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Anotace

Diplomova préce je zameéfena na hodnoceni mechanickym a tribologickych vlastnosti
tenkych multivrstvych povlakd TiN/ZrN s odlisnou tloustkou jednotlivych vrstev, depono-
vanych pomoci metody obloukového PVD naparovani. Rozséhla reSerSe v teoretické Casti
popisuje Siroky vyznam tenkych povlaki, jejich Clenéni, vlastnosti a technologie nanaseni.
Druhy opotiebeni materialu a mechanické vlastnosti tenkych vrstev maji zasadni vliv na
rychlost opotiebeni sledovanych povrcha a jejich uzitné vlastnosti. Experimentalni ast se
zabyva analyzou a vyhodnocenim mechanickych a tribologickych vlastnosti povlaku
TiN/ZrN. Cilem prace je celkové zhodnoceni multivrstvych povlakd TiN/ZrN, porovnani

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

Klicova 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 ucely, zlepSeni mechanickych vlastnosti povrchu, zvySeni odolnosti
proti opotiebeni nebo korozi. Tenké vrstvy tak efektivné zvySuji hodnotu vyrobki.
Ze Sirokého spektra soucasnych povlaka jsou praveé TiN a ZrN jedny z nejbéznéji pouziva-
nych povlakd pro mnoho aplikaci. Snaha o zlepSeni uzitnych vlastnosti t€chto vrstev pfi
souCasném zachovani designového vzhledu (odstiny zlaté barvy) vede v poslednich letech
k vyvoji riznych alternativ, jako je napf. multivrstvy povlak TiN/ZrN. Kombinované vrstvy
TiN a ZrN dosahuji oproti jejich monovrstvam lep§ich mechanickych vlastnosti a odolnosti
proti opotiebeni.

Kromé sirokého vyuziti tenkych vrstev pfi obrabéni nachazeji povlaky uplatnéni i v dal-
Sich oblastech strojirenstvi, biomedicin€, elektrotechnice, optice, energetice, leteckém pra-
myslu a mnoha dal§ich odvétvich. Od poloviny devadesatych let vyvoj tenkovrstvych
povlakll neustava a stale posouva hranice dosavadnich poznatkd, rozsifuje dostupné spek-
trum o nové typy povlakl a jejich aplikace. Prikladem toho jsou napf. povlaky proti usazo-
vani krevnich desti¢ek na kardiochirurgickych implantatech nebo nesmacivé tenké vrstvy
nanasené na fotovoltaické panely zabrarujici ulpivani necistot na jejich povrchu a snizovani
efektivity. Stale Castéji se také vyuziva antibakterialnich vlastnosti nékterych povlakd.

V soucasném trznim prostiedi stale roste tlak na zvySovani produktivity vyrobnich pod-
nikd, presnost vyroby, komplexni vlastnosti vyrobku a jejich zivotnost. Zasadni vliv ma také
ochrana zivotniho prostiedi, energeticka uspora 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 potencialu tenkych vrstev a stale se rozristaji-

cimu portfoliu povlakovanych vyrobkti dochazi k intenzivnimu vyzkumu v tomto odvétvi.

Cilem diplomové prace bylo provedeni analyzy a zhodnoceni mechanickych, tribologic-
kych a antibakterialnich vlastnosti tenkych multivrstvych povlaki TiN/ZrN s riznymi
tloustkami vrstev s ohledem na velikost opotfebeni 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 povlakt, uvadi jejich vyznam
napfi¢ riznymi odvétvimi a technologie depozice. Dale prace zminuje vlastnosti povlakt
a rozviji problematiku opotfebeni. Stézejni kapitolou jsou metodiky hodnoceni uzitnych
vlastnosti povrchu. Na tuto problematiku je také zaméfena experimentalni Cast prace, kde

jsou zkoumany tenké povlaky TiN/ZrN.

1.1 Vyznam tenkych vrstev

Za tenkou vrstvu je povazovan naneseny material o tloust’ce od nékolika desitek nano-
metra po nékolik mikrometrt, ktery je vytvoreny na zakladnim materialu — 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 nepfeberné mnozstvi
moznosti. Nové vyvijené povlaky s konkrétnimi, Casto specialnimi vlastnostmi stale posou-
vaji hranice uplatnéni. Vlastnosti tenkych povlakt nejsou definovany pouze jejich chemic-
kym slozenim, ale také mnoha dalSimi parametry jako napf.: tloustkou povlaku, strukturou,
drsnosti povrchu a dal§imi. Pfesnym fizeni parametrti pii nanaseni povlaka Ize tyto vlastnosti
ovlivilovat.

V soucasné dobé je tenkych vrstev vyuZivano v mnoha odvétvich. Siroké uplatnéni de-
monstruje vyuziti pii vyrobé obrabécich nastroju, elektrotechnickych soucastek nebo bio-
medicinskych implantati. Povlakovany jsou také jaderné palivové Clanky z riznych druht

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

Tenké vrstvy jsou jiz fadu let pouzivany k povrchovym upravam tvarfecich a obrabécich
nastroju. Povlakovani tenkymi vrstvami je vyuZzivano hlavné v technologickych procesech,
které zahrnuji tbér materidlu pfi soustruzeni, frézovani, vrtani a dal§ich. Dale také pfi stii-
hani nebo lisovani. Pti vSech téchto vyrobnich procesech je povrch néstroje vystavovan ex-
trémnimu namahani a opotiebeni.

Pro vyrobu feznych nastroji byla v minulosti pouzivana pfedevsim nastrojova rychlofe-
zna ocel a slinuté karbidy. S pfibyvajicim tlakem na: postaveni podnikti na trhu, konkuren-
ceschopnost a pouzivani novych materialt pfi vyrobé nartstaly také naroky na fezné na-
stroje. Ty Casto nebyly schopny plnit naro¢né pozadavky na vysokou feznou rychlost, posuv,

vysokou teplotu ¢i zivotnost. Za timto ucelem byl realizovan vyvoj novych efektivnéjsich
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feznych nastroja, jehoz vysledkem byla modifikace povrchu tenkymi CVD a PVD povlaky,
coz vedlo k vyraznému zvySeni odolnosti proti opotrebeni [2].[2]Vyzkumy uvadi, ze v sou-
Casné dobé je vice nez 90 % nastroju ze slinutych karbidi modifikovanych tfemi zakladnimi
metodami povlakovani — CVD, MTCVD a PVD [3].

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

tfeni, vysokou adhezi a korozni odolnost [4].

Slouéeniny titanu

Mechanické vlastnosti PVD povlaku TiN jsou Casto vylepSovany pomoci parcialnich
substituci atomt dusiku za atomy uhliku (TiCN) nebo béru (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 oxidacnim prostiedi
povlaky na bazi nitridu titanu ochotné reaguji s kyslikem a vytvari porézni oxidickou vrstvu,

coz vyrazné limituje oblast jejich pouziti [5].

Slouéeniny chromu

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

Oba povlaky TiN 1 CrN se pouzivaji pro lisovaci formy, fezné nastroje a opotfebovavané
dily stroju. Dle zdroje [5] bylo prokéazano, ze piidanim 1-2 atomarnich % boru do TiN a
CrN povlakt 1ze navysit oxidacni a difuzni odolnost proti piisobeni kysliku pfi vysokych
teplotach [5].

Slouéeniny boru

Typickym zastupcem jsou povlaky na bazi cBN (kubicky nitrid boru) vynikajici vysokou
tvrdosti, odolnosti proti opottebeni a vysokym teplotam (stalost i pti 2000 °C), cehoz se
vyuziva ku prikladu pfi obrabéni vysoce tvrdych materialli, kalenych oceli a dalSich. Povlak
1ze deponovat pomoci CVD 1 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 odlignych pomérech dle vyrobniho procesu.
Zménami mezi poméry jednotlivych fazi lze ovliviiovat mechanické i1 chemické vlastnosti
povlaka a ziskavat tak Sirokou variabilitu hodnot tvrdosti, pruznosti, odolnosti proti opotie-
beni, lomové houzevnatosti, chemické reaktivity a dalSich. V zasad¢ se depozice téchto po-
vlaka déli dle ptitomnosti vodiku do dvou skupin na vodikové a bezvodikové.

Vrstvy DLC se vyznacuji vybornym tribologickym chovanim s nizkymi kluznymi vlast-
nostmi vici ocelim i ostatnim DLC povlakiim a jsou hojné pouzivany v letectvi a energetice
[5]. V automobilovém pramyslu se povlaku DLC vyuziva pro motorové aplikace napft. pfi
povrchové upravé pistnich krouzka [6], [7]. Pti konstrukcich zavodnich motort jsou takto
upravovany soucasti pro pienos sily — vackové hiidele, vacky, zdvihatka ventilt, vahadla,
vstiikovaci systémy, valivé odpory. Cilem je sniZzeni opotiebeni, uspora paliva a zvySeni

zivotnosti [8].
1.1.2 Tenké vrstvy v mediciné

Povlakovani v medicin€ nachazi vyuziti u Iékarskych nastroji, kloubnich a ortopedic-
kych implantatt, Sroubt, desticek a dalsi zdravotnickych vyrobka. Tenké vrstvy zvysuji tvr-
dost povrchu, zlepsuje tfeci vlastnosti umélych kloubu, Casto je vyuzivano zvysené biokom-
patibility implantath — zarastani kosti do lidské tkan¢€ nebo antibakterialnich acinku [9].
Dalsi dulezitou funkci povlaki deponovanych na kovové implantaty s obsahem chromu, ko-
baltu nebo niklu eliminuji u citlivych pacientt projev alergickych reakci na dany material.

V medicin€ se vyuziva mnoho druhti tenkych vrstev a vybér vhodného povlaku se odviji

predevsim od jeho specifické aplikace.

Hydroxyapatitové povlaky

Hydroxyapatit vapenaty (HA) je pfirozenou formou vapniku a fosforu, ktera se vétSinove
podili na slozeni kosti a zubt Cloveéka. Patii mezi neznaméjsi a také nejvhodnéjsi materialy
pro povlakovani ortopedickych implantati z divodu své bioaktivity. Povlak pfimo podpo-
ruje tvorbu kosti mezi tkani a implantatem [10]. Proto je ¢asto kombinovan s poréznimi ti-

tanovymi protetiky, které tak cilen€ zartstaji do kostnich tkani [10].



Uhlikové DLC povlaky

Povlaky DLC nachéazeji diky svym vlastnostem uplatnéni kromé strojirenstvi také v me-
dicing. Vysoké tvrdosti, chemické neutrality a odolnosti proti opotfebeni i korozi se vyuziva
pro povlaky kloubnich implantati s vysokym namahanim tfecich spoji. Vhodnou strukturni
kombinaci pii depozici lze ziskat povlaky, které zabranuji usazovani krevnich desticek na
kardiochirurgickych implantatech (koronarni stenty, umelé srde¢ni chlopné€) nebo naopak
povlaky s vybornou pfilnavosti kostnich bun€k (zubni implantaty, dfiky endoprotéz) [10].
Dal§im zajimavym vyuzitim je povrchova uprava se snizenou odrazivosti svétla, ktera je

aplikovana na chirurgické nastroje pro snizovani tinavy zraku chirurga [10].

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

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

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

Povlak Vyuziti Barva
TiN implgntéty, lék,avfskfé néstroj‘e hlavné‘ dentalni, Jata
pomucky pro léceni a fixaci zZlomenin
TiAIN |implantaty, chirurgické a dentalni nastroje bronzova
AlITiN |lékarské pomtcky a nastroje Sedocerna
CrN | implantaty (vysoké zatizeni a nebezpeci urazu) | stfibrno ¢erna
ZrN | implantaty (CoC) svétle zlata

1.1.3 Tenké vrstvy v dalSich oblastech

Vyuziti tenkych povlakti nachazi své uplatnéni skrze mnoho primyslovych odvétvi za-
hrnuyjici elektrotechniku, strojirenstvi, optiku, automotive, jadernou energetiku, fotovoltaiku
a dalsi. V nasledujicim odstavci jsou uvedeny vybrané piiklady pouziti.

V automobilovém pramyslu se tenké vrstvy aplikuji napfiklad na pistni krouzky, pfi
vstiikovani plasti se povrchové upravuji dily vstfikovacich forem, v textilnim pramyslu
funk¢ni Casti textilnich stroji. V energetice se povlakuji lopatky turbin a Cerpadel [12].

Ve sklarském prumyslu 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 zaftizeni [14], [84].
Tenké vrstvy ovlivilyji kazdodenni zivot ¢lovéka témér pii jakékoliv Cinnosti a setka-

vame se s nimi na kazdodenni bazi.

1.2  Druhy tenkych vrstev

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

a z hlediska strukturniho uspotradani [15].
1.2.1 Pouziti

Krome dekorativnich tcelt, kdy jsou uvazovany vizualni vlastnosti povlaka jako je: ba-
rva, odrazivost dopadajiciho svétla apod., je vyuziti povlaka dano spise jejich mechanickymi
vlastnostmi. Casto jsou viak tato kritéria kombinovana.

Dulezitou vlastnosti povlakt udavajici jejich oblast pouziti je odolnost proti opotiebeni
a koeficient tfeni, které jsou dany predev§im chemickym slozenim a parametry depozice.
Povrch povlaku urcuje také odolnost proti cyklickému namahani, kdy k iniciaci prvnich tina-
vovych trhlin dochézi prave na povrchu soucasti [16]. V tenkych povlacich Ize béhem jejich
vyluovani navodit tahové nebo tlakové pnuti dle pozadované funkce [16]. V agresivnim
prostiedi je vyuzivani povlaki Cistych kovl nebo jejich oxida primarné k ochrané soucasti
proti chemické a elektrochemické korozi. Z fyzikalniho hlediska je dilezita jejich tepelna
roztaznost. Pfi pouziti povlaku je nahlizeno i na jejich opticke, elektrické, elektromagnetické

nebo magnetické vlastnosti.
1.2.2 Typ prechodu struktury ze zakladniho materialu

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

Rozhrani s ostrym prechodem je pro pfimou depozici povlaku nezadouci kvili nizkym
hodnotam adheze [16]. Proto je na substrat prvotné deponovana tenka vrstva Ti, TiN nebo
CrN, ktera zlepSuje adhezni vlastnosti a podporuje nasledny gradientni rist tvrdych povlaka.

U gradientniho pfechodu mize povlak zasahovat i do tenké podpovrchové oblasti sub-
stratu pomoci mechanismu difuze a Casto dochazi ke tvorbé 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

Rozd¢leni dle struktury je dano poctem jednotlivych tenkych vrstev, které se v daném
povlaku nachézeji.

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 povlaka je vysoka rychlost depozice, jednoduchost procesu
a nizka cena. Toho je vyuzivano napiiklad pfi povlakovani feznych nastroja.

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

Specialnim typem jsou multivrstvé povlaky, které se zakladaji na principu pravidelného
stfidani dvou rGznych vrstev s odliSnymi fyzikalnimi vlastnostmi (TiC/TiN, TiN/ZrN).
Tloustka jednotlivych vrstvicek je velmi malé se spodni hranici kolem 10 nm a jejich pocet
v povlaku muze dosahovat az né€kolika stovek [3]. Fyzikalni vlastnosti takto vytvoreného
povlaku vyrazné prevySuji vlastnosti homogenni monovrstvy se stejnym slozenim [18].
Takto modifikované fezné nastroje maji velmi vysokou trvanlivost a lze s nimi obrabét s vy-
sokymi materialovymi ubéry. 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 nanaseji pomoci metody PVD za stfidavého odpatovani vice
target 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 nanometra jsou vyso-
koteplotné stabilni a dochézi tak k minimalizaci vnitfnich pnuti v povlaku, coz zapficinuje
vysokou rozmérovou stalost [17]. Kompaktnost nanokompozitnich vrstev zpiisobuje jejich
vysokou tvrdost a odolnost proti §ifeni trhlin. Nanokompozity se pouzivaji pfevazné s vrst-
vami nitridd, kde mék¢i nitridova vrstva je aplikovana pfimo na povrch nastroje jako pod-
klad a tvrdsi jemnozrnny nanokompozit je nanasen jako vrchni vrstva [19]. V dne$ni dobé
jsou nanokompozity pouzivany jako protikorozni ochrana, ale také pro upravu feznych na-

stroju a forem pro vstfikovani plasti nebo tlakové odlévani hlinikovych slitin.
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Nanovrstevné povlaky jsou principem prakticky totozné s multivrstvymi, av§ak odliSnost
je v tloustce vrstev v jednotkach nanometrd. To je divodem lepSich mechanickych vlast-
nosti oproti multivrstvam. Pomoci soudobych depozi¢nich technologii je mozno aplikovat
nanovrstevné povlaky z uhliku, nitridd, karbidi nebo oxidu s vice nez tisicem jednotlivych

vrstev [20].

1.3  Charakteristika vybranych povlaku

Vzhledem k zaméteni experimentalni Casti prace byla vénovana zvySena pozornost po-
vlakim TiN a ZrN.

Historie povlaka TiN a Ti(C, N) saha az do 70. let. Otéruvzdorné vrstvy byly vytvareny
na substratech ze slinutych karbidt nejprve technologii CVD. Metoda PVD se zacala pouZi-
vat az v 80. letech [3]. Nejpouzivanéjs§im povlakem byl v té dobée TiN.

1.3.1 Nitrid titanu — TiN

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

Zlaté barvy je vyuzivano k povlakovani bizuterie ¢i dekorativnich prvki automobild.
V kombinaci s niklem ¢i chromem se nitrid titanu pouziva jako vrchni vrstva vodovodnich
instalaci ¢i dvernich kovani. Hlavni oblasti vyuziti tohoto povlaku je zejména ve strojirenstvi
pro modifikaci povrchu obrabécich nastroji pro slitiny Zeleza (Obr. 1a) nebo forem pro tla-
kové liti (Obr. 1b). Jelikoz je TiN biokompatibilni, 1ze jej vyuzit 1 v 1ékarstvi pro povlako-

vani Cepeli skalpeld, kostnich pil nebo protéz a implantati [21].

Obr. 1 Priklady vyuZiti poviaku TiN a) Fezné ndstroje 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.
Tenkeé vrstvy TiN jsou nanaseny za pomoci metod PVD (naprasovani 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 tfeni 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 opottebeni (po-
dobn¢ jako TiN) a nachazi vyuziti pii povlakovani feznych nastroja ve strojirenstvi (Obr. 2).
Chemicka odolnost a stalost predurcuje zirkon nitrid k pouziti také v biomediciné jako
ochranny povlak kloubnich a kostnich protetik, kde slouzi jako zabrana pro uvolfiovani to-

xickych iontd do lidského organismu [24]. Metody depozice povlakt jsou shodné s TiN.

s R—
-

Obr. 2 Poviak ZrN na Feznych nastrojich [25]

1.3.3 Karbonitrid titanu — Ti(C,N)

Modrosedy povlak Ti(C,N) se vyznacuje dobrymi mechanickymi vlastnostmi — vysokou
houzevnatosti, tvrdosti, odolnosti vii¢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 méa vyuziti v oblasti tfisko-

vého obrabéni a fezani materialu.
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1.3.4 Titan aluminium nitrid — TiAIN

Cervenohnédy povlak TiAIN se fadi k nejb&zngji pouzivanych povlakiim 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 napf. litinu. Povlaky
TiAIN diky jejich vysoké tepelné odolnosti vhodné 1 pro obrabéni za sucha [29]. Oproti
samotnému TiN mé TiAIN velmi dobrou korozni odolnost.

Zastoupeni hliniku v povlacich ¢ini zhruba 20-25 % [30]. S jeho nartstajicim obsahem
dochazi nejprve k narastu tvrdosti, avSak dalsi navySovani vede ke zhor§eni mechanickych

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

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

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

Stiibrné povlaky CrN maji nizka 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 pii obrabéni slitin Ti a Cu nebo pro povlakovani

tvarecich nastroja.
1.3.7 Titan chrom nitrid — TiCrN

Tmaveé 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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14 Technologie nanaseni tenkych vrstev

Jako prvni technologie pro nanaseni tenkych povlakt byla béhem 50. let 20 stoleti pou-
zita chemicka 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 tsili o snizovani teplot spolu se zbytkovou napjatosti povlaku
a jejich praskanim daly vznik technologii s fyzikalnim 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 materiald. Vhodné jsou pro
tuto metodu témet vSechny kovové prvky, mnohé nekovové prvky (napt. uhlik, kiemik)
a také slouCeniny na bazi karbidu, nitridd, oxidd a mnoha dalSich [38]. Substrat je umistén
do vakuové komory a je vystaven vhodné atmosfére (Obr. 3). Zahiivani substratu na poza-
dovanou teplotu poté podporuje chemickou reakci plynnych slozek pfimo na jeho povrchu
a dochazi tak k depozici povlaku. Podle typu substratu a pozadované deponované vrstvy se
pouzivaji rizné druhy reakcnich plyna nebo kapalin (dusik, metan) se specifickymi hodno-

tami teplot a tlaku ve vakuové komore.

Vakuova komora
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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 vypafovani a nasledné preneseny do vakuové komory. K pfenosu slouzi transportni
plyn, ktery miize byt inertniho (argon) nebo reakcniho (vodik) charakteru [38]. Ve vakuové
komote dochazi k ohfevu a k reakcim ¢astic pfimo na povrchu substratu za vzniku pozado-
vané vrstvy. Produkty reakce odchézeji z komory a jsou dale ¢istény a odvétravany.

Mezi klady metody CVD je povazovéna jeji flexibilita pfi depozici a rovhomérna
tloustka povlaku, ktery vykazuje vysokou adhezi k povrchu substratu a odolnost proti opo-
ttebeni. Lze takto dosahnout kvalitnich vrstev i s vétsimi tloustkami (10 pm). DalSim kladem
je tvorba povlakt na slozitych geometrickych tvarech povrchu povlakovanych dila obsahu-
jici hluboké drazky i1 otvory. Pro CVD neni zpravidla vyzadovan tak vysoky stupen vakua
jako pro metodu PVD a pfi porovnani pofizovacich nakladi na technologii je metoda CVD

ekonomicky piiznivéjsi [38].

Hlavni nevyhodou chemické depozice je dosahovani vysokych teplot béhem procesu
(1000-1200 °C). Pii 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 (odlisSny koeficient tepelné roztaznosti mate-
riala) [58]. Dalsi nevyhodou je pouziti vstupnich materiala ve forme plynu, které jsou ex-
trémné toxické a nebezpecné. Vystupni produkty chemickych reakci jsou silné€ jedovaté
a korozivni, museji byt neutralizovany a zvysuji nakladnost celého procesu [38].

Metoda CVD nachazi bohaté uplatnéni v oblasti elektrotechniky pii vyrobé polovodica
a jejich soucastek, pfi vyrobe feznych nastroji z keramiky a slinutych karbida (teplotné stalé
1 za vysSich teplot). Déle se chemicka depozice pouziva také v elektronickém, optickém

a chemickém pramyslu.

Pouzivanych CVD metod je v dnesni dobé velké mnozstvi, a proto nebudou popisovany

vSechny. Za zminku stoji metody s nizsi teplotou ohfevu substratu a také s vyuzitim laseru.
MT-CVD (Middle Temperature)

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

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

Pomoci vysokofrekvencéniho stiidavého napéti ptisobici na chemicky aktivni atmosféru
uvniti' vakuové komory dochdzi k jeji ionizaci a vzniku plazmy. Plazma zvySuje energii
plynné atmosféry pusobici na substrat a je takto mozné vytvaret velmi kvalitni povlaky pfi

teplotach uz okolo 500 °C [39].

PE-CVD (Plasma Enhanced)

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

hiivan, nasledné dochazi k depozici tenkého povlaku.

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

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

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

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

1.4.2 Metody fyzikalni depozice PVD (Physical Vapor Deposition)

Fyzikalni metody nanaseni povlaku jsou zaloZeny na principu pievedeni kovovych ma-
teriala do plynné formy pomoci odprasovani nebo odpafovani jejich nasledné kondenzaci na
povrchu substratu. Proces probiha ve vakuové komore za nizkych tlaku.

Depozice povlakii metodami PVD se dale rozdéluje na naprasovani, napafovani a ion-
tové platovani. Kazdou z metod se dosahuje povlakl s riznymi vlastnostmi (struktura, ad-
heze, tvrdost, tepelna odolnost atd). OdlisSnymi teplotami substratu lze docilit rozdilnych
struktur deponovanych vrstev. VSeobecné se u metod PVD dosahuje niz§ich pracovnich tep-

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

zovaci naklady.

Naparovani

Principem napafovani je odpafeni materialu nanasené vrstvy varem (kapaliny) nebo
sublimaci (pevna faze) a nasledna kondenzace jeho par na chladnéjsSim povrchu substratu.
Jelikoz ma vétSina napafovanych materiali 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, ktera zakryva urci-
tou oblast povrhu, na kterou nebude nanesen povlak.

Jako zdroj tepla slouzi zpravidla elektricky oblouk nebo elektronové d€lo, vyjimecné
elektricky odporovy ohfev. Casto je vyuZivano tzv. reaktivniho napatfovani, pii kterém se do
vakuové komory spolu s inertnim plynem zavadi i plyn reaktivni (kyslik, dusik) [18]. Kromé
par napafovaného kovu se do atmosféry uvoliiuje také velké mnozstvi ionti. Tyto ionty re-
aguji s reaktivnim plynem a vznikaji oxidy, karbidy nebo nitridy, které vytvareji povlak na
povrchu substratu.

Z metod nanaseni tenkych povlaka touto technologii stoji za zminku odporové, induk¢ni
a obloukové naparovani nebo napafovani pomoci elektronového paprsku ¢i laseru, které se

vyuziva pro depozici povlaki s vysokym bodem tani [15].
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Obr. 4 Schéma naparovani elektronovym paprskem, upraveno dle [40]



U metody EB-PVD se elektronovy paprsek vyuziva soucasné pro taveni a odpafovani
materialu 1 pro ohfev substratu uvniti vakuové komory (Obr. 4). Touto technologii 1ze 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, hoficitho mezi anodou (vakuova komora, tlak 0,5-3 Pa)
a katodou (ter¢). Oblouk tvoti vysoce soustiedény proud elektrické energie tvorici malou
oblast velikosti bodu na cilovém povrchu (tzv. katodickou skvrnu) a zahfiva jej nad bod tani.

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

coz napomaha vyrobit kvalitnéj§i povlaky a efektivnéji vyuzit terc.
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Obr. 5 Schéma obloukového naparovani, upraveno dle [41]

Vyhodou bodového hofeni je vysoka lokalni rychlost odpafovani. Béhem procesu do-
chazi k ionizaci odpafenych Castic, coz ma pfiznivy vliv na pfilnavost povlaku k substratu.
V pribéhu procesu se tvoii mikrocastice, jez jsou tvoreny mikroskopickymi ¢asticemi od-
pafovaného materiali. Tyto mikrocastice negativné ovliviiyji drsnost povrchu povlaku ma-

terialu, snizuji jeho odolnost vii¢i korozi i soucinitele tfeni. Nahradou statickych katod za
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rotacni €1 vyfazenim elektromagnetického filtru Ize 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 1 extrémné tvrdé povlaky (TiN, CrN, TiAlN,

AICITiN, TiAISiN atd.)

NapraSovani

Pti naprasovani vznikaji tenké povlaky z obtizné tavitelnych materialti bez nutnosti vy-
sokoteplotniho ohfevu targetu jako je tomu pfi napatovani [39]. K depozici ¢astic kovu
z terCe je vyuzivano fyzikalniho odprasSovaciho procesu ve vakuu pii nizkém tlaku plynu.
Ve vakuové komorte je pomoci elektrického pole vytvoren doutnavy vyboj. Nad zdrojem
odprasovaného materialu se elektrickym vybojem udrzuje argonova plasma a jeji kladné na-
bité ionty jsou napé€tim urychlovany smérem k targetu [39]. Pii dopadu téchto iontl na po-
vrch odprasovaného materialu z n€j svoji kinetickou energii vyrazeji jednotlivé atomy nebo
molekuly. Substrat je vhodné umistén do cesty odpraSenym ¢asticim a na jeho povrchu na-
sledné dochazi ke kondenzaci a vylu¢ovani povlaku. Touto metodou 1ze vytvaret tenké po-
vlaky i z obtizné tavitelnych materialti bez nutnosti ohfevu targetu na vysokou teplotu. Tar-
get musi byt z elektricky vodivého materialu.

Pfi naprasovani se obdobné jako u napatfovani Casto vyuziva reaktivni atmosféry ve va-
kuové komote. Odprasuje se pouze zakladni kov, ktery nasledné reaguje s atmosférou ko-

mory cestou k substratu za vzniku nitridi nebo karbidu (Obr. 6) [15].
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Obr. 6 Princip naprasovani [42]
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Rozliduji se nasledujici druhy napraSovani:

Katodové naprasovani 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 vznika doutnavy vyboj. Target je soucasné
zdrojem materialu pro povlakovani a zdrojem sekundarnich elektronti udrzujici doutnavy
vyboj. Tato metoda je velmi jednoducha a Casto vyuzivana, nicméné rychlost depozice po-
vlaku je nizka a dochazi k vyraznému ohfevu substratu vlivem dopadajicich ¢astic s vysokou
energii (chlazeni) [18].

Nejvhodnéj§ich podminek napraSovani a maximalni rychlost depozice lze docilit opti-
malizaci parametrii 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 vytvoreni 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 elektront ovliviiovany magnetickym polem a prodluzuji se.
Delsi draha letu elektroni ma za nasledek vice srazek s okolnimi atomy a dochazi k houstnuti
plazmy. Pomoci magnetickych vln 1ze usmérfiovat pohyb ¢astic v plazmatu a je dosahovano

vyS§$i t€innosti naprasovani (Obr. 7).
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Obr. 7 Princip magnetronového naprasovani, upraveno dle [43]
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Iontové platovani

Je metoda zalozena na principu naprasSovani a lze jeji pomoci nanaset tenké povlaky rtuz-
norodych materiala. Kladné ionty se pomoci vySe zminénych principi uvoliiuji z targetu
a nasledny povlak je tvofen jejich kondenzaci na povrchu substratu. ITonty jsou navic urych-
lovany vysokym elektrickym napétim k povrchu, ktery je jimi bombardovan. To probiha
pted depozici samotného povlaku, je nazyvano iontovym cisténim a jeho ucelem je zbaveni
povrchu necistot. Pfi samotném nanaseni tenkého povlaku rovnéz dochazi k tomuto bom-
bardovani, av§ak s mnohem nizsi intenzitou. Rychlost riistu tenké vrstvy musi byt vyssi nez
rychlost jejiho odebirani procesem iontového €isténi [43]. Touto metodou je dosahovano

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

Iontova implantace

Je metoda zalozena na principu urychlovani kladnych iontl 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 rozmeéry substratu a povrch si zachovava svoji jakost. V povrchové
vrstveé vSak vznikaji tlakova vnitini pnuti, coz je zpusobeno prave vstielovanim jednotlivych
iont. Implantovat 1ze jakékoliv ionty do povrchu z libovolného materialu pii jakékoliv tep-
loté. Hloubka priniku ionti do povrchu je velmi mala a je pfimo umérna velikosti urychlo-
vaciho napéti. Napfiklad pfi implantaci povrchu oceli kladnymi ionty dusiku je dosahovano
hloubky pouhych 100 nm, a to pfi vysokém urychlovacim napéti 100 keV [15]. Provadéni
implantace do vétsi plochy povrchu s sebou nese znacné technické komplikace. Cely proces
lze velmi dobfe fidit a je ekologicky. Vyuziti implantace l1ze uplatnit napf. k navySeni Uina-
voveé pevnosti povrchovych vrstev nebo jejich adheze. Vyuziva se dale pti vyrobé polovodi-

covych soucastek.
1.5 Mechanické, Fyzikalné-chemické a tribologické vlastnosti povlaku

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

takovém.
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1.5.1 Povrch

Obecna definice stanovuje povrch jako rozhrani dvou odlisSnych prostiedi. Povrchovou
vrstvou se rozumi povrch materialu, na ktery 1ze nanaset povlak [44]. Povlak nasledné utvari
novy povrch. U kovovych latek tak mize byt povrch tvofen hranici mezi dvéma pevnymi
latkami, pevnou latkou a kapalinou anebo plynem. Souhrn faktord ovliviiujici povrch kovu
je velmi komplexni problematikou, jelikoz do né€j spada mnoho vlivt jako naptiklad rozmeéry
atomd, jejich usporadani a vzajemné silové pusobeni, chemické slozeni, vnitini pnuti, povr-
chové napéti, vnéjsi vlivy, technologie vyroby, geometrie povrchu, struktura a mnohé dalsi.

Tyto vlivy zapficinuji rizné chovani soucasti a jejich povrcha 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 pii vyrob¢ 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 prostfedim. Druhy zkoumé mechanické vlastnosti

a afinitu ke vzniku defektti pti plisobeni namahani nebo vnéjsich vlivu.
1.5.2 Geometrické vlastnosti

Geometrické vlastnosti povrchu jsou popisovany souhrnem vyskytujicich se nerovnosti
skuteCného povrchu soucasti na urcité délce a jsou definovany drsnosti povrchu. Drsnost
povrchu je souhrn nerovnosti povrchu s relativné malou vzdalenosti, které nevyhnutelné
vznikaji pfi jeji vyrobé€ nebo jejim vlivem. Méfi se specialnimi piistroji — profiloméry, doty-
kove pomoci hrotu snimajici profil povrchu nebo bezkontaktné pomoci optické ¢i konfokalni
mikroskopie [75].

Drobné geometrické nerovnosti vznikaji uz na mikroskopické tirovni pii usporadani jed-
notlivych atomt [16]. AvSak zcela zasadni vliv ma konkrétni zpracovani materialu pomoci
metod tfiskového obrabéni. Kazda funkéni plocha soucasti mé predepsanou svoji rozméro-
vou piesnost a jakost povrchu (drsnost). To ma vliv napf. na Cisténi povrchu, adhezi nana-
Senych povlaka, velikost koeficientu tieni nebo odolnost proti unave, kde se kazda nerovnost

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

Chovani tenkych povlakt pfi pasobeni vnéjsich sil popisuji predevsim jejich mechanické

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

Tvrdost

Tvrdost neboli odpor materialti vi€i vnikani zkusebniho télesa, ktery v misté vpichu tvoti
lokalni plastickou deformaci ndm poskytuje informace o elastickém a plastickém chovani
povlaka [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 povlaki komplexnéji nez samotné hodnoty tvrdosti. Jedna se o index plas-
ticity a odolnost proti plastické deformaci (lomovou houzevnatost).

Index plasticity vyjadiuje odolnost materialu viigi elastické deformaci [47]. Cim vyssi
jsou hodnoty indexu plasticity, tim 1épe material odolava opotiebeni. Dochazi prevazné
k elastickym deformacim a po odlehCeni se material navraci do pivodniho stavu [47]. Index
plasticity se stanovuje jako podil indenta¢ni tvrdosti Hir [GPa] a redukovaného Youngova
modulu pruznosti E* [GPa]: IpL = Hi/E* [-] [47].

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

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

deformaci vzorku 1 indentoru [76].

Elasticita (Younguv 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
dulezitou materialovou charakteristikou popisujici odolnost proti elastické deformaci a lze
jej ziskat pomoci riznych materialovych zkousek (napi. zkouska tahem) [45]. U tenkych
povlaki se bézné€ urcuje z méfeni mikro a nanotvrdosti, jelikoz pii indentaci povrchu dochazi

k elastické 1 plastické deformaci.
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Zbytkova napéti

Zbytkova napéti nejsou zpusobena pusobenim vnéjSich sil, ale vznikaji v povlaku pfi
jeho vyrobé nejcastéji z divodu odchylky od homogennich podminek vyrobniho procesu.
Tim mize byt napf. nerovhomérny ohfev Ci ochlazeni nebo chemické d€je pii reakcich
castic, které pronikaji do povrchové vrstvy. Zbytkova napéti v povrchové vrstvé maji dvoji
charakter — tahovych nebo tlakovych pnuti. Ta ptusobi proti bud’ proti namahani povlaku

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

Adhezné — kohezni vlastnosti

Pro vytvoreni kvalitniho spojeni substratu s povlakem je zapotfebi dobrych adheznich
vlastnosti. Adheze je schopnost dvou materialti spolu pfilnout vlivem mezimolekularnich
chemickych a fyzikalni pfitazlivych sil na sty¢nych plochach a jeji velikost z&visi na vice
parametrech (oci§téni povrchu, parametry depozice povlaku, materialu substratu i vrstvy,
drsnosti povrchu a dalSich) [49].

Adheze je zejména v pocatecni fazi depozice ovlivilovana €istotou substratu. Pro vytvo-
feni silné adhezni vazby je nezbytné povrch substratu zbavit vazanych atomu, molekul
a necistot adsorbovanych na povrch substratu. Mezi krystalové pory, dutiny ¢i jiné defekty
vzniklé béhem ristu povlaku zptsobu;ji sniZeni piilnavosti vrstvy a mohou zpusobovat vyssi
afinitu k praskani vrstvy podél téchto nesourodosti [S0].

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 priabehu 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 méfeni velikosti adheze. Z tohoto divodu jsou metody méfeni a zkoumani piilnavosti
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 oxidaénich stavii prvkti na mezifazovém roz-

hrani ¢i zmény chemického slozeni povlaku.

Fyzisorpce a chemisorpce

Zmeény cistého povrchu kovt nastavaji, kdyz se na ném zadrzuji Castice 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 zapottebi pti zkoumani povrchu
pracovat za nizkych tlakd, pfipadn€ zajistit vysledky bez navazanych plynt. Typy adsorpce
se od sebe odliSuji mnozstvim potfebné energie pro vznik vazeb a mistem vzniku na povrchu.

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

Odolnost vuci oxidaci

Odolnost tenkych povlakt proti oxidaci je dana predevsim jejich typem a chemickym
slozenim, ale také strukturou a tloustkou povlaku nebo pfitomnosti vnitinich pnuti v povr-
chové vrstvé. Oxidaci de€lime na povrchovou, objemovou a povrchové objemovou. U povr-
chové oxidace mlze dochazet k pasivaci materialu, kdy se na jeho povrchu vytvori tenka
a tvrda ochranna vrstva oxidu, ktera zabranuje dal§imu prabéhu oxidacniho procesu [54].
Pfi objemové oxidaci dochazi k poskozeni celé vrstvy a nasledkem toho ke snizeni mecha-
nickych vlastnosti povlaku. Zna¢né urychleni oxida¢niho procesu zpliisobuje narust teploty

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

Tribologie se zabyva opotiebenim materiala v dasledku jejich tfeni ve snaze o jeho mi-
nimalizaci. Touto problematikou se podrobné zabyva kapitola 1.6, kde jsou mechanismy

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

Kazdy material je pfi svém pouziti nejen mechanicky namahan, ale soucasné je vystaven
také vlivim okolniho prostiedi, vzajemnému pusobeni materialu a Casto i vysokym teplo-
tam. Tyto faktory nepfiznivé ovliviiuji spolehlivost a zivotnost materialu a vedou k poru-
cham jednotlivych funkénich soucasti stroji nebo celych zafizeni [15]. Kontaktni opotiebeni

vznikd vzdy na povrchu soucasti, a proto je nezbytné vénovat povrchové vrstvé zvysSenou
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pozornost [15]. Jeji odolnost je dana predevsim konkrétnim typem povlaku a jeho chemic-
kym slozenim. Dal§imi ovliviiyjicimi faktory jsou tloustka a struktura povlaku, adheze
k substratu nebo zptisob namahani soucasti. Véda zabyvajici se opotiebenim se nazyva Tri-

bologie.
1.6.1 Tribologie

Je véda zkoumajici vzajemné pusobeni povrchi a jejich chovani pii kontaktnim pohybu
a zabyva se opotiebenim, tfenim, mazanim a ochranou soucasti proti opotfebeni [55].
Komplexnost tribologie slucuje mechaniky vzajemného puisobeni z oblasti strojirenstvi, che-
mie a fyziky. Tribologicky proces je dan vzajemnou interakci tiecich téles, latkou mezi nimi
a okolim v redlném prostoru a ¢ase [55]. Jsou zjisStovany skutecné fyzikalni procesy pfemen
energie (prace) a procesy zpusobujici energetické a materialové ztraty vetné jejich vzniku
a mechanismu opotiebeni [63]. Vystupem tribologického procesu je pozitivni pisobeni na

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

Tteni je definovano jako odpor materialu proti vzajemnému pohybu dvou teles v misté
jejich kontaktu a dochazi k nému z divodu povrchovych nerovnosti, konkrétné napt. geo-
metrickymi nedokonalostmi a drsnosti povrchu nebo pfitomnosti necistot [55]. Frikce je za-
visla na velikosti kontaktnich sil a ploch, teploté, prostfedi mezi styénymi plochami, geome-
trii povrchii, mechanickych vlastnostech materiala a dalSich [9]. Tfeni je méfeno specialnimi
pristroji — tribometry a jeho velikost je dana koeficientem treni (u). Koeficient tfeni je sta-
noven jako pomér tecné a zatézujici sily, je bezrozmérnou veli¢inou a pohybuje se v rozmezi
hodnotami 0-1[55].

V praxi je na tfeni pohlizeno dvojim pohledem. V prvnim ptipad¢ je snaha o snizovani
trecich ztrat z divodu opotiebeni a degradace materialu, snizeni vykonu, zvySeni teploty
nebo spotreby energie. Druhym pohledem jsou aplikace, kde je zvySovani tfeni chténé
a cilené jako napf. u brdovych systémt a pneumatik vozui, tfecich spojek nebo pii frikénim

svafovani [56].

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

e Vnitini (vzdjemné posuny materialovych vrstev jednoho télesa)
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Typy tfeni dle skupenstvi tiecich ploch:

e Tteni tuhych téles

e Tieni kapalinové

e Tieni plynové

Typy treni dle druhu pohybu styénych ploch:

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

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

e Opasanim (opasani télesa kruhového prifezu — napt. lano navijené na navijak)

Typy tieni dle plisobeni maziva (Obr. 8):

e Suché (dotyk téles je bez lubrikantu, velké opotiebeni a vyrazny narust teploty)

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

e Kapalinné (vyskyt lubrikantu v prostoru mezi dvéma kontaktnimi plochami, k do-
tyku ploch nedochazi, pouze kapalinové tieni, zanedbatelné opotfebeni a minimalni
teplotni narust)

Za mazivo lze povazovat také tenky povlak kovu jednoho z t€les mezi kterymi dochézi

ke tfeni.

Obr. 8 Typy tireni dle piisobeni maziva: a) suché, b) polosuché, c) kapalinné, zpracovano dle [57]
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1.6.3 Druhy opotrebeni materialu

Vznikajici opotfebeni soucasti pii jejich vzajemném kontaktu s sebou nese energetické
a materialové ztraty, které se nasledné promitaji do nakladii a oprav stroju a jejich funkcnich
dilt. Opotiebeni je vysledek tribologickych procest, které maji za nasledek odstranovani
nebo presouvani Castic materialu z povrchu ptsobenim mechanické energie [15]. Tim do-
chazi ke zméné uzitnych vlastnosti soucasti.

Mezi projevy opotiebeni se fadi vznik mikroplastickych deformaci (tvrdsi Castice jsou
vtlaCovany do mekc¢iho povrchu druhého télesa tieci dvojice — zadirani) a unava povrcho-
vych vrstev (s nardstajicim opotiebenim dochazi ke zvétSovani raza pii cyklickém pohybu
¢lent treci dvojice — napft. lozisko) [9]. Dalsim negativnim projevem je vznik oxidu, ktery
je podporen mikroplastickymi deformacemi a lokalnim nartstem teploty v misté styku dvou
téles [63]. Opotiebeni se také projevuje zménami ve struktufe materialu a aktivaci povrcho-
vych vrstev. To vSe vede k iniciaci a Sifeni trhlin, nasledné k poruseni a oddéleni povrchové
vrstvy soucasti az k zadfeni tieci dvojice nebo kolizi soucasti. Béznymi, snadno odhalitel-

nymi projevy zacinajiciho opotiebeni je chvéni, hluk, razy a zahfivani soucasti.

Samostatnym typem degradace materialu je koroze. Dale se opottebeni d¢li dle priCiny
vzniku mezi tfeci dvojici na adhezivni, abrazivni, erozivni, unavové, kavitacni a vibracni

znazornéné na Obr. 9.
7
N X

obrozivni opolfebeni anavové opollebeni

DAY

erozivni opotfebeni kavitaéni opotiebeni vibroni opolfebeni

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

Koroze je nevratny, samovolné probihajici proces narusovani a degradace materialu vli-
vem okolniho prostfedi, zejména chemickymi (elektricky nevodivé prostiedi) a elektroche-
mickymi (elektricky vodivé prostiedi) procesy, pii nichz dochazi k ptechodu materialu do
energeticky a strukturn€ vyhodnéjsiho stavu [58]. Hlavnim mechanismem koroze je oxidace,
ke které dochazi v atmosfére, kapalinach, plynech i ptidach. Kyslik a jeho reaktivni chovani
vuci atomum (nejen) kovovych prvka za pritomnosti vihkosti vede ke tvorbé oxidu a naru-
Sovani povrchu materialu [58]. Dusledky koroze se projevuji prvotné zménami vzhledu
a ztratou lesku povrchu, nasledné dochézi k ubytku materialu. To vede k materialovym zmé-
nam, poskozeni struktury a snizovani mechanickych vlastnosti.

Vseobecné lze fict, ze parametry koroze zavisi na typu daného materialu a vlastnostech
korozniho prostiedi, které na néj pasobi. RozliSujeme mnoho druhii koroze napft.: rovno-
meérna, dalkova, bodova, Stérbinova, mezikrystalova (po hranicich zrn), transkrystalova

(skrze hranice zrn) a dalsi.

Adhezivni

Adheze je nejCastéjSim typem opotiebeni u kovi. Pii vzajemném klouzavém pohybu
dvou kovovych povrchi se tyto povrchy pokouseji vzajemné spojit diky piisobeni meziato-
movych sil. Vzhledem k faktu, ze neexistuje dokonale hladky povrch, dochazi ke kontaktu
nerovnosti obou povrchi, narastu tlakového napéti mezi vy¢nélky a k jejich elastické defor-
maci [15]. V momenté piekroCeni meze kluzu dochazi k plastické deformaci vy¢nélkt mék-
¢iho materialu, vzniku mikrospoju a jejich dalSimu porusovani. Oblasti mikrospojt vSak pt-
sobenim deformace zpeviiuji a poskozeni se prenasi 1 do podpovrchovych vrstev materialu.
To ma za nasledek vytrhavani a uvolfiovani ¢astic materialu. Rychly nartst teploty podpo-
ruje difuzi a pfenos mékciho materialu smérem k povrchu tvrdsiho, kde postupné dochazi
k vytvareni tenkého povlaku slozeného z uvolnénych zpevnénych Castic [56].

P11 vysokych rychlostech pohybu tfeci dvojice a vysokych vzajemnych pnuti v povrcho-
vych vrstvach muze dojit az k tvorbé svarovych mikrospoji a uplnému zadfeni [55]. Tomu

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

Abrazivni
K abrazivnimu opotfebeni povrchu dochazi silovym ptisobenim tvrdsich ¢astic s nasled-
nym oddélenim a premisténim materialu. Brusné castice mohou byt unaSeny volné€ nebo va-

zang ve formé brusného papiru ¢i platna [15]. Jejich pohybem dochazi k ubéru materialu na
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obou povrsich. Pfi kontaktu abrazivni ¢astice s povrchem mutze dochazet k ryhovani (tvorbé
ryhy s valy materialu na jejich okrajich) nebo k tvorbé tfisky [15]. To zavisi na uhlu, ktery
svira tvrda Castice s povrchem.

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

zivnich Castic a dale na vlastnostech obrusovaného povrchu.

Erozivni

Pfi erozivnim opotiebeni je povrch materialu poSkozovan tvrdymi Casticemi, které jsou
unaSeny proudici kapalinou ¢i plynem. Pfi srazkach abrazivnich ¢astic s povrchem dochazi
k transformaci kinetické energie Castice na deformacni praci a na povrchu vznikne dopadova
stopa, eventualné dojde k odstépeni drobného objemového utvaru [15]. Uplatiyji se stejné
principy jako u abrazivniho opotfebeni a ubér materialu zavisi na uhlu a rychlosti dopadu
Castic. Navic piibyvaji vlastnosti nosného média napt.: teplota, vifeni nebo chemické ptso-
beni. Vysoké erozni odolnosti pti malych dopadovych uhlech ¢astic dosahuji tvrdé a kiehké
materialy [15]. Pti velkych dopadovych thlech pak pruzné materialy nebo houzevnaté kovy,
které bez poruSeni pohlti vysokou kinetickou energii ¢astic.

K erozivnimu opotiebeni dochazi pti mnoha pramyslovych aplikacich. Typicky pak po-
Skozeni lopatek turbin (parnich, spalovacich, vodnich) a proudovych motort letadel, zafizeni
na tézbu a zpracovani zemniho plynu, t€zbu uhli a nerostli nebo napf. pfi vrtani nastroji
s integrovanymi chladicimi kanaly s vysokymi tlaky chladici kapaliny [56]. Kladné vyuziti

erozivniho mechanismu se vyuziva napf. pfi otryskavani povrchi nebo balotinovani.

Unavové

K tnavovému opotiebeni dochazi predev§im v mistech cyklického styku dvou zaktive-
nych téles. Pfi tzv. kontaktni tinavé na povrch télesa piisobi normalové i smykové sily
a dochazi k vysokym kontaktnim tlakiim s ptisobenim tfecich sil [15]. Moznym dusledkem
je ztrata integrity povrchu a jeho vylamovani (pitting) nebo Sifeni povrchovych 1 podpovr-
chovych unavovych trhlin. Tento druh poskozeni je typicky napt. pro valiva loziska, ozubena
soukoli a boky zubti ozubenych kol. Kontaktni inavové poskozeni je z provozniho hlediska
velice nebezpecné, jelikoz se v Case snizuje mez Unavy materialu a k poruseni miaze dojit

1 pfi nizkych hodnotéach napéti [15].
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Kavitacni

Pti kontaktu povrchu s vrouci kapalinou dochazi ke kavitaCnimu opotiebeni, které je za-
pti¢inéno dynamickymi ucinky vzniku a zaniku bublin naplnénych sytou parou [15]. Zanik
parnich bublin generuje sférické razové viny Sifici se od mista zaniku bubliny smérem k po-
vrchu t€lesa. Pocatkem pusobeni kavitacniho opotiebeni dochazi ke zménam drsnosti po-
vrchu, reliéf drsnosti se s ¢asem prohlubuje a roz§ifuje, povrchova vrstva méni své vlastnosti
a nasledné dochazi k oddélovani castic z povrchu [15]. Hlavnimi ovliviiujicimi faktory jsou
teplota a tlak kapaliny, materidlové vlastnosti urcujici propustnost viny plastické deformace

a Casovy usek, po ktery je povrch namahani vystaven.

Vibra¢ni

,,Vibracni opotiebeni vznika vlivem vzajemného kmitavého pohybu o razné amplitudé,
frekvenci a proménlivém zatizeni Casti, které jsou v bodovém, Carovém nebo plo§ném
styku.*“ [15]. Maximalni velikost amplitudy je 0,075 mm, pfi piekroceni této hodnoty pie-
chazi vibracni opotiebeni v adhezni. K vibra¢ni degradaci materialu dochazi vzdy pasobe-

nim kombinovanych acinkt adheze, abraze a oxidace [15].
1.6.4 Maziva, aditiva a vliv na zivotnost

Jelikoz tfeni vyrazné zvySuje opotiebeni a snizuje zivotnost kazdé tieci dvojice, je pro
dlouhodobou funk¢nost kazdého stroje cilem jeho minimalizace. Pouzitim vhodného maziva
dochazi k sniZeni tfeni, zvySeni G¢innosti a prodlouzeni zivotnosti, coz pfimo souvisi s fi-
nan¢nimi isporami za opravy nebo vymeénu stroje €i jeho asti [S9]. Kromé toho je benefitem
maziva ochrana pted korozi (chemicka stalost a nizka agresivita maziva), odvod tepla, ne-
Cistot a piisun aditiv k tfeci dvojici.

Nejcasteji se pouziva maziv s kapalnym mazanim, pfi kterém dochazi k vytvoreni ten-
kého filmu na mezi sty¢nymi povrchy, ktery ma dobrou pfilnavost a nizké hodnoty vnittniho
tfeni [60]. Kapalnymi mazivy jsou mineralni a syntetické oleje (homogennich smési) nebo
mazaci emulze Ci suspenze (rozptylené Castice jedna latky v druhé) [59]. Oleje jsou charak-
teristické velmi dobrou smacivosti ploch, jsou schopny zatéct i do velmi uzkych §térbin
a napomahaji tak vynaseni necistot a abrazivnich ¢astic z oblasti, kde dochazi ke tfeni [60].
V minulych dekadach byly pouzivany vyhradné mineralni mazaci oleje vyrabéné z ropy,
avSak v dnes$ni dobé jsou vSak Casto svymi vlastnostmi nevyhovujici a byly nahrazeny oleji

syntetickymi. Ty maji lepsi mazaci vlastnosti a vyssi teplotni odolnost [59].
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Mezi posuzované vlastnosti jednotlivych maziv patfi jejich hustota, viskozita, mérna te-
pelna kapacita, teplotni vodivost a teplota tuhnuti.

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

Z hlediska zvySovani zivotnosti stroju je nezbytna obnova puvodnich vlastnosti maziva
po urcitém Casovém intervalu. To je realizovano €i§ténim a dopliiovanim olejovych naplni,

nicméné nejefektivngjsi je vymena celé mazaci naplné [59].

Typy maziv:

e Kapalna maziva (mineralni nebo synteticky olej s aditivy)

e Plasticka maziva (mineralni nebo synteticky olej se zahustovadlem a aditivy, nékdy
dalsi pfisady, napt. grafit, excelentni pfilnavost ke styénym plocham)

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

e Plynna maziva (vzduch, CO2, He a N», velmi vysoké rychlosti otaeni a mala zati-
zeni, pii tésnosti zafizeni)

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

odbouratelna)

Krome dalsich specialnich lubrika¢nich ptipravkt (RVS Master, Aerotec, Militec) se vy-
uziva také excelentnich kluznych a tribologickych vlastnosti mnoha typt tenkych PVD po-
vlakt (napf.: TiN, TiCN, DLC a dalsi), které jsou mnohem lepsi alternativou klasickych
lubrikantd a ochrariuji plochy funk¢nich kontaktnich ploch [59].

Aditiva

Kazdé mazivo obsahuje kromé zakladni olejové slozky také prisady vyrazné upravujici
jeho vlastnosti, jako napt. pevnost, viskozitu, chemickou stalost, nachylnost k oxidaci, bod
tuhnuti nebo pénéni [59].

V poslednich letech je vSak stale ¢astéji vyuzivano ptisad ve forme nanocastic. Nanocas-
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].
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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. Dochazi ke zmén¢ velikost kontaktnich ploch a ke snizeni koeficientu tfeni [60].
Ttetim typem vyuziti nanocastic je snizeni drsnosti povrchu kontaktnich ploch pfimo mezi
tfeci dvojici diky abrazivnimu u¢inku maziva s nanocasticemi. Pokud je velikost ¢astic vétsi
nez mezery vystupku povrchu, dochazi 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 urc¢o-
vani vlastnosti tenkych povlaki byly vybrany metody zminované nebo pouzité béhem expe-

rimentalni ¢asti této prace.
1.7.1 Tloust’ka povlaku

Tloustka tenkych povlak je méfena metodou Kalotest (Obr. 10). Princip metody sestava
z vybrouseni povlaku pomoci rotujici kalené ocelové koule o minimalnim praméru 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. Nasledn€ je mate-
maticky stanovena tloustka povlaku z odeCtenych priméti a pruméru kulicky. Kalotestem
1ze méfit tloustky povlaku od 1 do 100 um s presnosti 2—4 % a pro spravnost mefeni musi
drsnost povrchu dosahovat hodnot 0,4 um a mensich [62]. Kalotestem Lze méfit tloustky

také multivrstvych povlaki.

podloZka brousiel kulicka

._.. _\___ 2 -

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 nanéaSeni. To je ovlivnéno danou technologii a parametry depozice.
Geometrické vlastnosti povrchd jsou pro tenké vrstvy velmi dualezité, jelikoz pfimo ovliviiuji
jejich vlastnosti. Napt. koeficient tfeni a mnozstvi generovaného tepla pii kontaktu treci
dvojice nebo odolnost proti unave. Drsnost povrchu ma tedy pfimy vliv na rychlost opotfe-
beni a Zivotnost soucasti. Zadny povrch neni dokonalé rovny a obsahuje geometrické od-
chylky tvaru i polohy, vystupky a prohlubné riznych velikosti (Obr. 11). Drsnost povrchu
se popisuje mnoha parametry, nejpouzivan€jSim z nich je praimérna aritmeticka odchylka
profilu drsnosti povrchu R, [um], Sa [um] nebo nejvétsi vyska profilu R, [um], S, [um] [64].

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

mikrocastic zvysSujici drsnost povrchu [64].

Submikroskopické drsnosti

Mikroskopické drsnosti
Odchylka tvaru a polohy

’/////////7/////////////////’//2

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

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

se bézné vyuziva konfokalnich rastrovacich mikroskopu.

Konfokalni rastrovaci mikroskop

Je jednim z typt optického mikroskopu, ktery neutvaii obraz vcelku, ale bod po bodu
pomoci rastrovani. Z tohoto divodu byva pro stabilni pfenos obrazu do vybaveni mikro-
skopu zahrnut také antivibra¢ni stil. Princip pfistroje je znazornén na Obr. 12. Zdroj svétla
zajistuje laserovy paprsek, ktery prochazi skrze zrcadlovou bodovou clonku a délic¢em pa-
prska, dale objektivem a dopada na zaostienou rovinu pozorovaného objektu. Od objektu se
paprsky odrazeji zpét do totozného objektivu a dale prochazeji na konfokalni bodovou
clonku. Body lezici mimo zaostfenou rovinu jsou ji odstinény, neprochéazeji 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 snimany v roviné XY a presnym posuvem v ose Z vznikaji jednotlivé
optické fezy, které jsou nasledné skladany do vysledného 3-D obrazu o vysokeé ostrosti, ktery
je nasledné pocitacove zpracovan. Pomoci softwaru s vhodnymi néstroji l1ze dale na 3-D
obrazu provadét métfeni a vyhodnocovat tak napt. drsnost povrchu nebo zjistovat velikost
a hloubku opotiebeni v fadech mikrometrti a nanometrii. Dale se konfokalni mikroskopy
vyuzivaji pro rozmérovou kontrolu souc¢asti drobnych rozmeérti s malymi vyrobnimi toleran-

cemi, vypocet ploch a objemt nebo pro analyzu vad [65].

infomace o inlenzké svitla TJ__‘

! detekior
obraz svala

|| Konfokini
~ [r— bodova
A clonka
|
"M
\,\.‘ 1\{&':
\ AL
I b il o
‘ = | paprskd
{ g s L
(taser €2 % | arastrovaci
I ) zarizeni
zrcadova
bodova
clonka

Za0strana rovina

Obr. 12 Princip konfokdlniho 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 povlakid. 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€ nartstajici zatézovani hrotu,
ktery se pohybuje po povrchu povlaku a vytvaii ryhu. Hrot piisobi pnuti mezi substratem
a povlakem a pii dosazeni kritické 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 né€kolik druht.

Scratch tester zaznamenava pribéh normalové sily a tangencialni sily, které ptisobi na
hrot, koeficient tfeni (n) jako podil tangencialni a normalové sily a dale hodnoty akustické
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emise (porusovanim materialu dochazi k jeho akustickému praskani) [62]. Ze zdznamu
téchto hodnot spolu s rychlosti zatézovani a posuvu je celé méfeni snimano také optickym
mikroskopem. Z téchto informaci se urCuji rizné typy kritickych zatizeni.

Misto, kde doslo k prvnimu poruseni povlaku, udava prvni hodnotu kritického zatizeni
Lc1 [N]. Pocatek rozsahlejsiho poruseni povlaku stanovuje druhou kritickou hodnotu Lc2

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

L Fn
Ft d v
— S
INDENTOR

rovnc | D |

SUBSTRAT
Lea Lcz Lc3
) | = ) - )‘ ‘,}
_ (S 22:0
Fn= NORMALOVA SILA  d= DELKA VRYPU Ft= TECNA SiLA
v= RYCHLOST Lc= KRITICKE ZATIZENI

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

Vyhodnocovani jednotlivych druht poruseni, kiehké ¢i houzevnaté deformacni chovani
povlaka je zna¢né zavislé na znalostech obsluhy v oblastech materiali. VSeobecné vSak
plati, ze tvrdé povlaky maji tendenci se poruSovat kiehce a vylamovat se, zatimco houzev-
naté povlaky vykazuji pred porusenim znacné 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. 1 mm a vzdalenost
od okraje vzorku alespon 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 vnikani ciziho télesa do materialu
a pro jeji méfeni se vyuziva mnoha metod rozdélovanych dle zptsobu poruseni povrchu na
statické a dynamické [67]. Pii dynamickych metodéach indentor pronika do povrchu materi-
alu kolmym razem (metoda Shore, Poldiho kladivko — orientacni méfeni). Statické zkousky
se dale rozde€luji na vrypové a vnikaci. Pro méteni tvrdosti je vyuzivano statickych inden-
tacnich zkousSek dle Brinella, Vickerse, Rockwella, Knoopa, Berkoviche. K Méfeni mikro-

tvrdosti se vyuziva metod dle Vickerse, Knoopa a Berkoviche.

Meéfeni tvrdosti tenkych povlakd probiha pii velmi malych hodnotach zatizeni (mN)
a povrchové vtisky dosahuji velikosti desitek az stovek nanometrd [67]. Hovofime tedy
o méfeni nanotvrdosti. Pro tento typ meéteni byly vyvinuty velmi pfesné a citlivé méfici pii-
stroje, které jsou schopny méfit hloubku vtisku a zaroven zaznamenavaji prubéh zatézovani
a odlehCovani indentoru (viz indentacni kiivka pro méfeni nanotvrdosti na Obr. 32). Z na-
meéfenych udaju je kromé tvrdosti materialu mozno stanovit také jeho modul pruznosti a mez
kluzu nebo koeficient deformacniho zpevnéni.

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

Z divodu vyssi dosahované presnosti méfeni byl zaveden novy indentor typu Berkovich,
jehoz geometrie fesila vyrobni komplikace Vickersova indentoru ve tvaru ¢tytbokého jeh-
lanu a problematické dodrzeni sbihavosti jeho hran v jednom bodé¢ [67]. Pii vyrobé tfistén-
ného jehlanu tato komplikace nenastava.

Berkovichiv nanoindentor je tvaru tfibokého jehlanu (Obr. 14), jehoz vyska svira se sté-
nou thel 65,27°. Tato geometrie zarucuje stejny pomer projekcni plochy ku hloubce vtisku
jako ma Vickersuv jehlan. Pribéh metody meéteni je shodny s Vickersovou zkouskou
a vzhledem ke shodnym geometrickym vlastnostem indentorti je mozno hodnotu tvrdosti H

[GPa] po prepoctu 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 provadéji na specidlnich pfistrojich — tribometrech a zkoumaji
proces tfeni mezi dvéma povrchy za uréitych podminek. Tribometry jsou schopny simulovat
trajektorii pohybu vétSiny funkénich soucasti (linearni, rotacni) a vyhodnocuji primarné hod-
notu koeficientu tfeni a jeho prubéh (tfeni za sucha nebo s lubrikaci). V soucasnosti je sa-
mostatna hodnota koeficientu tfeni vétSinou nedostacujici a vyhodnocuje se také mira opo-
trebeni povrchu zkoumaného materidlu a tfeciho t€lesa (analyza na konfokéalnim 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 vtlaCovani kulicky do povrchu otacejiciho se
vzorku. Vzorek je pevné upnut k rotacnimu stolku pristroje, kulicka je umisténa do special-
niho drzaku a zatizena konstantni silou. Sttl se vzorkem vykonava presny pocet otacek sta-
novenou rychlosti a kulicka na povrchu vzorku vytvati tribologickou stopu [68]. Vysledky
jsou zavislé na volitelnych parametrech metody: zatézujici sile, praméru kuli¢ky, poctu
cykla, teploté, mazani, drsnosti povrchu a materialovych vlastnostech vzorku i kulicky [68].

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

uchyceni protitélesa (valecku, ¢epu) do drzaku bez moznosti jeho pohybu kolem vlastni osy.
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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 znazornén na Obr. 16. Primarni
elektrony jsou uvolfiovany z autoemisni wolframové katody a prochazeji nekolika elektro-
magnetickymi ¢ockami, které zaostiujici elektronovy svazek dopadajici na povrch vzorku
[71]. Pti dopadu elektronti dochazi k jejich interakci s povrchem a uvoliovani raznych druht

signald, které jsou nasledné snimany jejich specifickymi detektory.

zdroj elektronti 4@ g
3

anoda— sy Y
skenovaci
ﬁ generéator
elmg.
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objektiv civky
detektor -
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detektor h_."",
RTG ﬁw W Pctelcor SE

‘ vzorek
pohyblivy stolek

Obr. 16 Princip skenovaciho elektronového mikroskopu s detektory [72]
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Topograficky obraz povrchu je ziskavan detektorem sekundarnich elektront (SE), které
se uvolnuyji z tenké povrchové vrstvy vzorku po dopadu elektront primarnich. Dopadajici
elektrony maji vysokou energii a pii 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 vnéjsi elektron uvolnit energii. Prave tato ener-
gie je detekovana a riznymi emisemi sekundarnich elektronti dochazi k vytvoreni obrazu
povrchu vzorku [70].

Chemické slozeni se zjistuje detektorem zpétné odrazenych elektroni (BSE, AsB).
Dochazi k prichodu primarniho elektronu v blizkosti jadra atomu vzorku, ke zméné jeho
drahy 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
Cislo), je mozno podle pocétu zpétné€ odrazenych elektrona zjistit o ktery chemicky prvek se
jedna [73]. Cim vétsi jadro prvku je, tim vétsi podet zpétné odrazenych elektront od n&j bude
detekovan [73]. Podle toho Ize urcit chemické slozeni prvkl( v povrchu vzorku a lze také
hodnotit mistni materidlové zmeény.

Dalsim zptisobem pro urceni chemického slozeni materialt 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 hlading je nezbytné snizeni jeho energie [74]. To je realizovano emisi rent-
genového zareni o specifické vinové délce pro konkrétni chemicky prvek RTG zareni je
zaznamenano EDX detektorem[74]. Tato metoda slouzi k urceni 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 jeste detekce Auglero-
vych elektronti (chemicka analyza lehkych prvki), katodoluminiscence (analyza elektrono-

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

Experimentalni Cast se zabyva hodnocenim uzitnych vlastnosti tenkych multivrstvych
povlaka TiN/ZrN. Cilem naplanovanych experimenti je dosazeni lepSich povrchovych
vlastnosti a zvySeni odolnosti proti opotiebeni. Jako substrat byla pouzita nastrojova ocel

CSN 19 830.

21 Charakteristika oceli CSN 19 830

Rychlofezna nastrojova ocel CSN 19 830 (dalsi oznadeni 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 tvafeci a stfihaci nastroje. Material se vyznacuje dobrym pomeérem 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 | 0,31 10,34 | 0,026 | 0,0005 | 4,43 |4,78(5,93|1,79]0,65

2.2 Priprava vzorku

Zakladni material a vzorky byly pfipraveny katedrou materiald KMT na Technické uni-
verzité v Liberci. Z nastrojové oceli CSN 19 830 bylo zhotoveno $est shodnych kruhovych
diskd 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 19830 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
e ™

Obr. 17 Vzorky s nanesenymi poviaky
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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 rozfiznuty na metalografické rozbruSovaci kotoucové pile QATM
Brillant 220 (Obr. 18a) s feznymi parametry 1800 ot-min™' a rychlosti fezu 0,06 mm-s™.
Nasledne byl proveden oplach vzorki ethanolem, osuseni a vlozeni do modularniho meta-
lografického lisu QATM OPAL X-PRESS (Obr. 18b) s lisovaci komorou o priméru 30 mm.
Rozfiznuty vzorek byl v komote lisu zasypan 1 odmeérkou pryskytice Struers PolyFast pro
zalévani za tepla. Pryskyfice obsahuje uhlikové plnivo, které zajiS§tuje dobrou elektrickou
vodivost pro pozorovani na elektronovém mikroskopu. Lisovani probihalo po dobu 5,5 mi-
nuty pii tlaku 250 bart a teploté 180 °C s ohfivaci a ochlazovaci fazi na zacatku a konci
celého procesu. Thned po zalisovani byly vzorky na zadni strané popsany pomoci ru¢niho

gravirovaciho pera.

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

Jako dalsi krok nasledovalo brouseni vzorka v automatické metalografické brusce a les-
ticce QATM SAPHIR 550 (Obr. 19a). Na Obr. 19b jsou vidét vzorky v revolverové brusné
hlavé pristroje. Cely proces byl rozdélen do 4 krokii podle zrnitosti pouzitych brusnych ko-

touct. Parametry brouseni jsou uvedeny v Tab. 3.

Tab. 3 Parametry brouseni metalografickych vzorkii

Zrnitost brusného Cas Pritlacna | Otacky brus. | Otacky hlavy
Krok ¢. kotouce brousenti 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 um

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

sacka.
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Obr. 19 a) Metalografickda bruska SAPHIR 550, b) vzorky v revolverovém drzZaku brusné hlavy

2.3 Depozice vrstev

Naneseni tenkych vrstev bylo provedeno Centralni laboratofi 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 naparovani Arc-
PVD pii teplote 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 oto¢ny 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 I = 120 A

» zaporné predpéti U=80V

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

» Cistota dusiku 99,9999 %

5|
~

Ptivod plynd

Vakuova komora

Vzorek

Ti + Zr

Katoda 1 Katoda 2

; Rotace stolku
Vakuova pumpa

-
~

Obr. 20 Schématické zobrazeni procesu depozice poviaku TiN/ZrN

Pred samotnou depozici povlaku bylo ucinéno nékolik krokti pro zlepseni adheze po-

vlaku. Substraty byly po dobu péti minut i§tény ultrazvukem v alkalické 1azni, nasledné
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oplachnuty demineralizovanou vodou a suseny vroucim ethanolem a horkym vzduchem.
Ihned poté doslo k presunu do vakuové komory a uchyceni do drzaki na oto¢ném stolku.
Dale bylo provedeno iontové Cisténi pro odstranéni zbytkovych necistot povrchu pomoci
titanovych iont pfi zaporném napéti 1000 V a tlaku argonové atmosféry v komore 0,2 Pa.
Pro zlepSeni adhezni pevnosti mezi povlakem a ocelovym substratem byly pred kazdou mul-
tivrstvou naneseny kontaktni mezivrstvy Ti a prechodového TiN filmu.

Jeden vzorek byl ponechan bez povrchové upravy. Na pét vzorkt byl nasledné€ nanesen
tenky povlak TiN/ZrN o jednotné tloustce 4,5 um. Tloustka povlakd byla méfena pomoci
metody Kalotest s ocelovou kuli¢kou o priméru 40 mm za piitomnosti diamantové pasty
s monokrystalickymi zrny o velikosti 0,1 pm.

Kazdy z péti vzorkl byl zhotoven s odlisSnymi 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 sacka z davodu ochrany proti znecisténi povrchu. Oznacovani

vzorkd je v celé experimentalni Casti prace jednotné dle Tab. 4.

Tab. 4 Parametry nanaseni povlakii

Rychlost Pocet Tloustka | Modulacni
Typ povlaku | otaCeni stolu | dvojvrstev | povlaku | perioda A

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

24 Drsnost povrchu

Drsnost povrchu byla méfena na konfokalnim mikroskopu SENSOFAR S Neox
(Obr. 21) vybavenym antivibracnim stolem. Zafizeni 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 meéteni jsou uvedeny v Tab. 5.
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Meéieny parametr S, udava primérnou aritmetickou vysku profilu (tzn. primérmou
drsnost povrchu), parametr S; udava nejvétsi vysku profilu (tzn. rozdil mezi nevyssim vy-
stupkem a nejnizsi prohlubni) a parametr Sk, charakterizuje Spicatost profilu. Snimek geo-
metrického profilu substratu je na Obr. 23, geometricky profil jednotlivych povlaka je zob-
razen na Obr. 24 az Obr. 28. Na kazdém vzorku bylo provedeno pét méfeni v libovolnych

mistech a hodnoty statisticky vyhodnoceny do Tab. 6.

Obr. 21 Konfokdlni mikroskop SENSOFAR S Neox

Tab. 5 Parametry méreni drsnosti povrchu

Topografie 1232 x 1028 pixelu
Oblast pozorovani 850,08 x 709,32 pm
Objektiv 20x
Zvetseni 700x
Velikost pixelu 0,69 um/pixel
1.05 pm
-
-0.24 pm
0.45¢
c 0.3
I3‘0.15 3
0k A 1 ”
-0.15}
-0.3¢L i i i i i i i
0 150 300 450 X ym 600 750 900 1050

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

-0.10 ym
Obr. 23 Geometricky profil povrchu — substrat CSN 19 830
1.05 um
-
-0.24 ym
850.1
Obr. 24 Geometricky profil povrchu — poviak TiN/ZrN 10
0.48 pm

-0.19 pym

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

48



0.48 ym

-0.19 ym

Ay
850.1 00

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

0.59 pm

-0.27 ym
850.40
Obr. 27 Geometricky profil povrchu — poviak TiN/ZrN 30
1.58 uym
.
-0.24 ym

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

Sa — pram. aritm. vyska | S, — nejvétsi vyska Sku — Spicatost
Vzorek Primérna Smeér. Primérna | SMEr. | Primérna | Smer.
hodnota Odch. hodnota | Odch. | hodnota Odch.
[nm] [nm] [nm]

CSN 19830 | 0,031 0,006 0231 | 0,025 | 3,265 0,214
TiN/ZN 10 | 0,061 0,004 1,621 | 0276 | 51,754 | 9,567
TiIN/ZIN 15 | 0,044 0,001 0,627 | 0,073 | 9,487 2,605
TiIN/ZIN 20 | 0,050 0,003 0,662 | 0,083 | 8483 2,012
TiIN/ZIN 30 | 0,047 0,006 0,588 | 0,133 | 9,136 4,079
TiIN/ZIN 40 | 0,057 0,004 1272 | 0337 | 36,805 | 17284

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 soucasti, pii kterém dochézi
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 pfi prabéhu 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 méteni

a hodnoty statisticky zpracovany do Tab. 8.

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

Trasa

linearni

Zatizeni

linearné vzrastajici

Rozsah zatizeni

2-140 N

Rychlost zatiZeni 0,2 mm-s™

Délka trasy 5 mm

Typ hrotu Rockwelltiv kuzel
Material hrotu diamant

Polomér zaobleni hrotu | 200 pm

Kwvili vysoké tloust’ce povlaku nebylo mozno zaostfit opticky mikroskop na oblast vrypu

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

stanovit druhou kritickou hodnotu Lc: (zatizent, pti kterém je v optice mikroskopu viditelné

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

pomoci prubéhu normalové sily a byla stanovena prvni kriticka hodnota L1 (zatizeni, kdy

povlak zacina praskat) a treti kritickd hodnota L¢3 (zatizeni, pfi kterém jiz vnikaci hrot pfi-

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

odoléava opottebeni, pokud kriticka hodnota Lc1 dosahuje hodnot alespori 20-25 N.

COF Fz,N
120

0.8
100
0.6 4
0.4 80
40

0.2
20
0 0

20

Obr. 30 Ukazka zdaznamu méreni ze Scratch testu pro poviak TiN/ZrN 15

Time,sec 70.3
A31.2
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Tab. 8 Namérené hodnoty adheze poviakii TiN/ZrN

Adheze Lc1 Adheze L¢3
Vzorek Primérna | Smér. | Primérna | Smeér.
hodnota [N] | Odch. | hodnota [N] | Odch.
TiN/ZiN 10 35,8 0,7 66,0 1,7
TiN/ZiN 15 34,1 3,8 75.2 5.0
TiN/ZN 20 40,3 46 71,8 3.8
TiN/ZN 30 37.0 13 80,7 5.9
TiN/ZN 40 39,8 48 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 zatézovani do 10 N. Na pfistroj
je dale integrovan modul pro méfeni nanotvrdosti metodou Berkovich, ktery byl pouzit pii
meéteni. Modul umoziiuje méfeni v rozsahu zatizeni 1-500 mN. Zafizeni je schopno méfit
také dynamickou odezvu materialu pfi zatézovani i1 odlehCovani a z méfeni je tak mozno
ziskat Youngtv 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 nanotvrdomeér firmy CSM Instruments
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Tab. 9 Parametry méireni nanotvrdosti

Odezva 10 Hz
Zatizeni Linearni
Maximalni hloubka indentace |0,4 pm
Rychlost zatéZovani 1 um:min’!
Rychlost odleh&ovani 1 um-min!
Prodleva 10s
Priblizovaci vzdalenost 2 um
Pfiblizovaci rychlost 1 um-min!
Odstupy indentaci 2 um

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

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

Z 10 naméfenych hodnot se u kazdého typu povlaku 5-7 méteni odliSovalo rozdilem
o vice ¢i méné nez 50 % od ostatnich vysledkt (n€kdy i o fad) a byly proto ze statistického
zpracovani vytazeny. U vzorku TiN/ZrN 30 a TiN/ZrN 40 muselo byt provedeno dalsich 10
indentaci pro ziskani relevantnich dat k vyhodnoceni. Ke komplikacim pfi méteni nanotvr-
dosti dochazelo z divodu prfitomnosti tzv. droplet — shluki mikrocastic na povrchu po-
vlaku, které jsou typické pro depozici povlakit pomoci obloukového PVD napafovani. Pii
meéfeni nanotvrdosti povlaku tak indentor mize vnikat v misté s vyloucenymi velmi tvrdymi
casticemi nebo v misté defektu povlaku. Mista vyskytu jsou nahodil4 a nelze tak provadét
indentaci mimo n¢.

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

redukovany Youngiv modul pruznosti.

Tab. 10 Naméreni hodnoty nanotvrdosti

v K Hir Smeér. Hvir Smeér. Err Smeér. E* Smeér.
“ore [GPa] | Odch. | [HV] | Odch. | [GPa] | Odch. | [GPa] | Odch.

CSN 19830 | 104 | 08 [ 9592 | 713 | 2496 | 112 | 2742 | 123

TINZIN 10 | 296 | 2,1 [27439 | 1960 | 3979 | 281 | 4372 | 309

TINZIN 15 | 297 | 2,0 |2749,1 | 1843 | 4245 | 478 | 4665 | 52,6

TiN/ZEN20 | 248 | 06 [22932 | 60,1 |371,5 | 93 |4082 | 103

TiIN/ZEN30 | 265 | o1 24586 | 113 | 4054 | 150 | 4455 | 165

TIN/ZEN40 | 27.1 | 05 |2507,8 | 440 | 368,5 | 105 | 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/ZiN 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

20.0

10.0

0.0 mN |

T I T ‘ T
0.1 0.2 0.2

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

2.7 Chemické slozeni, morfologie povrchu a homogenita vrstev

Vzorky substratu a jednotlivych povlakt 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 zafeni. Pro
pozorovani morfologie povrchu vzorkt byl pouzit detektor sekundarnich elektront SE, pro
pozorovani vrstev na metalografickych vybrusech pak detektor InLens nebo uhlové selek-

tivni detektor zpétné odrazenych elektroni 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} l-..-‘

A e =
T ~—

Obr. 33 Skenovaci elektronovy mikroskop Carl Zeiss ULTRA Plus

Chemické slozeni

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

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

W TiN-ZrN-30 2
At%

N 475

zr 283

Ti 241

N Kat_2]
h l Ti Kol

CKal 2

Tikad,2

R R A N A N R

N O D O D O O e R R I R O RO O O IO R

1 2 3 1 3 6 9 keV

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

Procentualni zastoupeni uhliku nebylo zjistovano. Vzhledem k oplachu povrchu vzorka

ethanolem doslo k jeho kontaminaci a méfeni by bylo neprikazné.

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

474 | 01 [479 | o1 479 ] o1 | 470 ] 06 | 493 | 0,1
267 | 02 241 00 248 | o1 | 244 ] 03 | 267 | 02
260 | 03 281 | 01 274 | 00 | 287 | 04 | 23,7 | 0,1

Morfologie povrchu
Morfologie povrchu byla pozorovana pomoci detektoru sekundarnich elektront (SE) pfi
stejnych podminkéach pro vSechny povlaky pii zvétseni 1000x a 5000x a urychlovacim na-

pétim 5 keV (Obr. 35 az Obr. 40).

Obr. 35 Povrch oceli CSN 19 830, zvétseni a) 1000x b) 5000x
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Obr. 39 Povrch povlaku TIN/ZrN 30, zvétseni a) 1000x b) 5000x

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

Morfologie povrchu je typicka pro depozici povlakii pomoci technologie obloukového
PVD napafovani. Na kazdém z povrchi jsou viditelné mikrocastice — droplety. Povrchové
defekty ve forme kraterd vznikly vylomenim mikrocastic nebo jejich Casti z povrchu, pfi-
padné lokalni zhorSenou depozici zptisobenou zhor§enymi vlastnostmi katodového oblouku.
Jiné povrchové defekty nebyly pii pozorovani ziejmé, vSechny vrstvy jsou homogenni, bez

viditelnych vad a trhlin.

Homogenita

Z hlediska hodnoceni homogenity povlaka (Obr. 41 az Obr. 45) byl na elektronovém
mikroskopu pouzit uhlové selektivni detektor zpétné odrazenych elektront (AsB), eventu-
alné bylo pozorovano v poli objektivu (InLens). Vysledky pozorovani jsou uvedeny v kapi-

tole 3.4.
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MY um Mag= 25.00KX WD Signal 4 Date :15 Mar 2022 zpyxx
i EHT = 10.00 kV © Pavel K¢j ratory of Microscopy, CxI-TUIL

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

5000KX WD= 1.7mm ¢ | A = InLens Date :15 M
EHT = 10.00 kV © Pavel K¢j ratory of Microscopy, Cx

Obr. 42 Homogenita povilaku TiN/ZrN 135, zvétseni 50 000x
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1 pm Mag 2000KX WD 3.5 mm Signal A = AsB

EHT = 10.00 kV © Pavel Kejzlar, Laboratory of Microscopy, (

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

§ A MR M 1500 KX W 94mm  Signal A= AsB
o I J 10.00 kV © Pavel Kejzlar, Laboratory of Microscopy,

Obr. 44 Homogenita povilaku TiN/ZrN 30, zvétseni 15 000x
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[\ A MBI Mag J00KX WD= 17mm Signal A= AsB Date :15 Mar 2022 zpyxg
e J EHT = 10.00 kV © Pavel Kejzlar, Laboratory of Microscopy, CxI-TUL

Obr. 45 Homogenita poviaku 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 prabéhu depozice
povlaku zcela vyrovna a jednotlivé vrstvy se na sebe navazi tak, ze na povrchu neni hlubinna
vada zfetelna. To vypovida o vysoké soudrznosti povlaku a vzajemné adhezi multivrstev.
U povrchu povlaku je viditelny detail zasazeni makrocastice, ktera v povrchu velmi $patné
drzi a dojde k jejimu uvolnéni. Skladba povrchovych vrstev povlaku v tésné blizkosti dro-
pletu opét potvrzuje homogenitu a soudrznost v celé tloustce, jelikoz vrstvy kopiruji defekt

bez znamek poskozeni. Uvolnénim mikrocastice nedojde k poruseni povrchovych vrstev.

[ 1 pm Mag= 2000KX WD= 32mm Signal A = InLens Date :15 Mar 2022 ;T.“
B EHT = 10.00 kV © Pavel Kejzlar, Laboratory of Microscopy, CxI
Obr. 46 Hlubinny defekt poviaku TIN/ZrN 40 a usporadani vrstev v pritbéhu



U povlaku TiN/ZrN 40 byla provedena také liniova analyza (Obr. 47) mapujici zastou-
peni chemickych prvka od substratu az k povrchu povlaku. U substratu prevlada pfitomnost
Fe s minoritnim zastoupenim Cr (dal§i prvky nejsou zobrazeny). Na povrchu zakladniho
materialu je znatelna 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 prvki N, Ti a Zr z liniové analyzy.

All Elements

At%

Obr. 47 Liniova EDX analyza povlaku TiN/ZrN 40

2.8 Tribologické viastnosti

Meéfeni tribologickych vlastnosti bylo realizovano na tribometru firmy Anton Paar vhod-
ném pro kapalné 1 suché tfeni za pouziti metody Ball-on-Disc (Obr. 48). Kazdy vzorek byl
pevné uchycen k rotujicim stolku pfistroje a zatizen specifickou silou ptsobici na keramic-
kou kuli¢ku ve statickém drzaku. Konstantnim ota€enim vzorku pod zatizenim dochazelo k
opotiebeni povrchu vzorku 1 kuli¢ky. Toto opotfebeni bylo zaznamenavano tribometrem ve
formé dynamickych odezev, ze kterych byl nasledné vyhodnocen koeficient tfeni a jeho

zmény.
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Obr. 48 PouZity tribometr firmy Anton Paar

Vzorky byly nejprve ultrazvukové Cistény pii 60 °C v lazni etylalkoholu po dobu 15 mi-
nut. Konkrétni vzorek byl nasledné zafixovan na otocny stolek tribometru a v prab&hu mé-
feni byl v kontaktu s kuli€kou z materialu Al,O; o tvrdosti 2100 HV. Zatézovaci sila kulicky
béhem méfeni byla 20 N a rychlost otaéeni stolku nastavena na 60 ot-min™'. Po urazeni vzda-
lenosti 0 délce 100 m bylo méfeni pozastaveno a vyhodnocena hloubka 1 §itka opotiebeni
tenkého povlaku na konfokalnim mikroskopu SENSOFAR S Neox. To bylo méfeno ve 4
pozicich 0°, 90°, 180° a 270°. Poté bylo proméfeno také opotiebeni kulicky. Souhrnné pa-
rametry experimentu jsou uvedeny v Tab. 14.

Nasledné byl vzorek opét upnut na otocny stolek tribometru a cely proces byl opakovan
se stejnymi parametry experimentu na totozné draze s novou keramickou kulickou. Méfeni

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

Tab. 14 Kompletni parametry tribologického méreni

Material kulicky AlLO3

Prameér kulicky 6 mm

Zatizeni 20N

Radius 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 ¢asové narocnosti méfeni bylo opotiebeni
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povlaka TiN/ZrN 15 a TiN/ZrN 30 méteno pouze do vzdalenosti 1000 m. Pro vysledné po-
rovnani tribologickych vlastnosti jsou uvedeny hodnoty vSech povlakii do vzdalenosti
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 opotiebeni poviakii po 1000 m

Sitka Hloubka
opotiebeni po 1000 m opottebeni po 1000 m
Vzorek [pm] [nm]
Primérna | Smérodatna | Primérna | Smérodatna

hodnota odchylka hodnota odchylka
TiN/ZfN 10 | 408,66 17,35 1,18 0,17
TiN/ZIN 15 | 387,98 3,26 2.55 0,19
TiN/ZIN 20 | 438,64 4,39 1,51 0,13
TiN/ZIN 30 | 445,60 15,89 2.85 0,36
TiN/ZIN 40 | 324,67 11,40 1,39 0,10

Koeficient tfeni byl zaznamenavan pouze pro prvnich 100 m tribologické zkousky. Pfi
kontaktu tfeci dvojice na pocatku zkousky dochazi k nasobné vétSimu opotiebeni z divodu
pfitomnosti mikrocastic v povrchu vSech vrstev. Béhem prvni etapy zkouSky Ball-on-Disc
dochazi vsak k jejich vylamani a v priabéhu nasledujicich fazi se jiz hodnoty opotiebeni sni-
zuji a stabilizuji. Hodnoty koeficientu tfeni jsou uvedeny pro uplnost méfeni, maji vSak

pouze informativni charakter (Tab. 16).

Tab. 16 Koeficient tireni po prvnich 100 m

Koeficient tfeni p
po prvnich 100 m
Vzorek [-]

Primérna | Smérodatna
hodnota odchylka
TiN/ZrN 10 0,39 0,09
TiN/ZiN 15 0,36 0,18
TiN/ZrN 20 0,31 0,08
TiN/ZrN 30 0,33 0,15
TiN/ZrN 40 0,34 0,05

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

vého vrchliku. Opotrebeni profilu bylo popsano vyse.
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Obr. 50 Opotrebeni kulicky po tribologickém méreni vzorku TiN/ZrN 10 a vzddilenosti 1 700 m

2.9 Antibakterialni vlastnosti

Pro antibakterialni testovani vzorki jako jedné z moznych alternativ vyuziti tenkych po-
vlaka TiN/ZrN byly zvoleny dva kmeny bakterii s béznym vyskytem na lidské pokozce hor-
nich koncetin. Bakterie byly pfeneseny z otiska prstd na krevni agar a kultivovany po dobu
48 hodin pii 37 °C. Dva zvolené bakterialni kmeny (Micrococcus luteus, Staphylococcus
spp.) byly testovany spolecné. Priprava bakterialniho inokula (bakterie ve fyziologickém
roztoku) probihala dle norem CSN 11737-1 a ISO 22196:2011.

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

traci 2,4-10°-2,7-10° KTJ-ml™! (kolonie tvorticich jednotek na mililitr) byla ponotena sterilni
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tyCinka 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 %. Nasledné byl kontaminovany povrch vzorku ¢istén
sterilni ty¢inkou namocenou do fyziologického roztoku po dobu 30 s a tyc¢inka vlozena do
fyziologického roztoku. Po dobu 10 min probihalo vytiasani 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 méfent, ve kterych byl vyhodnocovan pocet zivotaschopnych bak-
terii po preliti 200 ul média zivnou ptidou.

Hodnoceni antibakterialni 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 %. Nasledn¢ byl vzorek a skli¢ko rozdé€leny, pfemistény do zku-
mavky a po dobu min. 10 minut vytfepavany. Bylo realizovano 8 méfeni s vyhodnocenim

zivotaschopnych bakterii po preliti 200 ul média zivnou ptidou.

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

Portizené fotografie byly pro nazornost upraveny tak, ze kolonie tvorici jednotky (KTJ)
se zobrazuji bile nebo zluté na ¢erném podkladu. Na kazdé fotografie je hodnocen pocet

bakterialnich kolonii, pfi€emz z 1 bunky lze namnozit 1 kolonii (viz Tab. 18).

Tab. 17 Vysledky antibakteridlniho testovini

Metoda CSN Metoda ISO
Vzorek Pocet nalezenych KTJ [-] (S)ICIII:; Pocet nalezenych KTJ [-] (S)rgfﬁ
Si02 1314 56 282 68
TiN/Z1N 10 397 45 6 4
TiN/Z1N 15 529 237 56 17
TiN/Z1N 20 957 171 65 17
TiN/Z1rN 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

SiO;

TiN/ZrN 10

TiN/ZtN 15

TiN/ZrN 20

TiN/ZrN 30

TiN/ZrN 40
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3 DISKUZE A SHRNUTI VYSLEDKU

Experimentalni ¢ast diplomové prace je zaméfena piedevsim na vyzkum mechanickych
vlastnosti, tribologického chovani a zivotnosti tenkych multivrstvych povlakd 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 meéfeni, ktera davaji informace

o mechanickych a tribologickych vlastnostech sledovanych tenkych vrstev.

31 Drsnost povrchu

Pomoci konfokalniho mikroskopu byla provedena analyza vybranych vyskovych para-
metrt drsnosti povrchu (Tab. 6) s nasledujicimi zavéry. Pramérna 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 ma o 97 %
vy$§i drsnost povrchu nez substrat. Povlak TiN/ZrN 15, TiN/ZrN 20 a TiN/ZrN 30 vykazuji
oproti povlaku TiN/ZrN 10 podobné hodnoty, niz§i o 18-28 %. Drsnost povrchu povlaku
TiN/ZrN 40 je pouze o 7 % nizsi nez u TiN/ZrN 10.
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Graf 1 Porovnani priimérné drsnosti povrchu povlakii

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

mikroskopu (viz Obr. 35 az Obr. 40). Vyskyt povrchovych mikrocastic (droplett) a kratert
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vzniklych jejich uvolnénim je charakteristicky pro metodu nanaseni povlaki pomoci oblou-
kového PVD napafovéani. Drsnost povrchu ma vyznamny vliv na tribologické chovani
stycnych ploch treci dvojice.

Predmétem dalSiho vyzkumu povlaki TiN/ZrN by mohlo byt sledovanim parametrd
drsnosti povrchu pii depozici tlustSich multivrstev nebo jinym zptsobem nanaseni povlaka,
nez byly pfedmétem experimentu této prace. Z dosavadnich vysledk( 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, e 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 nejvétsi 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 prilnavost k substratu a tim i moznou
miru zatizeni, kterému je dana soustava substrat-povlak schopna odolat. Hodnoceni bylo
provedeno dle normy CSN [78]. Adheze multivrstvych povlakd byla hodnocena pomoci me-
tody scratch test (Tab. 8), ktera zkouma velikost kritického zatizeni zptsobujici prvni poru-
Seni povlaku (Lc1) a poruseni vcelém rozsahu jeho tloustky (Lc3).
Povlaky, u kterych kriticka sila Lci dosahuje hodnot 20-25 N se povazuji za dobie adhezni
vrstvy odolné proti opotiebeni a dokazou odolavat zatizeni 1 naroénym podminkam pfi ob-
rabécich procesech. Z Graf 4 je patrné, ze vSechny povlaky TiN/ZrN dosahuji vysokych
hodnot Lc1 =34,1-40,3 N. Nejodolnéj§im povlakem k pocate¢nimu poruseni je TiN/ZrN 20,
nejméné odolnym pak TiN/ZrN 15. Kritické hodnoty L¢3 se pohybuji v rozmezi 66,0-80,7
N. Nejvyssi hodnota byla naméfena u povlaku TiN/ZrN 30, nejmensi u TiN/ZrN 10. Name-
fené hodnoty potvrzuje také védecky vyzkum Yu-Wei Lina a kolektivu [79] Yan Pei, Deng
Jianxin a kolektiv ve své praci [80] uvadéji, ze kriticka hodnoty adheze L¢3 pro povlaky
(Zr,T1)N dosahuje hodnot pfes 80 N. K t€émto hodnotam se blizi vSechny zkoumané povlaky
TiN/ZtN 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 narus-

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

Mechanické hodnoty jsou u tenkych povlakt 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 pfi svém vyzkumu [80] dosli k hodnotdm tvrdosti az 32 GPa. To
muze byt dano odliSnymi parametry depozice nebo tloustkami povlaka. Tvrdost multivrs-
tvych povlakd 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 ovliviiuje odolnost povrchu proti opottebeni, jeji vice nez 130 %
narust u vSech typa povlaka TiN/ZrN vede k vyraznému navyseni odolnosti a zivotnosti

takto povlakovanych soucasti.
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Graf' 5 Porovndni nanotvrdosti poviakii
E.J. Herrera-Jimenez a kol. ve svém vyzkumu udavaji hodnoty tvrdosti povlaku TiN
(21+£2 GPa) a ZrN (16+2 GPa) [82]. Porovnanim s multivrstvymi povlaky TiN/ZrN lze pro-
hlasit, ze multivrstvy dosahuji vyssi tvrdost o 18—41 % oproti TiN a o 55-85 % oproti ZrN.

Elastické vlastnosti povlaki popisuje Younguv modul pruznosti. Porovnani jednotlivych
povlaka dle modulu pruznosti je zpracovano v Graf 6. Povlak TiN/ZrN 15 dosahoval nej-

vys$sich hodnot modulu pruznosti (424,5 GPa), povlak TiN/ZrN 20 nejnizsich hodnot (371,5
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GPa). Velmi podobnych vysledkti modulu pruznosti experimentalné dosahl J. M Gonzales-
Carmona a kolektiv [81].

Niz8i hodnoty modulu pruznosti byly naméfeny C.J. Tavaresem a spol., kteti ve své
praci [77] udavaji dosazené hodnoty v rozmezi 230-370 GPa. Divodem by mohla byt nizsi
tloustka testovanych povlakda.

Vucéi substratu dochazi nanesenim multivrstvych povlaka TiN/ZrN k navysSeni modulu

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

Z experimentalné naméfenych hodnot nanotvrdosti a Youngova modulu pruznosti se
dale stanovuje index plasticity urcujici odolnost materialu vici elastické deformaci (Graf 7).
Cim vy3si jsou hodnoty tohoto indexu, tim Iépe material odolava opotiebeni a po odleh&eni
se vraci do ptuvodniho 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 opotiebeni o 58—79 %.
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Graf 7 Porovnani povlakii z hlediska indexu plasticity
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Druhym materidlovym ukazatelem je odolnost proti plastické deformaci charakterizujici
odpor materialu proti Sifeni trhlin (Graf 8). Nejniz$i odpor proti Sifeni trhlin vykazuje povlak
TiN/ZrN 20 (odolnost 0,091), nejvyssi pak povlak TiN/ZrN 10 (odolnost 0,136). Povlaky
TiN/ZtN zvySuji odolnost substratu proti Sifeni 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 vzorkd.

Chemické slozeni

Experimentalné analyzované chemické slozeni substratu — oceli CSN 19 830 (Tab. 12)
se pii porovnani obsahu hlavnich legujicich prvka vyrazné€ nelis$i od udavanych hodnot
(Tab. 2). Pritomnost manganu, fosforu, siry a kobaltu nebyla pfi méfeni zachycena. Vyskyt
kysliku je ptisuzovan znecisténi povrchu substratu vzdusnym kyslikem. Pro jeho odstranéni
by bylo nutné ponechat vzorek ve vakuové komote po dobu cca 24 hodin.

Chemickeé slozeni vSech povlaka je velmi podobné (viz Tab. 13). Procentualni zastoupeni
dusiku, titanu 1 zirkonu v povlacich je vyvazené, jelikoz se z chemického hlediska jedna
o totozny typ povlaku odli§ny 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 rovnomeme rozlozeny tvrdé faze karbidi zobrazeny
bile. Povrchové ryhy viditelné na Obr. 35b byly zptisobeny lesténim pii metalografické pfi-
praveé vzorka.

U vSech povlakid (Obr. 36 az Obr. 40) je patrny vyskyt povrchovych mikroc¢astic
(dropletd) o velikosti 1-4 um, rozmeérnéjsi Castice o velikosti 5-10 pm byly pozorovany
s mnohem niz§i Cetnosti. Velké cCastice jsou viditelné prevazné€ u povlakt TiN/ZrN 10,
TiN/ZtN 15 a TiN/ZrN 40. V povlacich pievazuji mikrocastice nepravidelného, ale kulovi-
tého tvaru. Vyjimecny je vyskyt roztfepenych a ostrych utvara.

Na vSech povlacich je zietelny také vyskyt povrchovych kratert. K jejich vzniku dochazi
z divodu koncentrace povrchového napéti v oblastech vyskytu mikrocastic, coz vede k je-
jich uplnému nebo Caste¢nému uvolnéni z povrchu povlaku. Velikost kratert je podminéna
velikosti mikrocastic a bézné dosahuje velikosti do 5 um. Ojedinéle jsou viditelné vétsi kra-
tery, neptesahuji vSak hodnoty 10 pm.

Ze subjektivni analyzy pozorovanim vychazi nasledujici. 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 dropletil i kratert,
povrch povlaku TiN/ZrN 30 (Obr. 39) se jevi jako nejhladsi s ojedinélym vyskytem mikro-
Castic a kraterti do velikosti 5 pm. Tato tvrzeni potvrzuje také méfeni parametri drsnosti
povrchu.

Pro detailngjsi 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 povlakii byla analyzovana na zhotovenych metalografickych vybrusech.
Na snimcich je u vSech vzorki patrna tenka adhezni mezivrstva TiN (Cerné rozhrani mezi
substratem a povlakem). U zadného z povlakli nebyly pozorovany defekty na rozhrani

substrat—povlak. Vrstvy vSech povlaka TiN/ZrN jsou gradientni s plynulym prechodem.
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U povlaku TiN/ZrN 10 (Obr. 41) bylo vzhledem k velmi malé tlou§t’ce multivrstev ne-
mozné jednotlivé vrstvy rozlisit. Povlak se pod mikroskopem jevi jako jednolity 1 pifi veli-
kych hodnotach 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 vrstve jsou patrné delaminace povlaku zpusobené pravdépodobné pripravou metalogra-
fického vybrusu a viditelné stopy od abrazivnich ucinka diamantové pasty. Na snimku jsou
viditelné povrchové mikrocastice. Pro podrobnéjsi a rozsahlejsi zkoumani tohoto povlaku
by bylo vhodné zhotovit nové metalografické vybrusy o odpovidajici kvalité.

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 zpusobeny metalografickou piipravou vzorku. Spojeni substratu
a povlaku je bez defektu.

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 defektt s dobrou adhezi k substratu. Na povrchu
povlaku je opét patrna zvysSena pritomnost mikroc¢astic, coz potvrzuji také snimky morfolo-
gie povrchu a méfeni drsnosti povrchu. Na Obr. 46 je zobrazen detail hlubinného defektu —
mikrocastice TiN vyloucena v prvnich vrstvach povlaku a detail povrchového defektu.
U obou vad je patrny rast a usporadani vrstev v jejich okoli a princip utvafeni povlaku.

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

vSech typu povlakd TiN/ZrN.

3.5 Tribologické viastnosti

Tribologické vlastnosti tenkych povlakid byly zjistovany na tribometru pomoci metody
Ball-on-Disc. Tteci dvojici byl vzdy méfeny povlak a keramicka kulicka bez ptitomnosti
lubrikantu. Sledované parametry opotiebeni — hloubka a Sitka brusné stopy (Tab. 15) 1 opo-
trebeni kulicky byly vyhodnocovany na konfokalnim mikroskopu. Koeficient tfeni byl sle-
dovén pouze na pocatku tribologického procesu (Tab. 16), jelikoz pfi primarnim kontaktu
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tfeci dvojice nabyva vysokych hodnot z divodu drsnosti a morfologie povrchu povlaki.
Toto potvrzyji také hodnoty opotiebeni kulicky z pocatku tribologického méfeni.

Hloubka a Sitka opotiebeni jsou znazornény v Graf 9 a Graf 10. Nejvyssi hloubky opo-
trebeni bylo dosazeno u povlaki TiN/ZrN 15 a TiN/ZrN 30, které pii 1000 m na tribometru
dosahuji podobnych nebo vysSich hodnot nez ostatni povlaky po 2000 m. Nejnizsi hloubky
opotiebeni dosahuje povlak TiN/ZrN 10. Nejvyssi Sitku opotiebeni vykazuje

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

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

K nejvyssimu pocateénimu opotiebeni kulicky doslo u povlaku TiN/ZrN 10 (18,87-10™
mm?), u povlaki TiN/ZrN 20 a TiN/ZrN 30 bylo opotiebeni o 19,5 % a 24,5 % nizsi.
Nejméne opotiebovana (o 78 %) byla kuli¢ka u povlaku TiN/ZrN 40.
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Graf 11 Porovnani opotiebeni kulicky z kompletiho tribologického méreni
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Graf 12 Porovnani opotiebeni kulicky na pocatku tribologického procesu
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3.6 Antibakterialni vlastnosti

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

Podle normy CSN (Graf 13) vykazuje multivrstva TiN/ZrN 10 zlepseni antibakterialnich
vlastnosti 0 70 %, TiN/ZrN 15 o 60 % a ostatni povlaky zlepsuji antibakterialitu povrchu o
22-27 %.

1 1314

1000 057 1025
933

529
400 397

Pocet identifikovanych KTJ [

Si02  TiN/ZrN 10 TiN/ZiN 15 TiN/Z1N 20 TiN/ZrN 30 TiN/ZtN 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 zlepiuje antibakterialni u¢inky povrchu o 98 %, TiN/ZiN 15

0 80 % a ostatni povlaky o 68-73 %.
Vseobecné Ize prohlasit, ze dle normy CSN i ISO vykazuji viechny povlaky dobré anti-
bakterialni u¢inky. Cim mensi je tloustka multivrstev v povlaku, tim lepsi antibakterialni

ucinky povlak ma.
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ZAVER

Stanovené cile diplomové prace byly v prubehu jejiho feseni splnény a vypracovani pro-
behlo dle zadani. Predkladana diplomova prace se sklada z teoretické a experimentalni Casti.
Jako podklad pro experimentalni ¢ast diplomové praci byla vypracovana odborna reSerse
zaméfena na téma tenkych povlakd, jejich druhy, vyznam a mozné aplikace napfi¢ raznymi
odvétvimi pramyslu. Nasledné byly popsany metody depozice povlakd a jejich dulezité
vlastnosti. Zavérem reserse byla rozebrana problematika opotrebeni povlakt a metodiky pro

hodnocent jejich uzitnych vlastnosti.

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

Po vyhodnoceni vysledki nasledovala diskuze, ktera prinasi nasledujici zaveéry:

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

e Na povrchu 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 Vysoka adheze (pfilnavost) mezi povlaky a zakladnim materidlem zajiStuje
dobré mechanické vlastnosti. Tloustka multivrstev nema podstatny vliv na adhezi
povlaka k substratu.

e Vsechny povlaky maji oproti oceli CSN 19 830 vy33i tvrdost o 138186 % a mo-
dul pruznosti o 48—70 % a zvySuji tak odolnost modifikovaného povrchu proti
opotiebeni, elastické deformaci a Sitenti trhlin.

e Lze konstatovat pokles tvrdosti povlaka s rustem tloustky multivrstev, coz je
i logickym disledkem nizsi 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.
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e Hodnoceni chemického slozeni prokazalo, ze povlaky TiN/ZrN jsou stechiome-
trické.

e Vsechny povlaky maji homogenni strukturu, bez delaminaci a vad mezi vrstvami,
gradientni pfechod k substratu podporuje vysokou piilnavost 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 1ze 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
opotiebeni nez povlak TiN/ZrN 10.

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

e Hodnoceni tiecich koeficient ukazalo na hodnoty v rozmezi 0,31-0,39.

e Povlaky prokéazaly dobré antibakterialni vlastnosti, které jsou ovlivnény tloust-
kou multivrstev. S klesajici tloustkou multivrstev rostou antibakterialni ucinky

povlaku.

Vzhledem k dosazenym hodnotam mechanickych vlastnosti a odolnosti proti opotiebeni
by mohly byt povlaky TiN/ZrN uvazovany jako mozné nadhrada dosud konvenéné pouziva-
nych tenkych vrstev TiN, Ti(C,N) a dalSich pro modifikaci povrchu feznych nastroja s po-
rovnanim feznych parametrd, mechanickych a tribologickych vlastnosti, ekonomického
a ekologického hlediska nanaseni povlak.

Jako dalsi mozna aplikace se nabizi vyuziti multivrstvych TiN/ZrN povlaki v medicin-
ském prostredi z hlediska antibakterialnich ucinki, a to na pfedméty a povrchy prichazejici
do castého kontaktu s velkym poctem lidi jako jsou napft. kliky a madla dvefi a oken, vypi-
nace, tlacitka vytaht apod.

Budouci experimentalni vyzkum tenkych vrstev TiN/ZrN by mohl byt zaméfen na:

e vliv parametrd depozice na kvalitu a strukturu finalniho povrchu
e davod a princip vzniku povrchovych a podpovrchovych defektd (mikrocastic)
a snahu o jejich odstranéni

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

této prace je uchopitelnym podkladem pro tento vyzkum.
82



Seznam tabulek

Tab. 1 Pouziti typickych povlakt pro biomedicinské aplikace ..................ccooooein 10
Tab. 2 Chemické sloZeni pouzité oceli CSN 19 830, hodnoty [hm. %] ....................... 43
Tab. 3 Parametry brouseni metalografickych vzorkl..................ccocooiiiiiii, 44
Tab. 4 Parametry nanaseni povI1akl.................ocooiiiiiiii e 46
Tab. 5 Parametry méfeni drsnosti POVICHU ............ocoiiiiiiiiii i 47
Tab. 6 Piehled parametra drsnosti povrchu vzorki..............ccoooiiiiiiiiii 50
Tab. 7 Parametry viypove ZKOUSKY ..........cooooiiiiiiiiii i 51
Tab. 8 Namétené hodnoty adheze povlakl TiN/ZrN............ooooiiiiiiiiiiii 52
Tab. 9 Parametry méfeni nanotVrdOStl............ccoooiiiiiiiiiie e 53
Tab. 10 Naméieni hodnoty nanotvrdOStl .............coooviiiiiiiiiiie e 53
Tab. 11 Vypocteny index plasticity a odolnosti proti plastické deformaci................... 54
Tab. 12 Naméfené hodnoty chemického slozeni oceli CSN 19 830 [at. %].....cvoeeee..... 56
Tab. 13 Naméfené chemické slozeni jednotlivych povlaka [at. %] ..o, 56
Tab. 14 Kompletni parametry tribologického méfeni......................ocooo 63
Tab. 15 Vysledky hloubky a Sitky opotiebeni povlaki po 1000 m.............c.cccoovneee, 64
Tab. 16 Koeficient tfeni po prvnich 100 m............ocooiiiiiiii e 64
Tab. 17 Vysledky antibakterialniho testovani .................ccocooioiiiiiiiii 66

Tab. 18 Pocet bakterialnich kolonii na jednotlivych vzorcich dle normy CSN a ISO .. 67

Seznam graft

Graf 1 Porovnani primérné drsnosti povrchu povlakll...............cooooiiiiiii, 68
Graf 2 Porovnani nejvétsi vysky profilu povrchu povlaka..............ccoooi, 69
Graf 3 Porovnani $picatosti povrchu povlakl...............ccooiiiiiiii 69
Graf 4 Porovnani hodnot adheze jednotlivych povlakli.....................ooooiiiie, 70
Graf 5 Porovnani nanotvrdosti povIakl...............ocooiiiiiiii i 71
Graf 6 Porovnani Youngova modulu pruznosti povlakll.................cocooiiiin, 72
Graf 7 Porovnani povlakt z hlediska indexu plastiCity .............ccocooiiiiiiiiiiiiiii 72
Graf 8 Porovnani povlaku z hlediska odolnosti proti plastické deformaci.................... 73
Graf 9 Porovnani hloubky opotiebeni povlakill................ccooooiiiiiiii 76
Graf 10 Porovnani $itky opotiebeni povlakl...............ocoooiiiiiiii 77
Graf 11 Porovnani opotiebeni kuli¢ky z kompletniho tribologického méfeni .............. 78

83



Graf 12 Porovnani opotiebeni kulicky na pocatku tribologického procesu .................. 78
Graf 13 Porovnani rastu KTJ dle normy CSN..........ooooiiiiioeioooioeeeeeeeee, 79
Graf 14 Porovnani ristu KTJ dle normy ISO ... 80

Seznam obrazku

Obr. 1 Piiklady vyuziti povlaku TiN a) fezné nastroje a ozubent, b) forma pro tlakové liti

BIENTKU e 13
Obr. 2 Povlak ZrN na feznych nastrojich ... 14
Obr. 3 Princip metody CVD ... 16
Obr. 4 Schéma naparovani elektronovym paprskem ... 19
Obr. 5 Schéma obloukového naparovani ...............cc.ooiiiiiiii 20
ODbr. 6 PrinCip NAPraSOVANT ..........ccoiiiiiiiitiieitietie et 21
Obr. 7 Princip magnetronoveého NapraSOVANT ............ccovviiiiiiiiiiiiiiieicee e 22
_Obr. 8 Typy tieni dle pisobeni maziva: a) suché, b) polosuché, c) kapalinné .......... 29
ODbr. 9 Druhy OPOtTEDENT ..........ooviiiiii i 30
Obr. 10 Princip metody Kalotest ............cccooiiiiiiiii i 35
Obr. 11 Geometrie POVICHU ..........ccoiiiiii i 36
Obr. 12 Princip konfokalniho mikroskopu ... 37
Obr. 13 Princip metody Scratch test ............ccooiiiiiiiii 38
Obr. 14 Indentor Berkovich — pravidelny tfiboky jehlan.......................coo 40
Obr. 15 Princip metody Ball-0n-DiSC ..........cccociiiiiiiiiiii i 41
Obr. 16 Princip skenovaciho elektronového mikroskopu s detektory ........................... 41
Obr. 17 Vzorky s nanesenymi povIaky.............cooooiiiiiiii 43
Obr. 18 a) Kotoucova pila Brillant 220, b) metalograficky lis OPAL X-PRESS.......... 44
Obr. 19 a) Metalograficka bruska SAPHIR 550, b) vzorky v revolverovém drzaku brusné
RLAVY .o 45
Obr. 20 Schématické zobrazeni procesu depozice povlaku TiN/ZrN ... 45
Obr. 21 Konfokalni mikroskop SENSOFAR S NeOX.........ccccoooviiiiiiiiiiiiiiiice 47
Obr. 22 Ukéazka liniové analyzy pii méfeni drsnosti povrchu u vzorku TiN/ZrN 30.... 47
Obr. 23 Geometricky profil povrchu — substrat CSN 19830 ... 48
Obr. 24 Geometricky profil povrchu — povlak TIN/ZIN 10 ..., 48
Obr. 25 Geometricky profil povrchu — povlak TIN/ZIN 15 ... 48
Obr. 26 Geometricky profil povrchu — povlak TIN/ZIN 20 ... 49
Obr. 27 Geometricky profil povrchu — povlak TIN/ZIN 30 ... 49

84



Obr. 28 Geometricky profil povrchu — povlak TIN/ZIN 40 ... 49

Obr. 29 Scratch test UMT Multi-Specimen Test System — BRUKER ........................ 50
Obr. 30 Ukazka zaznamu méfeni ze Scratch testu pro povlak TIN/ZtN 15 ................. 51
Obr. 31 Mikro a nanotvrdomér firmy CSM Instruments.................cccocooiiiii 52

Obr. 32 Ukazka prubéhu zatézujici sily v zavislosti na hloubce indentace — vzorek

TAN/ZIN 1O oot 54
Obr. 33 Skenovaci elektronovy mikroskop Carl Zeiss ULTRA Plus............................ 55
Obr. 34 Ukazka vyhodnoceni chemického slozeni u vzorku TiN/ZrN 30 ................... 55
Obr. 35 Povrch oceli CSN 19 830, zvétseni a) 1000X b) 5000X ............coovvoveveeenenn.. 56
Obr. 36 Povrch povlaku TIN/ZrN 10, zvétseni a) 1000x b) 5000X ..........ccccoeeveviioennnn 57
Obr. 37 Povrch povlaku TIN/ZrN 15, zvétseni a) 1000x b) 5000X ..........ccccoeoeviecnnnn 57
Obr. 38 Povrch povlaku TIN/ZrN 20, zvétseni a) 1000x b) 5000X ...........ccccoevrecnnnn 57
Obr. 39 Povrch povlaku TIN/ZrN 30, zvétSeni a) 1000x b) 5000X ..........cccoeeeiiinn 58
Obr. 40 Povrch povlaku TIN/ZrN 40, zvétSeni a) 1000x b) 5000X ...........cocooeeiinn. 58
Obr. 41 Homogenita povlaku TiN/ZrN 10, zvétSeni 25 000X ...........ccoovvriiiiiviionnn 59
Obr. 42 Homogenita povlaku TiN/ZrN 15, zvétSeni 50 000X ...........ccooovviiviiiiiicnn 59
Obr. 43 Homogenita povlaku TiN/ZrN 20, zvétSeni 20 000X ...........ccoooveiiviiieiiicenn 60
Obr. 44 Homogenita povlaku TiN/ZrN 30, zvétSeni 15 000X ...........ccooiiiiiiiiiiicnn 60
Obr. 45 Homogenita povlaku TiN/ZrN 40, zvétSeni 20 000X ...........ccoocoeroiiiiiiennn 61
Obr. 46 Hlubinny defekt povlaku TIN/ZrN 40 a uspofadani vrstev v prubéhu............. 61
Obr. 47 Liniova EDX analyza povlaku TIN/ZIN 40 ... 62
Obr. 48 Pouzity tribometr firmy Anton Paar ... 63
Obr. 49 Opotiebeni povlaku vzorku TiN/ZrN 10 po vzdalenosti 1 700 m................... 65

Obr. 50 Opotiebeni kulicky po tribologickém méfeni vzorku TiN/ZrN 10 a vzdalenosti

85



Seznam pouzité literatury

[1]

[2]

[3]

[4]

[5]

[6]

[7]

[8]

[9]

LIBRA, Martin. Nanaseni tenkych povlaka. 3pol: Ttipdl — Casopis pro studenty [on-
line]. Tabor: Simopt, 2014, 16. Cervence 2014 [cit. 2022-05-14]. Dostupné z:
https://www.3pol.cz/cz/rubriky/bez-zarazeni/205-nanaseni-tenkych-povlaku
FAJT, Josef, Ivo STEPANEK a Daniel BOHAC. Optimalizace povrchovych tprav na-
stroju. MM Pramyslové spektrum: Inovace ve vyvoji obrabécich stroja [online]. Praha:
MM PUBLISHING, 2010, 14. 12. 2010, (12) [cit. 2022-05-11]. ISSN 1212-2572. Do-
stupné z: https://www.mmspektrum.com/clanek/optimalizace-povrchovych-uprav-na-
stroju
Trendy v povlakovani slinutych karbidi. MM Prumyslové spektrum: Vzduchotech-
nika, pneumatika a kompresory [online]. Praha: MM publishing, s.r.o, 2001, 11. 07.
2001, (7,8) [cit. 2022-05-11]. ISSN 1212-2572. Dostupné z: https://www.mmspek-
trum.com/clanek/trendy-v-povlakovani-slinutych-karbidu
KORITTA, Josef a Jaroslav PLUHAR. Strojirenské materialy. 2.dopl. Praha: SNTL
Praha / ALFA Bratislava, 1977. ISBN 04-212-77.
LUGSCHEIDER E., KNOTEK O., BARIMANI O. a ZIMMERMAN N, Surface and
Coatings Technology: Arc PVD-coated cutting tools for modern machining applicati-
ons [online]. Germany: Elsevier, 1997 [cit. 2022-05-11]. ISBN 0257-8972. Dostupné
z: https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0257897297005197
LEDRAPPIER, F.; HOUZE, L; HEAU, C.; GERSTENBERGER, J. Tenké povlaky
pro snizeni ztrat tfenim: Tribologie povlakl typu DLC, Metal 2008, Hradec nad Mora-
vici.
Pouziti DLC povlaki (nejen) v automobilovém primyslu. MM Primyslové spektrum:
Nové technologie a stroje v tiiskovém obrabéni [online]. Praha: MM publishing, s.r.o,
2013, 04. 06. 2013, (6) [cit. 2022-05-14]. ISSN 1212-2572. Dostupné z:
https://www.mmspektrum.com/clanek/pouziti-dlc-povlaku-nejen-v-automobilovem-
prumyslu
ABUSINOV, Alexandr. DLC povlaky do Formule 1. MM Pramyslové spektrum: Au-
tomatizace vyroby [online]. Praha: MM publishing, s.r.0, 2011, 16. 03. 2011, (3) [cit.
2022-05-14]. ISSN 1212-2572. Dostupné z: https://www.mmspektrum.com/cla-
nek/dlc-povlaky-do-formule-1
Tribology Handbook, Friction wear lubrication, Vol. 1, Edited by prof. I. V. Kragelsky
and V. V. Alisin (Translated from the Russian by Felix Palkin and Valerian Palkin),
English translation, Mir Publishers, 1981.

86


https://www.3pol.cz/cz/rubriky/bez-zarazeni/205-nanaseni-tenkych-povlaku
https://www.mmspektrum.com/clanek/optimalizace-povrchovych-uprav-na-
https://www.mmspek-
http://trum.com/clanek/trendy
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0257897297005197
https://www.mmspektrum.com/clanek/pouziti-dlc-povlaku-nejen-v-automobilovem-
https://www.mmspektrum.com/cla-

[10]DAVIS, Joseph R. Handbook of Materials for Medical Devices [online]. Novelty,
USA: ASM International, 2003 [cit. 2022-05-14]. ISBN 0-87170-790-X. Dostupné z:
chrome-extension://efaidnbmnnnibpcajpcglclefindmkaj/https://www.asminternatio-
nal.org/documents/10192/1849770/06974G_Frontmatter.pdf

[11]Medthin™: Coating Portfolio. Tonbond THI Group [online]. Zirich, Svycarsko: THI
Ionbond, 2022, 14.05.2022 [cit. 2022-05-14]. Dostupné z: https://www.ion-
bond.com/coating-services/medical/coating-portfolio/

[12] Academia EDU: Advanced Gas Turbine Materials and Coatings [online]. Boston,
Massachusetts, USA: General Eletric Company, 2004 [cit. 2022-05-14]. Dostupné z:
https://www.academia.edu/4074242/Advanced Gas Turbine Materials and Coatings

[13]Povlakovani skla a plasti. MM Prumyslové spektrum: Technologie zpracovani plastu.
Progresivni materialy ve strojirenstvi [online]. Praha: MM publishing, s.r.0, 2004, 04.
02.2004, (1,2) [cit. 2022-05-14]. ISSN 1212-2572. Dostupné z: https://www.mmspek-
trum.com/clanek/povlakovani-skla-a-plastu

[14] Tenké vrstvy. In: Opi: Zapadoceska univerzita v Plzni — Oddéleni povrchového inze-
nyrstvi [online]. Plzefi: Zapadoceska univerzita v Plzni, 2014 [cit. 2022-05-14]. Do-
stupné z: https://www.opi.zcu.cz/tenke vrstvy sma.pdf

[15]DADOUREK, K. Vybrané technologie povrchovych uprav. Vyd. 1. Liberec: Tech-
nicka univerzita v Liberci, 2007, 117 s. ISBN 978-80-7372-168-8.

[16]SEDLACEK, V. Povrchy a povlaky kovi. 1. vyd. Praha: Ceské vysoké uéeni tech-
nické, 1992.

[17]SIMA, M. a M. JILEK. Vytvafeni otéruvzdornych povlaki na nastrojich technologii
PVD. Elektronicka ucebnice — ELUC [online]. Olomouc: Olomoucky kraj, 2012 [cit.
2022-05-15]. Dostupné z: https://eluc.ikap.cz/uploads/attachments/302/Techno-
loge PVD . pdf

[18]HUMAR, Antonin. Materialy pro fezné nastroje. 1. Praha: MM Publishing, 2008.
ISBN 978-80-254-2250-2.

[19] VEPREK, Stanislav a Eva BUZKOVA. Nanokompozitni supertvrdé povlaky. MM
Primyslové spektrum: Ekodesign v konstrukci a nasledném provozu vyrobnich zafi-
zeni (obrabéni, tvareni), Ekologicnost technologie obrabéni, Gispora energie a zvySeni
produktivity — dopad na zivotni prostiedi [online]. Praha: MM publishing, s.r.0, 2014,
13.11. 2014, (11) [cit. 2022-05-15]. ISSN 1212-2572. Dostupné z:

https://www.mmspektrum.com/clanek/nanokompozitni-supertvrde-povlaky

87


https://www.asminternatio-
http://nal.org/documents/10192/1849770/06974G_Frontmatter.pdf
https://www.ion-
http://bond.com/coating-services/medical/coating-portfolio/
https://www.academia.edu/4074242/Advanced_Gas_Turbine_Materials_and_Coatings
https://www.mmspek-
https://www.opi.zcu.cz/tenke_vrstvy_sma.pdf
https://eluc.ikap.cz/uploads/attachments/302/Techno-
https://www.mmspektrum.com/clanek/nanokompozitni-supertvrde-povlaky

[20]LOUDA, Petr a Totka BAKALOVA. Aplikace nanomateriald ve strojirenstvi. MM
Primyslové spektrum: Inovativni vyrobnich technologie a materialy [online]. Praha:
MM publishing, s.r.0, 2019, 10. 04. 2019, (4) [cit. 2022-05-15]. ISSN 1212-2572. Do-
stupné z: https://www.mmspektrum.com/clanek/aplikace-nanomaterialu-ve-strojiren-
stvi

[21]1BIRKHOLZ, M., K.-E. EHWALD, D. WOLANSKY, et al. Surface and Coatings
Technology: Corrosion-resistant metal layers from a CMOS process for bioelectronic
applications [online]. 1. Amsterdam: Elsevier, 2010 [cit. 2022-05-15]. ISBN
9781483257228. Dostupné z: https://www.sciencedirect.com/science/ar-
ticle/abs/pii/S02578972090078897via%3 Dihub

[22] TiN — Titanium Nitride. In: Minitoolscoating [online]. Padova: Credits Ciellecomuni-
cazione Padova, 2019 [cit. 2022-05-15]. Dostupné z: https://www.minitoolscoa-
ting.com/en/pvd-coatings/tin-titanium-nitride/

[23]Coating ZrN: Zirconium Nitride (ZrN). Ivactech [online]. Cranwood Parkway,
Warrensville Heights: Ion Vacuum (IVAC) Technologies, 2018 [cit. 2022-05-15]. Do-
stupné z: https://ivactech.com/services/coating/coating-zrn/

[24]PAUL, Josef. Konference STC 2009: Struktura a mechanické vlastnosti biokompati-
bilni vrstvy ZrN na rtiznych typech podlozek. In: Fakulta strojni CVUT v Praze: Kon-
ference STC [online]. Praha: Fakulta strojni CVUT v Praze, 2022, 2022 [cit. 2022-05-
15]. Dostupné z: https://stc.fs.cvut.cz/history/2009/sbornik/Papers/pdf/PaulJosef-
319684.pdf

[25]High-Tech Coatings — PVD coating: Hard Coating ZrN. In: Eifeler-austria [online].
Wien: Eifeler Plasma Beschichtungs [cit. 2022-05-15]. Dostupné z: https://www.ei-
feler-austria.com/en/pvd_coating/hard coating_zrn/

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

[27]Povlaky: TiCN — Multivrstvovy povlak Eifeler TiCN (titan karbo nitrid). In: COM-
MERC SERVICE, s.r.o. [online]. Presov: Commerc Service [cit. 2022-05-15]. Do-
stupné z: https://www.commercservice.sk/--29-101-ticn

[28JHOLUBAR, Pavel. Po¢itadova simulace riistu PVD povlakd a nova fada trojvrstvych
povlakd. MM Pramyslové spektrum: Vydani zaméfeno na novinky na 50. MSV a 6.

88


https://www.mmspektrum.com/clanek/aplikace-nanomaterialu-ve-strojiren-
https://www.sciencedirect.com/science/ar-
https://www.minitoolscoa-
http://ting.com/en/pvd-coatings/tin-titanium-nitride/
https://ivactech.com/services/coating/coating-zrn/
https://stc.fs.cvut.cz/history/2009/sbornik/Papers/pdf/PaulJosef-
https://www.ei-
http://feler-austria.com/en/pvd_coating/hard_coating_zrn/
https://www.commercservice.sk/~29-101-ticn

IMT v Brné [online]. Praha: MM publishing, s.r.o, 2008, 03. 09. 2008, (9) [cit. 2022-
05-15]. ISSN 1212-2572. Dostupné z: https://www.mmspektrum.com/casopis/2008-9

[29] Vykonné vrtaci nastroje — vysoka produktivita obrabéni. MM Primyslové spektrum:
Energetické strojirenstvi [online]. Praha: MM publishing, s.r.o, 2001, 12. 12. 2001,
(12) [cit. 2022-05-15]. ISSN 1212-2572. Dostupné z: https://www.mmspek-
trum.com/clanek/vykonne-vrtaci-nastroje-vysoka-produktivita-obrabeni-2

[30] Vlastnosti a slozeni TiAIN. Iksvacuum [online]. Liaoning: IKS PVD Technology
(Shenyang) Co. [cit. 2022-05-15]. Dostupné z: http://m.cz.iksvacuum.com/info/the-
properties-and-composition-of-tialn-26 114354 html

[31]Povlaky: Sistral TiAISiN. Commerc Service [online]. PreSov: Commerc Service [cit.
2022-05-15]. Dostupné z: https://www.commercservice.sk/--29-93-sistral-tialsinK

[32]SWADZBA, L., A. MACIEINY, B. FORMANEK, A. POZNANSKACKA, H. GAB-
RIEL, P. PODOLSKI a P. LIBERSKI. Influence of coatings obtained by PVD on the
properties of aircraft compressor blades. Surface and Coatings Technology [online]. 1.
Amsterdam: Elsevier, 1986, s. 137-143 [cit. 2022-05-15]. ISBN 9781483257228. Do-
stupné z: https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/0257897294024502

[33]SHIZHI, Li, Shi YULONG a Peng HONGRUI. Ti-Si-N films prepared by plasma-
enhanced chemical vapor deposition: Plasma Chem Plasma Process. Plasma Chemis-
try and Plasma Processing [online]. New York: Springer New York, 1992, September
1992, 12(3), 287-297 [cit. 2022-05-15]. ISSN 02724324, 15728986. Dostupné z:
doi:BF01447027

[34]BECHELANY, Mirna Ch., Vanessa PROUST, Christel GERVAIS, Rudy GHISLENI,
Samuel BERNARD a Philippe MIELE. In Situ Controlled Growth of Titanium Nitride
in Amorphous Silicon Nitride: A General Route Toward Bulk Nitride Nanocomposites
with Very High Hardness. Advanced Materials [online]. Weinheim: Advanced Mate-
rials, 2014, 05.8.2014, 26(38) [cit. 2022-05-15]. ISSN 1521-4095. Dostupné z:
doi:201402356

[35]Chrome Nitride CrN. Wallwork Group [online]. Bury: Wallwork Heat Treatment,
2022 [cit. 2022-05-15]. Dostupné z: https://www.wallworkht.co.uk/content/crn/

[36] Springer Handbook of Mechanical Engineering — Springer Handbooks. GROTE, Karl-
Heinrich Grote a Erik K. ANTONSSON. Springer Handbook of Mechanical Enginee-
ring — Springer Handbooks [online]. 2. Heidelberg: Springer Berlin, 2009, s. 628-629
[cit. 2022-05-15]. ISBN 9783540491323. Dostupné z: https://books.google.cz/bo-

89


https://www.mmspektrum.com/casopis/2008-9
https://www.mmspek-
http://trum.com/clanek/vykonne-vrtaci-nastroj
http://rn.cz.iksvacuum.com/info/the-
https://www.commercservice.sk/~29-93-sistral-tialsinK
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/0257897294024502
https://www.wallworkht.co.uk/content/crn/
https://books.google.cz/bo-

oks?1d=9T5kd-ewRE8C&pg=PA628&1pg=PA628&dq=TiCrN+are+recom-
mend-+for+finishing&source=bl&ots=5fR2sGzjKA&sig=JrY SwelgY Ixxy-
Escl26BjjEsgqA&hl=cs&sa=X&ei=7W60UeLxBsrHsgaLwYCo-
DA&ved=0CDAQ6AEwAA#v=onepage&q=TiCrN%20are%20recom-
mend%?20for%20finishing&{=false

[37] Trendy v PVD a CVD povlakovani. MM Primyslové spektrum: Ekodesign v kon-
strukci a nasledném provozu vyrobnich zafizeni (obrabéni, tvareni), Ekologicnost
technologie obrabéni, uspora energie a zvyseni produktivity — dopad na zivotni pro-
sttedi [online]. Praha: MM publishing, s.r.0, 2014, 13. 11. 2014, (11) [cit. 2022-05-
15]. ISSN 1212-2572. Dostupné z: https://www.mmspektrum.com/clanek/trendy-v-
pvd-a-cvd-povlakovani

[38]Handbook of Chemical Vapor Deposition [online]. 2. New York: Noyes Publications,
William Andrew Publisihing, 1999 [cit. 2022-05-15]. ISBN 0-8155-1432-8. Dostupné
z: https://books.google.cz/books?hl=cs&lr=&id=GlIsadvul-
gcUC&oi=fnd&pg=PP1&dq=(Handbook-of-Chemical-Vapor-Deposition)&ots=4eUn-
8dZE &sig=xFAFPvDqda-A7YTeiabMILG2FSwé&redir _esc=y#v=one-
page&q=(Handbook-of-Chemical-Vapor-Deposition)&f=false

[39JHUMAR, Antonin. MATERIALY PRO REZNE NASTROIJE: Interaktivni multimedi-
alni text pro viechny studijni programy FSI. In: Ustav strojirenské technologie: Vy-
soké udeni technické v Brn& [online]. Brno: Ustav strojirenské technologie, 2006 [cit.
2022-05-15]. Dostupné z: http://ust.fme.vutbr.cz/obrabeni/studijni-
opory/mat_pro_rez nastroje/materialy pro rezne nastroje v2.pdfK

[40]KAFLE, Bhim P. Introduction to nanomaterials and application of UV—-Visible
spectroscopy for their characterization: Ion Beam Sputtering method. In: Science Di-
rect [online]. Amsterdam: Elsevier B.V ., 2020 [cit. 2022-05-15]. Dostupné z:
https://www.sciencedirect.com/topics/chemistry/ion-beam-sputtering

[41]Cathodic Arc Deposition. Science Direct [online]. Amsterdam: Elsevier B.V, 2022
[cit. 2022-05-15]. Dostupné z: https://www.sciencedirect.com/topics/materials-
science/cathodic-arc-deposition

[42]Naprasovani. In: Wikiwand [online]. San Francisco: Wikiwand, 2014 [cit. 2022-05-
15]. Dostupné z: https://www.wikiwand.com/cs/Na-
pra%C5%A10v%C3%A1n%C3%ADK

[43]Materials Science of Thin Films: Deposition and Structure [online]. 2. Amsterdam: El-
sevier, 2002 [cit. 2022-05-15]. ISBN 978-0-12-524975-1. Dostupné z:

90


https://www.mmspektrum.com/clanek/trendy-v-
https://books.google.cz/books?hl=cs&lr=&id=GIsa4vuJ-
http://ust.fme.vutbr.cz/obrabeni/studijni-
https://www.sciencedirect.com/topics/chemistry/ion-beam-sputtering
https://www.sciencedirect.com/topics/materials-
https://www.wikiwand.com/cs/Na-

https://www.sciencedirect.com/book/9780125249751/materials-science-of-thin-
films#book-info

[44]BUMBALEK, Bohumil. INTEGRITA POVRCHU A JEJI VYZNAM PRO PPOSOU-
ZENI VHODNOSTI DANE PLOCHY PRO JEJI FUNKCI. Kvalita a Geometrické
specifikace produktt [online]. Brno: Vysoké uceni technické v Brné, 2005, 1(4), 1-6
[cit. 2022-05-17]. ISSN 1801-5352. Dostupné z:
http://gps.fme.vutbr.cz/STAH INFO/2512 Bumbalek.pdf

[45]KEHLER, Roman. M&feni drsnosti povrchi. Ceské Bud&jovice, 2014. Bakalaiska
prace. JihoGeska univerzita v Ceskych Bud&jovicich. Vedouci prace Pavel Kiiz.

[46]MUSIL, J. Technologie povrchii a natért. Surface and Coatings Technology [online].
Elsevier, 2000, 28.2. 000, 125(1-3), 322-330 [cit. 2022-05-17]. Dostupné z: doi:
https://doi.org/10.1016/S0257-8972(99)00586-1

[47]TUYEN, Le Thi Cam, Sheng-Rui JIAN, Nguyen Thanh TIEN a Phuoc Huu LE. Nano-
mechanical and Material Properties of Fluorine-Doped Tin Oxide Thin Films Prepared
by Ultrasonic Spray Pyrolysis: Efects of F-Doping. Materials [online]. 2019,
22.5.2019, 12(10) [cit. 2022-05-17]. ISSN 1996-1944. Dostupné z:
doi:10.3390/mal2101665

[48]WITHERS, P. J. a K.D.H. BHADESHIA. Residual stress: Part 1- Measurement tech-
niques. In: Phase Transformations & Complex Properties Research Group [online].
University of Cambridge: Materials Science & Metallurgy, University of Cambridge,
2001 [cit. 2022-05-17]. Dostupné z: www.phase-
trans.msm.cam.ac.uk/2001/mst4640a.pdf

[49] Adheze. Oneindustry [online]. Brno: oneindustry, 2019 [cit. 2022-05-17]. Dostupné z:
https://www.oneindustry.cz/lexikon/adheze/

[50] St&panek I, Blahova O., Kolega M.: Tenké vrstvy — vytvateni, vlastnosti. 1. vydani,
Plzefi 1994.)

[ST]JRICKERBY, D.S., D.S. a S.J. BULL. A review of the methods for the evaluation of
coating-substrate adhesion. Materials Science and Engineering: A [online]. Elsevier,
1991, 140, 583-592 [cit. 2022-05-17]. ISSN 0921-5093. Dostupné z: doi:0921-
5093(91)90482-3

[52]ASTM C1624: Standard Test Method for Adhesion Strength and Mechanical Failure
Modes of Ceramic Coatings by Quantitative Single Point Scratch Testing pdf Down-
load. In: ANSI Webstore [online]. ASTM, 2015 [cit. 2022-05-17]. Dostupné z: ASTM

91


https://www.sciencedirect.com/booky978012524975
http://gps.fme.vutbr.cz/STAH_INFO/2512_Bumbalek.pdf
https://doi.org/10.1016/S0257-8972(99)00586-l
http://www.phase-
http://trans.msm.cam.ac.uk/2001/mst4640a.pdf

C1624: Standard Test Method for Adhesion Strength and Mechanical Failure Modes
of Ceramic Coatings by Quantitative Single Point Scratch Testing

[S3]KRAUS, Vaclav. Povrchy a jejich upravy, Zapadoceska univerzita, Fakulta strojni, Pl-
zen, 2000, 216 s., ISBN 80-7082-668-1.

[54]BENES, Petr a Antonin KRIZ. Teplotni degradace tenkych otéruvzdornych PVD vrs-
tev. In: Opi: ZapadocCeska univerzita v Plzni — Oddéleni povrchového inzenyrstvi [on-
line]. Hradec nad Moravici: Zapadoceska univerzita v Plzni, 2006 [cit. 2022-05-17].
Dostupné z: https://www.opi.zcu.cz/kriz_metal06 1.pdf

[55]HELEBRANT, Frantisek, Jifi ZIEGLER a Daniela MARASOVA. Technicka-diagnos-
tika-I-Tribodiagnostika-skripta. In: Fakulta strojni: VSB Technicka univerzita Ostrava
[online]. Ostrava: VSB Technicka univerzita Ostrava, 2000 [cit. 2022-05-17]. Do-
stupné z: https://www.fs.vsb.cz/export/sites/fs/340/.content/galerie-souboru/vy-
uka/Technicka-diagnostika-I-Tribodiagnostika-skripta.pdf

[S6]MANG, T., BOBZIN, K., BARTELS, T. Industrial Tribology. Germany, WILEY-
VCH, Verlag & Co. KGaA, 644 s. ISBN 978-3-527-32057-8

[57]LESAK, Tomas. Moderni kluzna loZiska [online]. Brno, 2013 [cit. 2022-05-17]. Do-
stupné z: http://hdl.handle.net/11012/25899. Bakalaiska prace. Vysoké uceni tech-
nické v Brné. Fakulta strojniho inzenyrstvi. Ustav automobilniho a dopravniho inZe-
nyrstvi. Vedouci prace Ondiej Marsalek.

[58]NOVAK, Pavel. Koroze kova. In: Ustav kovovych materiald a korozniho inzenyrstvi:
Vysoka skola chemicko-technologicka v Praze [online]. Praha: Vysoka §kola che-
micko-technologicka v Praze, 2002 [cit. 2022-05-17]. Dostupné z:
https://ukmki.vscht.cz/files/uzel/0016736/Koroze%20kov%C5%AF .pdf?redirected

[59] Snizovani tiecich ztrat ve strojirenstvi. Praha, 2019. Bakalafska prace. Ceské vysoké
uceni technické v Praze. Vedouci prace Viktor Kreibich.

[60]BORDA L., G. et al. Experimental investigation of the tribological behavior of lubri-
cants with additive containing copper nanoparticles. Tribology International [online].
117, 2018, 52-58. DOI: 10.1016/j.triboint.2017.08.012

[61]SRIVYAS, P. D. and M. S. CHAROO. A Review on Tribological characterization of
Lubricants with Nano Additives for Automotive Applications [online]. 2018(4), 40,
594-623. DOI:10.24874/11.2018.40.04.08

[62] SOSNOVA, Martina a Antonin KRIZ. Kluzné vrstvy a metody hodnoceni adhezivné-
kohezivniho a tribologického chovani. In: Opi: Zapadoceska univerzita v Plzni — Od-

déleni povrchového inzenyrstvi [online]. Plzen: ZapadocCeska univerzita v Plzni, 2006

92


https://www.opi.zcu.cz/kriz_metal06_l.pdf
https://www.fs.vsb
http://hdl.handle.net/11012/25899
https://ukmki.vscht.cz/files/uzel/0016736/Koroze%20kov%C5%AF.pdf7redirected

[cit. 2022-05-17]. Dostupné z: www.opi.zcu.cz/FRVS zprava dalsi_studium_sos-
nova.pdf

[63] Taisho Hasegawa, Tribology research trends, Nova Science Publishers, Inc., 2008
New York

[64] SYKOROVA, Julie. Hodnoceni drsnosti povrchu po obrabéni. Ostrava, 2012. Diplo-
mova prace. Vysoka skola banska — Technicka univerzita Ostrava. Vedouci prace Jana
Petri.

[65]Konfokalni mikroskop. In: Ustav fyziky Stavebni fakulty VUT v Brné [online]. Brno:
VUT v Brng, 2007 [cit. 2022-05-17]. Dostupné z: http://fy-
zika.fce.vutbr.cz/file/kusak/konfokalni_mikroskopie.pdf

[66] SURFACE AND COATING SCRATCH TESTERS. In: Helmut Fischer GmbH [on-
line]. Sindelfingen: Helmut Fischer, 2018 [cit. 2022-05-17]. Dostupné z: https://fische-
rinstrumentation.co.uk/privacy-policy/product-portfolio/nanoindentation-and-scratch-
testing/coatings-scratch-tester/

[67]DUSEK, Jifi. Tvrdost, mikrotvrdost, nanotvrdost — &isté kovy méfené metodou DSI.
Brno, 2008. Disertacni prace. Masarykova univerzita v Brn€. Vedouci prace Vladislav
Navratil.

[68]KRIZ, Antonin. TRIOLOGICKA ANALYZA PIN-ON-DISC. In: Opi: Zapado&eska
univerzita v Plzni — Oddé€leni povrchového inzenyrstvi [online]. Hradec nad Moravici:
ZapadocCeska univerzita v Plzni, 2004 [cit. 2022-05-17]. Dostupné z:
https://www.opi.zcu.cz/ TRIBOLOGICKA ANALYZA PIN-ON-DISC.pdf

[69]Microstructure and Wear Behaviors of Plasma-Sprayed MoAIB Ceramic Coating. In:
MDPI [online]. Basel: MDPI, 2021 [cit. 2022-05-17]. Dostupné z:
https://www.mdpi.com/2079-6412/11/4/474/htm

[70]RIHOVA, Jana. Vyuziti elektronové mikroskopie pii hodnoceni kvality 1ékovych fo-
rem. Brno, 2021. Diplomova prace. Masarykova univerzita v Brné. Vedouci prace Syl-
vie Pavlokova.

[71]REICHL, Jaroslav. Interakce elektrona se vzorkem. Encyklopedie fyziky [online].
2006 [cit. 2022-05-17]. Dostupné z: http://fyzika.jreichl.com/main.article/view/1678-

interakce-elektronu-se-vzorkem

93


http://www.opi.zcu.cz/FRVS_zprava_dalsi_studium_sos-
http://fy-
http://zika.fce.vutbr.cz/file/kusak/konfokalni_mikroskopie.pdf
https://fische-
https://www.opi.zcu.cz/TRIBOLOGICKA_ANALYZA_PIN-ON-DISC.pdf
https://www.mdpi.eom/2079-6412/ll/4/474/htm
http://fyzika.jreichl.com/main.article/view/1678-

[72]REICHL, Jaroslav. Skenovaci elektronovy mikroskop. In: Encyklopedie fyziky [on-
line]. 2006 [cit. 2022-05-17]. Dostupné z: http://fyzika.jreichl.com/main.ar-
ticle/view/1675-skenovaci-elektronovy-mikroskop

[73]Backscattered Electrons. Department od Materials Science and Engineering: lowa
State University of Science and Technology [online]. Iowa: lowa State University of
Science and Technology, 2022 [cit. 2022-05-17]. Dostupné z:
https://www.mse.iastate.edu/research/microscopy/how-does-the-sem-work/high-
school/how-the-sem-works/backscattered-electrons/

[74]Developments in Surface Contamination and Cleaning. KOHLI, Rajiv a Kashmiri L.
MITTAL. Developments in Surface Contamination and Cleaning [online]. 1. Amster-
dam: Elsevier, 2014, s. 185-212 [cit. 2022-05-17]. ISBN 9780323312714. Dostupné z:
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/B9780323299619000053

[75]CSN EN ISO 4287 (014450). Geometrické pozadavky na vyrobky (GPS) - Struktura
povrchu: Profilova metoda — Terminy, definice a parametry struktury povrchu.
03/1999. Cesky normalizaéni institut, 1999.K

[76]DVORAK, Petr. Zptsoby stanoveni modulu pruznosti v tahu. Praha, 2018. Bakalai'ska
prace. Ceské vysoké uceni technické v Praze. Vedouci prace Frantisek Tatigek.

[771TAVARES, C.J., J. REBOUTA, M. ANDRITSCHKY a S. RAMOS. Mechanical cha-
racterisation of TiN/ZrN multi-layered coatings. Journal of Materials Processing Tech-
nology [online]. Amsterdam: Elsevier, 1999, 30.8.1999, 92-93(1), 92-93 [cit. 2022-
05-22]. ISSN 1873-4774. Dostupné z: https://www.sciencedirect.com/science/ar-
ticle/abs/pii/S0924013699001260

[78]CSN EN 1071-3 (727570). Specialni technicka keramika — Zkugebni metody keramic-
kych povlaki: Cast 3: Stanoveni pfilnavosti zkouskou vrypem. 02/2006. Cesky norma-
lizaCni institut, 2006.

[79]LIN, Yu-Wei, Jia-Hong HUANG, Wei JENCHENG a Ge PINGYUB. Effect of Ti in-
terlayer on mechanical properties of TiZrN coatings on D2 steel. Surface and Coatings
Technology [online]. Amsterdam: Elsevier, 2018, 25.9.2018, 350(1), 754 [cit. 2022-
05-22]. ISSN 0257-8972. Dostupné z: https://www.sciencedirect.com/science/ar-
ticle/abs/pii/S0257897218304535

[80]PEL Yan, Deng JIANXIN, Wu ZE, Li SHIPENG, Xing YOUQIANG a Zhao JUN,
Friction and wear behavior of the PVD (Zr,Ti)N coated cemented carbide against 40Cr

hardened steel. International Journal of Refractory Metals and Hard Materials [online].

94


http://fyzika.jreichl.com/main.ar-
https://www.mse.iastate.edu/research/microscopy/how-does-the-sem-work/high-
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/B9780323299619000053
https://www.sciencedirect.com/science/ar-
https://www.sciencedirect.com/science/ar-

Amsterdam: Elsevier, 2012, 35(1), 213-220 [cit. 2022-05-22]. ISSN 0263-4368. Do-
stupné z: https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0263436812001199
[81]GONZALEZ-CARMONA, J.M. a et. all. Wear mechanisms identification using Kel-
vin probe force microscopy in TiN, ZrN and TiN/ZrN hard ceramic multilayers coa-
tings. Ceramics International [online]. Amsterdam: Elsevier, 2020, 15.10.2020,
46(12), 24592-24604 [cit. 2022-05-22]. ISSN 0272-8842. Dostupné z:
https://www .sciencedirect.com/science/article/pii/S0272884220319088
[82]HERRERA-JIMENEZ, EJ., A. RAVEH aet. all. Solid solution hardening in nanola-
minate ZrN-TiN coatings with enhanced wear resistance. Thin Solid Films [online].
Amsterdam: Elsevier, 2019, 31.10.2019, 686 [cit. 2022-05-23]. ISSN 0040-6090. Do-
stupné z: https://www.sciencedirect.com/science/ar-
ticle/abs/pii/S004060901930450X#£0025
[S3]JHERRERA-JIMENEZ, EJ., A. RAVEH aet. all. Solid solution hardening in nanola-
minate ZrN-TiN coatings with enhanced wear resistance. Thin Solid Films [online].
Amsterdam: Elsevier, 2019, 31.10.2019 [cit. 2022-05-23]. ISSN 0040-6090. Dostupné
z: https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S004060901930450X
[84]PETKOV, N., T. BAKALOVA, T. CHOLAKOVA, H. BAHCHEDZHIEV, P.
LOUDA, P. RYSANEK, M. KORMUNDA, P. CAPKOVA, P. KEJZLAR, Study of
surface morphology, structure, mechanical and tribological properties of an AISiN
coating obtained by the Cathodic Arc Deposition method, Superlattices and
Microstructures, 109 (2017) p. 402-413.

95


https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S0263436812001
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0272884220319088
https://www.sciencedirect.com/science/ar-
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S004060901930450X

