda 1 Katoda 2

; Rotace stolku
Vakuova pumpa

-
15

Obr. 20 Schématickeé zobrazeni procesu depozice povliaku TiN/ZrN

Pted samotnou depozici povlaku bylo uc¢inéno né€kolik krokii pro zlepSeni adheze po-

vlaku. Substraty byly po dobu péti minut CiStény ultrazvukem v alkalické lazni, nasledné
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oplachnuty demineralizovanou vodou a suSeny vroucim ethanolem a horkym vzduchem.
Ihned poté doslo k piesunu do vakuové komory a uchyceni do drzakti na oto¢ném stolku.
Déle bylo provedeno iontové Cisténi pro odstranéni zbytkovych necistot povrchu pomoci
titanovych iontl pti zdporném napéti 1000 V a tlaku argonové atmosféry v komote 0,2 Pa.
Pro zlepseni adhezni pevnosti mezi povlakem a ocelovym substratem byly pied kazdou mul-
tivrstvou naneseny kontaktni mezivrstvy Ti a pfechodového TiN filmu.

Jeden vzorek byl ponechan bez povrchové upravy. Na pét vzorkli byl nasledné nanesen
tenky povlak TiN/ZrN o jednotné tloust’ce 4,5 um. Tloustka povlakli byla méfena pomoci
metody Kalotest s ocelovou kulickou o priméru 40 mm za pfitomnosti diamantové pasty
s monokrystalickymi zrny o velikosti 0,1 pm.

Kazdy z péti vzorkli byl zhotoven s odlisnymi tlouStkami jednotlivych stiidajicich se
vrstev TiN a ZrN, a to 10 nm, 15 nm, 20 nm, 30 nm a 40 nm. VSechny vzorky byly umistény
do uzaviratelnych plastovych sackt z diivodu ochrany proti znec€isténi povrchu. Oznacovani

vzorkl je v celé experimentalni ¢asti prace jednotné dle Tab. 4.

Tab. 4 Parametry nandseni povilakii

Rychlost Pocet Tloustka | Modulacni
Typ povlaku | ota€eni stolu | dvojvrstev | povlaku | perioda A

[ot-min™'] [-] [nm] [nm]
TiN/ZrN 10 8,57 450 4,5 10
TiN/ZrN 15 5,66 300 4,5 15
TiN/ZrN 20 4,29 225 4,5 20
TiN/ZrN 30 2,86 150 4,5 30
TiN/ZrN 40 2,14 112 4,5 40

2.4 Drsnost povrchu

Drsnost povrchu byla méfena na konfokalnim mikroskopu SENSOFAR S Neox
(Obr. 21) vybavenym antivibracnim stolem. Zatizeni disponuje motorizovanym posuvnym
stolkem ve vodorovném sméru pro spravné umisténi vzorku pod mikroskop. Svisly posuv
je zajistén pristrojem automaticky pfi rastrovani a snimani povrchu vzorku. Konfokalni mi-
kroskop umoziuje tvorbu 3-D obrazu a vyhodnoceni geometrického profilu nasnimaného
povrchu vzorku ve vysokém rozliSeni pomoci metrologického softwaru SensoSCAN

(Obr. 22). Parametry méteni jsou uvedeny v Tab. 5.
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M¢éteny parametr S, udava pramérnou aritmetickou vysku profilu (tzn. primérnou
drsnost povrchu), parametr S; udava nejvétsi vysku profilu (tzn. rozdil mezi nevys$Sim vy-
stupkem a nejniz$i prohlubni) a parametr Sy charakterizuje Spicatost profilu. Snimek geo-
metrického profilu substratu je na Obr. 23, geometricky profil jednotlivych povlaki je zob-
razen na Obr. 24 az Obr. 28. Na kazdém vzorku bylo provedeno pét métfeni v libovolnych

mistech a hodnoty statisticky vyhodnoceny do Tab. 6.

Obr. 21 Konfokalni mikroskop SENSOFAR S Neox

Tab. 5 Parametry méreni drsnosti povrchu

Topografie 1232 x 1028 pixela

Oblast pozorovani 850,08 x 709,32 pm

Objektiv 20x

Zvétseni 700x

Velikost pixelu 0,69 um/pixel
1.05 pm
-
-0.24 pm

0 1 50 360 4I50 X pm 6I00 750 960 A EI)50

Obr. 22 Ukdzka liniové analyzy pri méreni drsnosti povrchu u vzorku TiN/ZrN 30
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0.08 um

-0.10 ym
850.4 00
Obr. 23 Geometricky profil povrchu — substrat CSN 19 830
1.05 um
N
-0.24 pm
85010
Obr. 24 Geometricky profil povrchu — poviak TiN/ZrN 10
0.48 pm

-0.19 ym

850.1 00

Obr. 25 Geometricky profil povrchu — poviak TiN/ZrN 15
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0.48 ym

-0.19 ym

850.1 0.0

Obr. 26 Geometricky profil povrchu — povlak TiN/ZrN 20

0.59 uym

-0.27 pm

Obr. 27 Geometricky profil povrchu — poviak TiN/ZrN 30

1.58 um

850.4 00

Obr. 28 Geometricky profil povrchu — poviak TiN/ZrN 40
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Tab. 6 Prehled parametru drsnosti povrchu vzorkii

Sa — pram. aritm. vyska | S, —nejvétsi vyska Sku — Spicatost
Vgorek | Primémd | Smer. | primgma | SmEr. | primgma | Smer.
hodnota Odch. hodnota | Odch. | hodnota Odch.
[um] [um] [um]

CSN 19 830 0,031 0,006 0,231 0,025 3,265 0,214
TiN/ZrN 10 0,061 0,004 1,621 0,276 51,754 9,567
TiN/Z1N 15 0,044 0,001 0,627 0,073 9,487 2,605
TiN/ZrN 20 0,050 0,003 0,662 0,083 8,483 2,012
TiN/ZrN 30 0,047 0,006 0,588 0,133 9,136 4,079
TiN/ZrN 40 0,057 0,004 1,272 0,337 36,895 17,284

2.5 Vrypova zkouska

Vrypova zkouska (Scratch test) se pouziva pro vyhodnoceni adheze povlaku k substratu.
Ta je stanovena hodnotou zatizeni hrotu vryvaného do povrchu soucésti, pii kterém dochazi
k odtrzeni povlaku od substratu. Méfeni bylo provedeno na zafizeni Scratch tester UMT
Multi-Specimen Test System od firmy BRUKER (Obr. 29) s hrotem typu Rockwell C. Hrot
byl pii pribehu vrypové zkousky zatézovan normalovou silou v rozmezi 2—-140 N. Kom-
pletni parametry méfeni jsou uvedeny v Tab. 7. Na kazdém vzorku byly provedeny 3 méfeni

a hodnoty statisticky zpracovany do Tab. 8.

Obr. 29 Scratch test UMT Multi-Specimen Test System — BRUKER
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Tab. 7 Parametry vrypove zkousky

Trasa linearni

Zatizeni linedrn¢ vzristajici
Rozsah zatizeni 2-140 N

Rychlost zatiZeni 0,2 mm-s™!

Délka trasy 5 mm

Typ hrotu Rockwelltv kuzel
Material hrotu diamant

Polomér zaobleni hrotu | 200 um

Kwvli vysoké tloust’ce povlaku nebylo mozno zaosttit opticky mikroskop na oblast vrypu

(Obr. 30), ani zméftit koeficient tfeni a akustickou emisi. Z tohoto divodu nebylo mozno

stanovit druhou kritickou hodnotu L2 (zatiZeni, pfi kterém je v optice mikroskopu viditelné

poskozeni povrchové vrstvy s 50 % povlaku a 50 % substratu). Adheze byla vyhodnocena

pomoci pribéhu normalové sily a byla stanovena prvni kriticka hodnota Lci (zatizeni, kdy

povlak zac¢ina praskat) a tieti kriticka hodnota L¢3 (zatizeni, pti kterém jiz vnikaci hrot pii-

stroje prosel celym povlakem a dale se pohybuje pouze po povrchu substratu). Povlak dobie

odoléava opotiebeni, pokud kriticka hodnota Lc1 dosahuje hodnot alespoii 20-25 N.

COF Fz,N

0.8

0.6

0.4

0.2

120
100

]
(=]

40
20

39.2 Time,sec 70.3
A31.2

Obr. 30 Ukadzka zaznamu mérent ze Scratch testu pro poviak TiN/ZrN 15
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Tab. 8 Namerené hodnoty adheze poviaki TiN/ZrN

Adheze Lc Adheze Lcs
Vzorek Primérna | Smér. | Pramérna | Smér.
hodnota [N] | Odch. | hodnota [N] [ Odch.
TiN/ZrN 10 35,8 0,7 66,0 1,7
TiN/ZrN 15 34,1 3,8 75,2 5,0
TiN/ZrN 20 40,3 4,6 71,8 3,8
TiN/ZrN 30 37,0 1,3 80,7 5,9
TiN/ZrN 40 39,8 4,8 78,4 3.4

2.6 Nanotvrdost

Pro méfeni nanotvrdosti byl pouzit mikrotvrdomér od firmy CSM Instruments (Obr. 31),
ktery je vybaven mikroindentorem typu Vickers s rozsahem zaté¢Zzovani do 10 N. Na pfistroj
je dale integrovan modul pro méfeni nanotvrdosti metodou Berkovich, ktery byl pouzit pii
méfeni. Modul umoziluje métfeni v rozsahu zatizeni 1-500 mN. Zatizeni je schopno méfit
také dynamickou odezvu materidlu pfi zatéZovani i odlehcovani a z méteni je tak mozno
ziskat Youngiv modul pruznosti. V Tab. 9 jsou uvedeny parametry méfeni nanotvrdosti

a na Obr. 32 je znazornén typicky graficky zaznam z pribéhu zkousky.

Obr. 31 Mikro a nanotvrdomer firmy CSM Instruments

52



Tab. 9 Parametry méreni nanotvrdosti

Odezva 10 Hz
Zatizeni Linearni
Maximalni hloubka indentace |0,4 pm
Rychlost zatézovéani 1 pm'min’!
Rychlost odleh¢ovani 1 um-min’!
Prodleva 10s
Ptiblizovaci vzdalenost 2 um
Ptiblizovaci rychlost 1 pm-min’!
Odstupy indentaci 2 um

Typ indentoru Berkovich
Material indentoru Diamant
Rozsah zatizeni 1-500 mN

Na kazdém vzorku bylo provedeno 10 méieni. Hloubka indentace byla stanovena na 0,4
um, tedy méné nez 10 % z celkové tloustky povlaku 4,5 pm. To zamezuje ovlivnéni méfe-
nych hodnot tvrdosti substratem.

Z 10 namétenych hodnot se u kazdého typu povlaku 5-7 méteni odliSovalo rozdilem
o vice ¢i méné nez 50 % od ostatnich vysledkl (nékdy 1 o tad) a byly proto ze statistické¢ho
zpracovani vyfazeny. U vzorku TiN/ZrN 30 a TiN/ZrN 40 muselo byt provedeno dalsich 10
indentaci pro ziskani relevantnich dat k vyhodnoceni. Ke komplikacim pfi métfeni nanotvr-
dosti dochdzelo z divodu piitomnosti tzv. dropleti — shlukd mikro¢astic na povrchu po-
vlaku, které jsou typické pro depozici povlakli pomoci obloukového PVD napatovani. Pii
méfeni nanotvrdosti povlaku tak indentor miiZze vnikat v misté s vylou¢enymi velmi tvrdymi
¢asticemi nebo v misté defektu povlaku. Mista vyskytu jsou nahodild a nelze tak provadét
indentaci mimo n¢.

Zpracovana méfeni byla statisticky vyhodnocena a primérné vysledky jsou uvedeny
v Tab. 10, kde Hir, Hvit — hodnoty nanotvrdosti, Eir — Younglv modul pruznosti, E* —

redukovany Youngtv modul pruznosti.

Tab. 10 Naméreni hodnoty nanotvrdosti

Hir Smér. Hvir Smeér. Eir Smér. E* Smeér.
[GPa] | Odch. | [HV] | Odch. | [GPa] | Odch. | [GPa] | Odch.

CSN 19830 | 104 0,8 959,2 | 71,3 | 249,6 | 11,2 | 2742 | 123

TiN/ZtN 10 | 29,6 2,1 27439 | 196,0 | 397,9 | 28,1 [ 437,2 | 30,9

TiN/Z1N 15 29,7 2,0 |2749,1 | 184,3 | 424,5 | 47,8 | 466,5 | 52,6

TiIN/ZtN 20 | 24,8 0,6 |2293,2| 60,1 | 37,5 9,3 408,2 | 10,3

TiN/ZtN 30 | 26,5 0,1 2458,6 | 11,3 | 405,4 | 15,0 | 4455 | 16,5

TiN/ZtN 40 | 27,1 0,5 2507,8 | 44,0 | 368,5 | 10,5 | 4049 | 11,5
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Vypoctem byl dale urcen index plasticity a odolnost proti plastické deformaci. Vysledky

jsou uvedeny v Tab. 11.

Tab. 11 Vypocteny index plasticity a odolnosti proti plastické deformaci

Index |Smér.| Odolnost proti | Smér.
Vzorek plasticity |Odch. | Plast. deformaci | Odch.
[-] [GPa]

CSN 19 830 0,038 0,002 0,015 0,003
TiN/ZrN 10 0,068 0,000 0,136 0,010
TiN/ZrN 15 0,064 0,003 0,121 0,003
TiN/ZrN 20 0,061 0,001 0,091 0,005
TiN/ZrN 30 0,060 0,002 0,095 0,008
TiN/ZrN 40 0,067 0,003 0,122 0,013

1000 |

20.07

10.0

0OmN_| ___—— ' ; : ) ;
L | \ | | [

).0 pm 0.1 0.1 0.2 0.2 03 0.3 0.4 4

Obr. 32 Ukazka pribehu zatézujict sily v zavislosti na hloubce indentace — vzorek TiN/ZrN 10

2.7 Chemické slozeni, morfologie povrchu a homogenita vrstev

Vzorky substratu a jednotlivych povlakl byly pozorovany na skenovacim elektronovém
mikroskopu Carl Zeiss ULTRA Plus (Obr. 33) a pofizené snimky nasledné¢ podrobeny ana-
lyze v systému OXFORD Instruments nebo AzTec. Plosna analyza chemického sloZeni byla
provedena za pomoci detektoru EDS Oxford X-Max20 vyuzivajici rentgenové zareni. Pro
pozorovani morfologie povrchu vzorkt byl pouzit detektor sekundéarnich elektronti SE, pro
pozorovani vrstev na metalografickych vybrusech pak detektor InLens nebo thlové selek-

tivni detektor zpétn€ odrazenych elektronti AsB. Pro liniovou analyzu a ur¢eni hloubkového
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profilu s koncentracemi jednotlivych chemickych prvka v zavislosti na vzdalenosti od po-

vrchu povlaku byl pouzit detektor energeticky disperzni rentgenové spektroskopie (EDX).

/\7
71} ‘-E-‘

A e =
T R ~—

Obr. 33 Skenovaci elektronovy mikroskop Carl Zeiss ULTRA Plus

Chemické sloZeni

Pti analyze chemického sloZeni povrchu byla provedena dvé méteni u kazdého vzorku
s velmi podobnymi vysledky. Ukazka vyhodnoceni chemického slozeni povlaku TiN/ZrN
30 ze softwaru AzTec je znazornéno na obrazku Obr. 34. Namétené hodnoty substratu jsou

uvedeny v Tab. 12. Chemické slozeni jednotlivych povlakii zobrazuje Tab. 13.

W TiN-ZrN-30 2
At%

N 475

zr 283

Ti 241

N Kol 2]
l J l Ti Kol

CKal 2
Ti kad,2

O N N O N RN R R
1 ) ! 4 ; 6 9 keV

Obr. 34 Ukazka vyhodnoceni chemického slozeni u vzorku TiN/ZrN 30
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Tab. 12 Naméiené hodnoty chemického slozeni oceli CSN 19 830 [at. %]

Procentudlni zastoupeni uhliku nebylo zjistovano. Vzhledem k oplachu povrchu vzorka

ethanolem doslo k jeho kontaminaci a méfeni by bylo nepriikazné.

Tab. 13 Namérené chemické slozeni jednotlivych poviakii [at. %]

474 | 0,1 | 479 | 0,1 [ 479 | 0,1 [ 470 | 0,6 | 493 | 0,1
26,7 | 02 | 24,1 | 00 [ 248 | 0,1 [ 244 | 03 | 26,77 | 0,2
260 | 03 | 281 | 0,1 (274 | 00 [ 287 | 04 |[23,7 | 0,1

Morfologie povrchu

Morfologie povrchu byla pozorovana pomoci detektoru sekundarnich elektronti (SE) pfi
stejnych podminkach pro vsechny povlaky pfti zvétseni 1000x a 5000x a urychlovacim na-
péetim 5 keV (Obr. 35 az Obr. 40).

Obr. 35 Povrch oceli CSN 19 830, zvétseni a) 1000x b) 5000x
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i‘" B 10 ym

Obr. 38 Povrch povilaku TIN/ZrN 20, zvétseni a) 1000x b) 5000x
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Obr. 40 Povrch povlaku TIN/ZrN 40, zvétseni a) 1000x b) 5000x

Morfologie povrchu je typickd pro depozici povlaki pomoci technologie obloukového
PVD naparovani. Na kazdém z povrchii jsou viditelné mikrocastice — droplety. Povrchové
defekty ve form¢ kratert vznikly vylomenim mikrocastic nebo jejich ¢asti z povrchu, pii-
padné lokalni zhorSenou depozici zplisobenou zhorSenymi vlastnostmi katodového oblouku.
Jiné povrchové defekty nebyly pfi pozorovani ziejmé, vSechny vrstvy jsou homogenni, bez

viditelnych vad a trhlin.

Homogenita

Z hlediska hodnoceni homogenity povlakti (Obr. 41 az Obr. 45) byl na elektronovém
mikroskopu pouzit tthlové selektivni detektor zpétné odrazenych elektronii (AsB), eventu-
aln¢ bylo pozorovano v poli objektivu (InLens). Vysledky pozorovani jsou uvedeny v kapi-

tole 3.4.
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25.00 K V 1.7mm  Signal A B Date :15 Mar 2022 zpyex

10.00 kV © Pavel Kejzlar, Laboratory of Microscopy, CxI-TUI

Obr. 41 Homogenita poviaku TiN/ZrN 10, zvétseni 25 000x

5000KX WD= 1.7mm Signal A= InLens Date :15 M
EHT = 10.00 kV © Pavel Kejzlar, Laboratory of Microscopy,

Obr. 42 Homogenita povlaku TiN/ZrN 15, zvetseni 50 000x
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1 pm Mag= 2000KX WD= 35mm Signal A= AsB Date :1

EHT = 10.00 kV © Pavel Ke¢jzlar, Laboratory of Microscopy,

Obr. 43 Homogenita poviaku TiN/ZrN 20, zvétseni 20 000x

Mag= 15.00KX W 4mm  Signal A= AsB Date Aar 2022 gpyxx
EHT = 10.00 kV ¢l Kejzlar, Laboratory of Microscopy, UL

Obr. 44 Homogenita poviaku TiN/ZrN 30, zvétseni 15 000x
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LA MBI Mag 0 Date :15 Mar 2022 gpye
h_ J EHT = 10.00 kV © Pavel Kejzlar, Laboratory of Microscopy, CxI-TUL

Obr. 45 Homogenita povlaku TiN/ZrN 40, zvétseni 20 000x

Za povsimnuti stoji tvorba defektu v pocatecnich vrstvach povlaku TiN/ZrN 40 (Obr. 46)
a zména usporadani kolem vady s postupem nanaSeni vrstev. Defekt se v priitbéhu depozice
povlaku zcela vyrovna a jednotlivé vrstvy se na sebe navazi tak, ze na povrchu neni hlubinna
vada zietelnd. To vypovidd o vysoké soudrznosti povlaku a vzajemné adhezi multivrstev.
U povrchu povlaku je viditelny detail zasazeni makrocastice, kterd v povrchu velmi Spatné
drzi a dojde k jejimu uvolnéni. Skladba povrchovych vrstev povlaku v tésné blizkosti dro-
pletu opét potvrzuje homogenitu a soudrznost v cel¢ tloust'ce, jelikoz vrstvy kopiruji defekt

bez znamek poskozeni. Uvolnénim mikroc¢astice nedojde k poruseni povrchovych vrstev.

1 pm Mag= 2000KX WD=3.2mm Signal A= InLens
FHT = 10.00 kV © Pavel Kejzlar, Laboratory of Microscopy, CxI-TUL

Obr. 46 Hlubinny defekt poviaku TIN/ZrN 40 a usporadani vrstev v priibéhu
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U povlaku TiN/ZrN 40 byla provedena také liniova analyza (Obr. 47) mapujici zastou-
peni chemickych prvkl od substratu az k povrchu povlaku. U substratu prevlada ptitomnost
Fe s minoritnim zastoupenim Cr (dal$i prvky nejsou zobrazeny). Na povrchu zékladniho
materidlu je znatelnd tmavé Seda tenka vrstva TiN, ktera zvySuje adhezni vlastnosti povrchu
substratu. Dale jiz nasleduje plynuly pfechod do multivrstvého povlaku TiN/ZrN 40, coz

potvrzuje zastoupeni prvkl N, Ti a Zr z liniové analyzy.

All Elements

At%

Obr. 47 Liniova EDX analyza povlaku TiN/ZrN 40

2.8 Tribologické vilastnosti

Me¢feni tribologickych vlastnosti bylo realizovano na tribometru firmy Anton Paar vhod-
ném pro kapalné i suché tieni za pouziti metody Ball-on-Disc (Obr. 48). Kazdy vzorek byl
pevné uchycen k rotujicim stolku piistroje a zatizen specifickou silou ptisobici na keramic-
kou kulicku ve statickém drzaku. Konstantnim otacenim vzorku pod zatizenim dochézelo k
opotfebeni povrchu vzorku i kuli¢ky. Toto opotiebeni bylo zaznamenéavano tribometrem ve
form¢ dynamickych odezev, ze kterych byl nasledn¢ vyhodnocen koeficient tieni a jeho

zmeény.
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Obr. 48 Pouzity tribometr firmy Anton Paar

Vzorky byly nejprve ultrazvukové ¢istény pii 60 °C v lazni etylalkoholu po dobu 15 mi-
nut. Konkrétni vzorek byl nasledné zafixovan na oto¢ny stolek tribometru a v pritbéhu me-
feni byl v kontaktu s kuli¢kou z materialu Al,O3 o tvrdosti 2100 HV. ZatéZzovaci sila kulicky
béhem méfeni byla 20 N a rychlost otaéeni stolku nastavena na 60 ot-min™!. Po urazeni vzda-
lenosti o délce 100 m bylo méfeni pozastaveno a vyhodnocena hloubka i Sitka opotiebeni
tenkého povlaku na konfokalnim mikroskopu SENSOFAR S Neox. To bylo méfeno ve 4
pozicich 0°, 90°, 180° a 270°. Poté bylo prométeno také opotiebeni kulicky. Souhrnné pa-
rametry experimentu jsou uvedeny v Tab. 14.

Nasledné byl vzorek opét upnut na oto¢ny stolek tribometru a cely proces byl opakovan
se stejnymi parametry experimentu na totozné draze s novou keramickou kulickou. Méteni

bylo opakovano po 100 m intervalech, dokud nedoslo k postupnému poskozeni povlaku.

Tab. 14 Kompletni parametry tribologického méreni

Material kulicky Al,O3

Primér kulicky 6 mm

Zatizeni 20N

Rédius tribologické stopy |6 mm
Rychlost rotace 60 ot-min!
Teplota okoli 26+2°C
Vlhkost 32+£2%
Doba experimentu 44 min., 100 m
Mod jednosmérny

Pro povlaky TiN/ZrN 10, TiN/ZrN 20 a TiN/ZrN 40 byly tribologické vlastnosti sledo-

vany do vzdalenosti 2000 m. Z divodu veliké casové narocnosti méteni bylo opotiebeni
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povlakti TiN/ZrN 15 a TiN/ZrN 30 méteno pouze do vzdalenosti 1000 m. Pro vysledné po-
rovnani tribologickych vlastnosti jsou uvedeny hodnoty vSech povlakid do vzdéalenosti
1000 m (Tab. 15). Ukazka opotiebeni tenkého povlaku a kulicky nasnimaného na konfokal-

nim mikroskopu je zobrazena na Obr. 49 a Obr. 50.

Tab. 15 Vysledky hloubky a sirky opotirebeni poviakii po 1000 m

Siika Hloubka
opotiebeni po 1000 m opotiebeni po 1000 m
Vzorek [nm] [nm]
Primérnad | Smérodatnd | Primérnd | Smérodatna

hodnota odchylka hodnota odchylka
TiN/ZxN 10 408,66 17,35 1,18 0,17
TiN/ZrN 15 387,98 3,26 2,55 0,19
TiN/ZrN 20 438,64 4,39 1,51 0,13
TiN/ZxN 30 445,60 15,89 2,85 0,36
TiN/ZxrN 40 324,67 11,40 1,39 0,10

Koeficient tfeni byl zaznamenavan pouze pro prvnich 100 m tribologické zkousky. Pti
kontaktu tfeci dvojice na pocatku zkousky dochazi k ndsobné vétSimu opotiebeni z ditvodu
pritomnosti mikrocastic v povrchu vSech vrstev. Béhem prvni etapy zkousky Ball-on-Disc
dochazi vsak k jejich vyldmani a v prubéhu nasledujicich fazi se jiz hodnoty opotitebeni sni-
7uji a stabilizuji. Hodnoty koeficientu tfeni jsou uvedeny pro Uplnost méteni, maji vSak

pouze informativni charakter (Tab. 16).

Tab. 16 Koeficient tieni po prvnich 100 m

Koeficient tieni p
po prvnich 100 m
Vzorek [-]
Primérn4d | Smérodatna
hodnota odchylka
TiN/ZrN 10 0,39 0,09
TiN/ZrN 15 0,36 0,18
TiN/ZxN 20 0,31 0,08
TiN/ZrN 30 0,33 0,15
TiN/ZrN 40 0,34 0,05

Objem odebrané¢ho materialu z povrchu kulicky a opotiebeni tenkého povlaku se na-
sledné stanovuje vypoétem dle normy CSN EN 1071-13. Opotiebeni keramické kulicky je
hodnoceno pomoci konfokalniho mikroskopu, kde jsou méteny hodnoty opotiebeni kulo-

vého vrchliku. Opotiebeni profilu bylo popsano vyse.
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Obr. 50 Opotrebent kulicky po tribologickém mereni vzorku TiN/ZrN 10 a vzdalenosti 1 700 m

2.9 Antibakterialni vlastnosti

Pro antibakterialni testovani vzorkt jako jedné z moznych alternativ vyuziti tenkych po-
vlakl TiN/ZrN byly zvoleny dva kmeny bakterii s béZnym vyskytem na lidské pokoZce hor-
nich koncetin. Bakterie byly pfeneseny z otisk prstii na krevni agar a kultivovany po dobu
48 hodin pti 37 °C. Dva zvolené bakterialni kmeny (Micrococcus luteus, Staphylococcus
spp.) byly testovany spolecné. Ptiprava bakteridlniho inokula (bakterie ve fyziologickém
roztoku) probihala dle norem CSN 11737-1 a ISO 22196:2011.

Stanoveni populace mikroorganismi na vyrobcich metodou stérti dle CSN 11737-1 bylo
provedeno s nasledujicim postupem. Povrch vzorku byl ocistén ethanolem, osusen na vzdu-
chu a nésledné sterilizovan UV zafenim po dobu 15 minut. Do bakteridlni inokula o koncen-

traci 2,4-10°-2,7-10° KTJ-ml"! (kolonie tvoficich jednotek na mililitr) byla ponofena sterilni
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ty¢inka po dobu 5 s a povrch testovaného vzorku s ni byl potiran po dobu 30 s pfi teploté
37 °C a relativni vlhkosti min. 90 %. Nasledn€ byl kontaminovany povrch vzorku ¢istén
sterilni ty¢inkou namocenou do fyziologického roztoku po dobu 30 s a ty€inka vlozena do
fyziologického roztoku. Po dobu 10 min probihalo vytfasani bakterii pii 230 ot-min’!

a 37 °C, nasledovalo ultrazvukové ¢isténi po dobu 3 min a teploté 22 °C a vortexovani pfi
22 °C. Bylo realizovano 8 méteni, ve kterych byl vyhodnocovan pocet Zivotaschopnych bak-
terii po preliti 200 pl média zivnou pidou.

Hodnoceni antibakteridlni aktivity bylo provedeno také dle normy ISO 22196:2011. Po-
vrch vzorku byl o€istén etanolem, osuSen na vzduchu a na jeho povrch bylo naneseno bak-
terialni inokulum o koncentraci 10°~10° KTJ-ml"! o objemu vypoéteném z plochy povrchu
vzorku. Pro maximalni rozptyleni bakterii a pro jejich pfimacknuti k povrchu byl vzorek
prekryt krycim sklickem. Inkubace bakterii probihala po dobu 24 hodin pfi teploté 35 °C
a relativni vlhkosti min. 90 %. Nésledné byl vzorek a sklicko rozdé€leny, pfemistény do zku-
mavky a po dobu min. 10 minut vytfepavany. Bylo realizovano 8 méieni s vyhodnocenim

zivotaschopnych bakterii po pteliti 200 ul média zivnou ptdou.

Pro hodnoceni bakterialnich kolonii pfitomnych na agaru v Petriho misce byl vyuzit pro-
gram v matematickém softwaru Matlab (The Mathworks, Inc., vytvoftila Ing. Lucie Svobo-
dova, Ph.D.). Vysledky antibakteridlniho testovani jsou uvedeny v Tab. 17.

Potizené fotografie byly pro ndzornost upraveny tak, Ze kolonie tvofici jednotky (KTJ)
se zobrazuji bile nebo zluté na ¢erném podkladu. Na kazdé fotografie je hodnocen pocet

bakterialnich kolonii, pfi¢emz z 1 buniky 1ze namnozit 1 kolonii (viz Tab. 18).

Tab. 17 Vysledky antibakteridalniho testovani

Metoda CSN Metoda ISO
Vzorek Pocet nalezenych KTJ [-] gr:llcelrl Pocet nalezenych KTJ [-] gr(?celrl
Si0, 1314 56 282 68
TiN/ZrN 10 397 45 6 4
TiN/ZrN 15 529 237 56 17
TiN/ZxN 20 957 171 65 17
TiN/ZxN 30 933 174 67 21
TiN/Z1N 40 1025 239 90 42
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Tab. 18 Pocet bakteridlnich kolonii na jednotlivych vzorcich dle normy CSN a ISO

Vzorek Metoda CSN Metoda ISO

Si0;

TiN/ZrN 10

TiN/ZrN 15

TiN/ZrN 20

TiN/ZrN 30

TiN/ZrN 40
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3 DISKUZE A SHRNUTI VYSLEDKU

Experimentalni ¢ast diplomové prace je zamétena predevsim na vyzkum mechanickych
vlastnosti, tribologického chovani a Zivotnosti tenkych multivrstvych povlakti TiN/ZrN.
Vzorky o jednotné tloust’ce povlaku byly pfipraveny pomoci metody fyzikalniho napatovani
katodickym obloukem (Arc-PVD) s rozdilnou tloustkou jednotlivych vrstev (10, 15, 20, 30
a 40 nm). Na zkoumanych povrsich byla provedena fada méfeni, ktera davaji informace

o mechanickych a tribologickych vlastnostech sledovanych tenkych vrstev.

3.1 Drsnost povrchu

Pomoci konfokélniho mikroskopu byla provedena analyza vybranych vyskovych para-
metrt drsnosti povrchu (Tab. 6) s nasledujicimi zévéry. Primérna drsnost povrchu (Sa)
povlakt TiN/ZrN dosahuje vyssich hodnot nez drsnost substratu, coz potvrzuje také vyzkum
od C.J. Tavarese a kolektivu [77]. Z Graf 1 je patrné, Ze povlak TiN/ZrN 10 méa o 97 %
vys$$i drsnost povrchu nez substrat. Povlak TiN/ZrN 15, TiN/ZrN 20 a TiN/ZrN 30 vykazuji
oproti povlaku TiN/ZrN 10 podobné hodnoty, niz8i o 18-28 %. Drsnost povrchu povlaku
TiN/ZrN 40 je pouze o 7 % niz8i nez u TiN/ZrN 10.
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Graf 1 Porovnani priumerné drsnosti povrchu povlakii

Na podobny trend hodnot ukazuje také analyza nejvétsi vysky profilu povlakt (S;) graficky
znazornéna v Graf 2 a porovnani Spicatosti profilu (Sku) zobrazené v Graf 3.
Vysledky méfeni drsnosti povrchu potvrzuje také pozorovani povlakli na konfokalnim

mikroskopu (viz Obr. 35 az Obr. 40). Vyskyt povrchovych mikrocastic (dropletil) a krateri
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vzniklych jejich uvolnénim je charakteristicky pro metodu nanaseni povlakti pomoci oblou-
kového PVD napafovani. Drsnost povrchu ma vyznamny vliv na tribologické chovani
sty¢nych ploch tieci dvojice.

Predmétem dalSiho vyzkumu povlaka TiN/ZrN by mohlo byt sledovanim parametr
drsnosti povrchu pii depozici tlustSich multivrstev nebo jinym zptisobem nandseni povlak,
nez byly pfedmétem experimentu této prace. Z dosavadnich vysledkli neni jasné, proc¢
drsnost povrchu povlaku TiN/ZrN 40 skokové roste po vyvazenych hodnotach povlaka
TiN/ZrN 15, TiN/ZrN 20 a TiN/ZrN 30.

Vysledky jednoznaéné ukazuji, ze modifikace povrchu oceli CSN 19 830 tenkymi
vrstvami TiN/ZrN deponovanych obloukovym PVD napafovanim vedou ke zvySeni

sledované hodnoty drsnosti povrchu.
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Graf 2 Porovnani nejvetsi vysky profilu povrchu povlakii
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Graf 3 Porovnani Spicatosti povrchu povlakii
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3.2 Adhezni vlastnosti

Adhezni vlastnosti urcuji soudrznost povlaku a jeho ptilnavost k substratu a tim i moznou
miru zatizeni, kterému je dand soustava substrat-povlak schopna odolat. Hodnoceni bylo
provedeno dle normy CSN [78]. Adheze multivrstvych povlaki byla hodnocena pomoci me-
tody scratch test (Tab. 8), kterd zkouma velikost kritického zatizeni zptisobujici prvni poru-
Seni povlaku (Lci) a poruseni vcelém rozsahu jeho tloustky (Lc3).
Povlaky, u kterych kriticka sila Lc1 dosahuje hodnot 20-25 N se povazuji za dobie adhezni
vrstvy odolné proti opotiebeni a dokazou odolavat zatizeni 1 naroénym podminkam pfti ob-
rabécich procesech. Z Graf 4 je patrné, ze vSechny povlaky TiN/ZrN dosahuji vysokych
hodnot Lc1 = 34,1-40,3 N. Nejodolnéjsim povlakem k pocatecnimu porusSeni je TiN/ZrN 20,
nejméné odolnym pak TiN/ZrN 15. Kritické hodnoty Lcs se pohybuji v rozmezi 66,0—80,7
N. Nejvyssi hodnota byla naméfena u povlaku TiN/ZrN 30, nejmensi u TiN/ZrN 10. Namé-
fené hodnoty potvrzuje také védecky vyzkum Yu-Wei Lina a kolektivu [79] Yan Pei, Deng
Jianxin a kolektiv ve své praci [80] uvadéji, ze kritickd hodnoty adheze L¢3 pro povlaky
(Zr,T1)N dosahuje hodnot pies 80 N. K témto hodnotam se blizi vSechny zkoumané povlaky
TiN/ZxN kromé TiN/ZrN 10.
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Graf 4 Porovnani hodnot adheze jednotlivych poviakii

Z Graf 4 1ze také vycist vzestupny trend obou kritickych hodnot. Adheze se zvySuje s narts-

tajici tloustkou multivrstev v povlaku (od 10 nm do 40 nm).
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3.3 Mechanické viastnosti

Mechanické hodnoty jsou u tenkych povlakl definovany jejich tvrdosti a modulem pruz-
nosti. Obé¢ tyto vlastnosti byly analyzovany pomoci nanoindentace (Tab. 10). VSechny po-
vlaky TiN/ZrN dosahuji vysokych hodnot nanotvrdosti pohybujici se v rozmezi 24,8-29,7
GPa (Graf 5). Nejvyssich hodnot nanotvrdosti dosahuji povlaky TiN/ZrN 10 (29,6 GPa)
a TiN/ZrN 15 (29,7 GPa), nejnizsi nanotvrdost ma povlak TiN/ZrN 20 (24,8 GPa). Yan Pei,
Deng Jianxin a kolektiv pti svém vyzkumu [80] dosli k hodnotam tvrdosti az 32 GPa. To
muze byt dano odlisSnymi parametry depozice nebo tloustkami povlakt. Tvrdost multivrs-
tvych povlaka kolem 30 GPa ve své praci uvadéji také J.M Gonzales-Carmona a kolektiv
[81].

Rychlofezna nastrojova ocel CSN 19 830 pouzita jako substrat dosahuje po tepelném
zpracovani povrchové tvrdosti 10,4 GPa. Naslednou depozici povlaku dochazi k navyseni
povrchové tvrdosti substratu o 138—185 %.

Jelikoz tvrdost vyrazné€ ovlivituje odolnost povrchu proti opottebeni, jeji vice nez 130 %
narast u vSech typt povlaki TiN/ZrN vede k vyraznému navysSeni odolnosti a zivotnosti

takto povlakovanych soucasti.
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Graf 5 Porovnani nanotvrdosti poviakii

E.J. Herrera-Jimenez a kol. ve svém vyzkumu udévaji hodnoty tvrdosti povlaku TiN
(21£2 GPa) a ZrN (16£2 GPa) [82]. Porovnadnim s multivrstvymi povlaky TiN/ZrN lze pro-
hlasit, ze multivrstvy dosahuji vyssi tvrdost o 18—41 % oproti TiN a 0 55-85 % oproti ZrN.

Elasticke vlastnosti povlakl popisuje Youngtv modul pruznosti. Porovnani jednotlivych
povlakt dle modulu pruznosti je zpracovano v Graf 6. Povlak TiN/ZrN 15 dosahoval nej-

vysSich hodnot modulu pruznosti (424,5 GPa), povlak TiN/ZrN 20 nejnizsich hodnot (371,5
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GPa). Velmi podobnych vysledkii modulu pruznosti experimentalné dosahl J.M Gonzéles-

Carmona a kolektiv [81].

Nizsi hodnoty modulu pruznosti byly naméfeny C.J. Tavaresem a spol., ktefi ve své

praci [77] udavaji dosazené hodnoty v rozmezi 230-370 GPa. Divodem by mohla byt nizsi

tloust’ka testovanych povlakii.

Vci substratu dochazi nanesenim multivrstvych povlakt TiN/ZrN k navySeni modulu

pruznosti povrchové vrstvy o 49—70 %.
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Graf 6 Porovnani Youngova modulu pruznosti povlakii

Z experimentaln¢ naméienych hodnot nanotvrdosti a Youngova modulu pruznosti se
dale stanovuje index plasticity urcujici odolnost materialu vici elastické deformaci (Graf 7).
Cim vy33i jsou hodnoty tohoto indexu, tim Iépe material odolava opotiebeni a po odleh&eni
se vraci do ptivodniho stavu. Index plasticity se pohybuje v intervalu od 0,060 (TiN/ZrN 30)
do 0,068 (TiN/ZrN 10).

Povlaky TiN/ZrN zvySuji odolnost substratu proti opotebeni o 58—79 %.
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Graf'7 Porovnani povlakii z hlediska indexu plasticity
72



Druhym materidlovym ukazatelem je odolnost proti plastické deformaci charakterizujici
TiN/ZrN 20 (odolnost 0,091), nejvyssi pak povlak TiN/ZrN 10 (odolnost 0,136). Povlaky
TiN/ZxN zvySuji odolnost substratu proti Siteni trhlin o 507-807 %. Nejvyssi hodnoty in-
dexu plasticity a odolnosti proti plastické deformaci pro povlak TiN/ZrN s tloustkou vrstev

10 nm uvadi ve svém vyzkumu také E.J. Herrera-Jimenez a kol. [82].
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Graf 8 Porovnani povlakii z hlediska odolnosti proti plastické deformaci

3.4 Chemické slozeni, morfologie, homogenita (struktura)

Chemické slozeni, morfologie a homogenita povlaka byly analyzovany pomoci skeno-
vaciho elektronového mikroskopu za pouziti vhodnych detektorti. Pro hodnoceni homoge-

nity povlaki byly zhotoveny metalografické vybrusy vzorka.

Chemické sloZeni

Experimentalné analyzované chemické slozeni substratu — oceli CSN 19 830 (Tab. 12)
se pii porovnani obsahu hlavnich legujicich prvki vyrazné nelisi od udavanych hodnot
(Tab. 2). Pfitomnost manganu, fosforu, siry a kobaltu nebyla pfi méfeni zachycena. Vyskyt
kysliku je pfisuzovan znecisténi povrchu substratu vzduSnym kyslikem. Pro jeho odstranéni
by bylo nutné ponechat vzorek ve vakuové komoie po dobu cca 24 hodin.

Chemické slozeni v§ech povlaki je velmi podobné (viz Tab. 13). Procentualni zastoupeni
dusiku, titanu i zirkonu v povlacich je vyvéazené, jelikoZ se z chemického hlediska jedna
o totozny typ povlaku odlisny pouze tloustkami multivrstev. Obsah chemickych prvki v po-

vlacich TiN/ZrN se pohybuje v rozmezich: dusik 47-49,3 at.%, titan 24,1-26,7 at.%,
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zirkonium 23,7-28,1 at.%. Povlaky jsou stechiometrické, a proto se daji o¢ekavat dobré me-

chanické vlastnosti.

Morfologie

V povrchu substratu (Obr. 35a) jsou rovnomérné rozlozeny tvrdé faze karbidt zobrazeny
bile. Povrchové ryhy viditelné na Obr. 35b byly zplisobeny lesténim pii metalografické pfi-
pravé vzorku.

U vSech povlakii (Obr. 36 az Obr. 40) je patrny vyskyt povrchovych mikroc¢astic
(droplett) o velikosti 1-4 pm, rozmérnéjsi Castice o velikosti 5-10 pum byly pozorovany
TiN/ZrN 15 a TiN/ZrN 40. V povlacich pfevazuji mikrocastice nepravidelného, ale kulovi-
tého tvaru. Vyjimecny je vyskyt rozttepenych a ostrych ttvart.

Na vSech povlacich je zietelny také vyskyt povrchovych kratert. K jejich vzniku dochazi
z diivodu koncentrace povrchového napéti v oblastech vyskytu mikrocastic, coz vede k je-
jich Gplnému nebo ¢astenému uvolnéni z povrchu povlaku. Velikost kraterti je podminéna
velikosti mikroc¢astic a bézn¢ dosahuje velikosti do 5 um. Ojedin€le jsou viditelné veétsi kra-
tery, neptesahuji v§ak hodnoty 10 pm.

Ze subjektivni analyzy pozorovanim vychdzi néasledujici. Povlak TiN/ZrN 10 (Obr. 36)
ma podobnou velikost a Cetnost vyskytu makrocastic jako povlak TiN/ZrN 40 (Obr. 40).
U povlaku TiN/ZrN 15 (Obr. 37) a TiN/ZrN 20 (Obr. 38) klesa pocet droplett 1 kratert,
povrch povlaku TiN/ZrN 30 (Obr. 39) se jevi jako nejhladsi s ojedin€lym vyskytem mikro-
¢astic a kraterd do velikosti 5 pm. Tato tvrzeni potvrzuje také méfeni parametri drsnosti
povrchu.

Pro detailnéjsi analyzu morfologie povrchu se nabizi vyuziti grafického softwaru pro
zpracovani obrazu a vypocet plochy homogenniho povrchu a plochy defekti. To by mohlo

byt pfedmétem dalsiho vyzkumu.

Homogenita (struktura)

Homogenita povlaki byla analyzovdna na zhotovenych metalografickych vybrusech.
Na snimcich je u vSech vzorkl patrna tenkd adhezni mezivrstva TiN (¢erné rozhrani mezi
substratem a povlakem). U zadného z povlakll nebyly pozorovany defekty na rozhrani

substrat—povlak. Vrstvy vSech povlakt TiN/ZrN jsou gradientni s plynulym ptfechodem.
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U povlaku TiN/ZrN 10 (Obr. 41) bylo vzhledem k velmi malé tloust’ce multivrstev ne-
mozné jednotlivé vrstvy rozlisit. Povlak se pod mikroskopem jevi jako jednolity i pii veli-
kych hodnotéach zvétSeni. Shodné pozorovani potvrzuje také E.J. Herrera-Jimenez a kolek-
tiv [83] ktery uvadi nemoznost rozliSeni vrstev s tloustkou 10 nm a méng.

Ve vrstveé jsou patrné delaminace povlaku zptisobené pravdépodobné piipravou metalogra-
fického vybrusu a viditelné stopy od abrazivnich u¢inkt diamantové pasty. Na snimku jsou
viditelné povrchové mikrocastice. Pro podrobné&jsi a rozsahlejsi zkoumani tohoto povlaku
by bylo vhodné zhotovit nové metalografické vybrusy o odpovidajici kvalit€.

Na snimcich povlaku TiN/ZrN 15 (Obr. 42) jsou jiz viditelné tenké multivrstvy TiN
(tmavy) a ZrN (svétly). Povlak se jevi velmi homogenni bez pfitomnosti hrubych vad. Ryhy
na povrchu vybrusu jsou zpsobeny metalografickou pfipravou vzorku. Spojeni substratu
a povlaku je bez defektt.

Povlak TiN/ZrN 20 (Obr. 43) je velmi homogenni, bez vad mezi jednotlivymi multivrst-
vami. Spojeni povlaku se substratem je bez poskozeni. Na povrchu je viditelny droplet —
mikrocastice zasahujici do struktury multivrstev, které viditelné kopiruji jeho tvar.

U povlaku TiN/ZrN 30 (Obr. 44) nejsou pozorovany zadné nehomogenity, vrstvy na sebe
nejsou na snimku patrné povrchové mikrocastice ani jiné vady.

Povlak s nejvétsi tloustkou multivrstev TiN/ZrN 40 (Obr. 45) kopiruje homogenitu po-
vlaku TiN/ZrN 30. Soudrznost vrstev je bez defektli s dobrou adhezi k substratu. Na povrchu
povlaku je opét patrna zvySena piitomnost mikrocastic, coz potvrzuji také snimky morfolo-
gie povrchu a métfeni drsnosti povrchu. Na Obr. 46 je zobrazen detail hlubinného defektu —
mikrocastice TiN vyloucena v prvnich vrstvadch povlaku a detail povrchového defektu.
U obou vad je patrny riist a uspotadani vrstev v jejich okoli a princip utvaieni povlaku.

U povlaku TiN/ZrN 40 byla pro zajimavost provedena také liniova EDX analyza che-
mického slozeni (Obr. 47), kterd ovétuje gradientni charakter a vyvazenou stechiometrii

vSech typi povlakl TiN/ZrN.

3.5 Tribologické viastnosti

Tribologické vlastnosti tenkych povlakl byly zjiStovany na tribometru pomoci metody
Ball-on-Disc. Tteci dvojici byl vzdy méfeny povlak a keramicka kuli¢ka bez ptitomnosti
lubrikantu. Sledované parametry opotiebeni — hloubka a Sitka brusné stopy (Tab. 15) i opo-
ttebeni kulicky byly vyhodnocovéany na konfokalnim mikroskopu. Koeficient tieni byl sle-

dovan pouze na pocatku tribologického procesu (Tab. 16), jelikoz pfi primarnim kontaktu
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tteci dvojice nabyva vysokych hodnot z diivodu drsnosti a morfologie povrchu povlaki.
Toto potvrzuji také hodnoty opotiebeni kuli¢ky z pocatku tribologického métenti.

Hloubka a sitka opotiebeni jsou zndzornény v Graf 9 a Graf 10. Nejvyssi hloubky opo-
ttebeni bylo dosazeno u povlaka TiN/ZrN 15 a TiN/ZrN 30, které pti 1000 m na tribometru

Cvwr

opotfebeni dosahuje povlak TiN/ZrN 10. Nejvyssi

povlak TiN/ZrN 20 a TiN/ZrN 30, nejmensi Sitku pak TiN/ZrN 40. Celkové se hodnoty

Sitku opotiebeni vykazuje

opotiebeni povlakli po 1000 m pohybuji v rozmezich: hloubka 1,18-2,85 um a Siika
324,67-445,60 um. Vysledky vypovidaji o vysoké odolnosti proti opotiebeni.
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Graf 9 Porovnani hloubky opotrebeni povlakii
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Graf 10 Porovnani sirky opotrebeni poviakii

Opotiebeni kuli¢ky je zobrazeno v Graf 11 (detail Graf 12), ze kterého jsou patrné vy-
soké hodnoty opotiebeni a koeficientu tieni (Tab. 16) na pocatku tribologického procesu. Po
kratké vzdalenosti vSak doslo k vyraznému poklesu a stabilizaci hodnot opotiebeni po zby-
tek experimentu. To je pfisuzovano uvolnéni a vylamani tvrdych mikroc¢astic z povrchu
povlakl v pocatecnich fazich kontaktu tfeci dvojice. Ke stejnym zavérim dosel pii svém
vyzkumu také J.M Gonzales-Carmona a kolektiv [81]. Tyto ¢astice mohou béhem tieni pti-
sobit abrazivnim t¢inkem anebo muze dojit k jejich zalisovani do brusné stopy v misté kon-
taktu, kde nasledné zptisobuji nadmérné opotiebeni predevsim na povrchu protitélesa.

K nejvy$§imu pocateénimu opotiebeni kuli¢ky doslo u povlaku TiN/ZrN 10 (18,87-10*
mm?®), u povlakt TiN/ZrN 20 a TiN/ZrN 30 bylo opotiebeni o 19,5 % a 24,5 % nizsi.
Nejméné opotiebovéana (o 78 %) byla kuli¢ka u povlaku TiN/ZrN 40.
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Graf 11 Porovnani opotiebeni kulicky z kompletniho tribologického méreni
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Graf 12 Porovnani opotrebeni kulicky na pocatku tribologického procesu
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3.6 Antibakterialni vlastnosti

Z davodu mozné aplikace multivrstvych povlaki TiN/ZrN v medicin€ byly povlaky tes-
tovany také na jejich antibakterialitu. Antibakteridlni vlastnosti byly analyzovany pro dva
kmeny bakterii bézné€ se vyskytujici na lidské pokozce. Testovani probihalo podle norem
CSN 11 737-1 aISO 22 196:2011 a vysledky jsou vyhodnoceny do Tab. 17.

Podle normy CSN (Graf 13) vykazuje multivrstva TiN/ZrN 10 zlepseni antibakterialnich
vlastnosti o 70 %, TiN/ZrN 15 o 60 % a ostatni povlaky zlepSuji antibakterialitu povrchu o
22-27 %.

—I— 1314
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400 397

Pocet identifikovanych KTJ [-

200

Si02  TiN/ZrN 10 TiN/ZrN 15 TiN/ZrN 20 TiN/ZrN 30 TiN/ZrN 40

Graf 13 Porovnani riistu KTJ dle normy CSN

Antibakterialni G¢inky testované dle normy ISO (Graf 14) kopiruji trend vysledkd normy
CSN. Povlak TiN/ZrN 10 zlepsuje antibakterialni G¢inky povrchu o 98 %, TiN/ZrN 15
0 80 % a ostatni povlaky o 68-73 %.

Vseobecné Ize prohlasit, Ze dle normy CSN i ISO vykazuji viechny povlaky dobré anti-
bakterialni Gi¢inky. Cim mensi je tloustka multivrstev v povlaku, tim lepsi antibakterilni

ucinky povlak ma.
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ZAVER

Stanovené cile diplomové prace byly v pribéhu jejiho feseni splnény a vypracovani pro-
behlo dle zadani. Predkladana diplomova prace se sklada z teoretické a experimentalni Casti.
Jako podklad pro experimentdlni ¢ast diplomové praci byla vypracovana odborné reSerSe
zaméfena na téma tenkych povlakd, jejich druhy, vyznam a mozné aplikace napfi¢ riznymi
odvétvimi primyslu. Nasledné byly popsany metody depozice povlakl a jejich dilezité
vlastnosti. Zavérem reserSe byla rozebrana problematika opotiebeni povlakl a metodiky pro

hodnoceni jejich uzitnych vlastnosti.

V experimentalni ¢asti byla provedena analyza mechanickych, tribologickych a antibak-
terialnich vlastnosti s ohledem na velikost opotiebeni a zivotnost multivrstvych povlakl
TiN/Z1N s rozdilnou tloustkou vrstev. Povlaky byly naneseny na substrat z ndstrojové rych-
lofezné oceli CSN 19 830 pomoci metody obloukového PVD napatovani (Arc-PVD).

Po vyhodnoceni vysledkii nasledovala diskuze, ktera ptinasi nasledujici zavéry:

e Naneseni multivrstvych povlakit TiN/ZrN na ocelovy substrat vede ke zvySeni
drsnosti povrchu 0 42-97 %. Povlaky s tloustkou multivrstev 15-30 nm dosahuji

e Napovrchu multivrstev jsou pfitomny mikrocastice a kratery s rozdilnou ¢etnosti
a velikosti do 10 um, které zvysuji drsnost povrchu a vyrazné ovliviiuji jeho kva-
litu.

e Vysokéd adheze (pfilnavost) mezi povlaky a zakladnim materidlem zajistuje
dobré mechanické vlastnosti. Tloustka multivrstev nema podstatny vliv na adhezi
povlaki k substratu.

e Vsechny povlaky maji oproti oceli CSN 19 830 vys3i tvrdost o 138—186 % a mo-
dul pruznosti o 48—70 % a zvySuji tak odolnost modifikovaného povrchu proti
opotiebeni, elastické deformaci a Siteni trhlin.

e Lze konstatovat pokles tvrdosti povlaki s ristem tloustky multivrstev, coz je
1 logickym diisledkem niz$i tuhosti rozhrani mezi jednotlivymi vrstvami.

e Pii porovnani hodnot tvrdosti monopovlakt TiN a ZrN s multipovlaky TiN/ZrN
lze prohlasit, ze multipovlaky dosahuji o 18-41% vyssi tvrdost nez TiN
a 0 55-85 % vyssi tvrdost nez ZrN.

81



e Hodnoceni chemického sloZeni prokéazalo, ze povlaky TiN/ZrN jsou stechiome-
trickeé.

e Vsechny povlaky maji homogenni strukturu, bez delaminaci a vad mezi vrstvami,
gradientni pfechod k substratu podporuje vysokou ptilnavost a dobré mechanické
vlastnosti.

e TiN/ZrN 10, TiN/ZrN 20 a TiN/ZrN 40 vykazuji vysokou odolnost proti opotie-
beni pii suchém tfeni a lze je doporucit pro pouziti v abrazivnim prostiedi.

e Povlaky TiN/ZrN 15 a TiN/ZrN 30 maji o 116 % a 142 % niz$i odolnost proti
opottebeni nez povlak TiN/ZrN 10.

e Na pocatku tribologického procesu byly pozorovany vysoké hodnoty opotiebeni
protitélesa pii kontaktu s povlaky. Nasledné namétené hodnoty opotiebeni byly
podobné.

e Hodnoceni tfecich koeficientti ukdzalo na hodnoty v rozmezi 0,31-0,39.

e Povlaky prokdzaly dobré antibakteridlni vlastnosti, které jsou ovlivnény tloust’-
kou multivrstev. S klesajici tloustkou multivrstev rostou antibakterialni G¢inky

povlaku.

Vzhledem k dosazenym hodnotam mechanickych vlastnosti a odolnosti proti opotiebeni
by mohly byt povlaky TiN/ZrN uvazovany jako mozné nédhrada dosud konven¢né pouZziva-
nych tenkych vrstev TiN, Ti(C,N) a dalSich pro modifikaci povrchu feznych nastrojt s po-
rovnanim feznych parametrii, mechanickych a tribologickych vlastnosti, ekonomického
a ekologického hlediska nanaseni povlaki.

Jako dal$i mozna aplikace se nabizi vyuziti multivrstvych TiN/ZrN povlaki v medicin-
ském prostiedi z hlediska antibakterialnich u¢inka, a to na ptedméty a povrchy piichazejici
do castého kontaktu s velkym poctem lidi jako jsou napt. kliky a madla dvefi a oken, vypi-
nace, tlacitka vytaht apod.

Budouci experimentalni vyzkum tenkych vrstev TiN/ZrN by mohl byt zaméten na:
e vliv parametrii depozice na kvalitu a strukturu finalniho povrchu
e divod a princip vzniku povrchovych a podpovrchovych defektli (mikrocastic)
a snahu o jejich odstranéni

Pted uvedenim testovanych povlaki do realnych provoznich podminek by méla byt pro-
vedena fada dilezitych zkousek a rozsahlejsi vyzkum. Analyza mechanickych a tribologic-
kych vlastnosti tenkych multivrstvych povlakl TiN/ZrN zpracovana v experimentalni ¢asti

této prace je uchopitelnym podkladem pro tento vyzkum.
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