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R, aritmetickd stredni hodnota drsnosti [pum]

Ry priumér koule [mm)]

R maximalni hloubka drsnosti|pm]
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1 Uvod

Stale rostouci pozadavky na vyrobu skla vyzaduji, aby dfivéjsi, mnohdy nédhodné
praktiky zpracovani skla zaloZené jen na zkuSenostech byly nahrazeny technickymi
metodami. Proto v posledni dob& probiha na tseku tvarovéni skla intenzivni vyzkum
s cilem odkryt zdkonitosti tepelnych, fyzikalnich, mechanickych i chemickych dé&ju
probihajicich pfi tvarovani skla.

Nepravem opomijend oblast sklafské technologie zabyvajici se sklafskymi
formami vyZaduje podle dlouholetych zkuSenosti komplexni védecké studium, které
nemuze byt feSeno jen z metalurgickych pozic.

Neexistuje zadna pfirodni ani ¢lovékem pfipravena latka, kterd by mohla byt
pouzita jako univerzalni material pro vyrobu forem. Proto je velmi dilezité podrobné
znat fyzikalni a mechanické vlastnosti kazdého materidlu a v souladu s nimi stanovit
oblasti jeho uziti tak, aby vysledny efekt byl optimalni jak z hlediska ¢asovych naroki a
produktivity, tak z hlediska minimalizace vyrobnich nakladu.

V poslednich letech dochéazi k velkému rozvoji novych fyzikalnich technologii,
zejména technologii plazmatického vytvareni tenkych vrstev, iontové implantace,
laserem stimulované depozice vrstev, povrchové modifikace materiali plazmatem a
laserovymi svazky. Intenzivni vyzkum v této oblasti pfinasi nové poznatky, které
umoziuji vytvaret vrstvy a povlaky novych a pfesné definovanych vlastnosti a také
povlakovani béZznych materiala vrstvami, které pfinasi vyrazné kvalitativni zlepSeni
jejich uzitnych vlastnosti, a tim i mimofadné uspory deficitnich kovi.

Tato diplomova priace by alespon Caste¢né méla prispét k tématu optimalizace
povrchovych uprav sklafskych forem z hlediska Zivotnosti.

Cilem ptedlozené prace bylo provést rozbor vlastnosti plazmaticky vytvafenych
tenkych vrstev za i¢elem optimalizace povrchovych uprav sklarskych forem z hlediska
Zivotnosti. Jednalo se o plazmaticky vytvofené nanokompozitni multi- a monovrstvu
TiAlISiN, nanovrstevnatou gradientni vrstvu AITIN a monovrstvu TiN dodané firmou
SHM s. r. 0 a o multivrstvu TiAIYN / TiAIN od firmy TECHNO-COAT Zittau GmbH.
Jako zakladni material pro povlakovani byla pouzita nastrojova vysokolegovana

chromova ocel CSN 41 9436,
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r

Teoreticka ¢ast

Tenké vrstvy

Tenkou vrstvou nebo povlakem je oznacovana kazda latka, ktera se vytvofi na

povrchu zakladniho materialu soucasti nebo je na povrch néjakym zpiisobem nanesena.

Podle vyvojového stupné Ize tenké vrstvy rozdélit do nasledujicich generaci:

generace — jednovrstvy povlak (vyhradné TiC) s tloustkou asi 7 pm a $patnou
soudrZznosti substritu a povlaku, protoZe pfi vyrobé dochazelo k tvorbé era-
karbidu. Pfi obrabéni témito nastroji proto rychle dochizelo k odlupovani
povlaku.

generace — jednovrstvy povlak (TiC, TiCN, TiN) bez era-karbidu na piechodu
substrat — povlak. Zdokonaleni technologie vyroby umoznilo vytvofit vrstvy
povlakii o tloust'ce az 13 pum, bez nebezpeti jejich odlupovani pfi obrabéni.
generace — vicevrstvy povlak (2 - 3, pripadné i vice vrstev) s ostie ohrani¢enymi
prechody mezi jednotlivymi vrstvami. Razeni vrstev odpovida jejich
vlastnostem tak, Ze jako prvni jsou na substritu nanaSeny vrstvy s lepSi
prilnavosti a jako posledni jsou nanaseny vrstvy, od kterych se vyzaduje vysoka
tvrdost a odolnost vii¢i opotiebeni.

generace — specialni vicevrstvy povlak (velmi casto i vice nez 10 vrstev a
mezivrstev), s méné & vice vyraznymi pfechody mezi jednotlivymi vrstvami.
Vyroba takového povlaku je umoznéna cilenym fizenim atmosféry v

povlakovacim zafizeni, podle potfeb technologického postupu povlakovani.

Podle konkrétnich pozadavki se aplikuji jednovrstvé i vicevrstvé povlaky. Rizné

typy povlaki vykazuji rizné vlastnosti, napf. TiC je nejtvrdsi a ma nejvétsi odolnost

viiéi abraznimu opotfebeni, naproti tomu TiN je mékei, ale je odolny proti tvorbé

vymolu na ¢&ele nastroje. ALO; vykazuje nejveétsi otéruvzdornost pii vysokych

teplotach, tedy pfi vysokych feznych rychlostech. Proto ma vicevrstva technologie

velky

vyznam pro optiméalni kombinaci poZadovanych vlastnosti. [1]
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2.1.1 Metody priprav tenkych vrstev

Tenké vrstvy je mozno pfipravovat z pevné nebo plynné fize. V prvnim pfipadé
se vrstvy vytvareji odpafovanim nebo rozpraSovanim pevného materilu (targetu) nebo
nastriku. V druhém pfipadé se vrstvy vytvafi nitridaci, oxidaci, pyrolyzou, chemickou
redukci nebo plazmochemickou syntézou.

Pro vytvifeni tenkych vrstev bylo vyvinuto velké mnoZstvi metod, které lze
rozdélit do tfi zikladnich skupin:

1. metody chemické, oznaCované jako CVD (Chemical Vapor Deposition),

pracovni teploty 700 — 1500 °C

2. metody fyzikilni. oznacované jako PVD (Physical Vapor Deposition),
pracovni teploty pod 500 °C

3. metody fyzikialné chemické, oznacované jako PACVD (Plasma Assisted
CVD) nebo PECVD (Plasma Enhanced CVD), pracovni teploty pod 600 °C

Metody v3ech tfi skupin maji fadu modifikaci, které umoziuji pfipravovat vrstvy
predepsanych vlastnosti na substritech (pfedmétech) riiznych geometrii.
Tato diplomova prace je zaméfena pfedeviim na PVD metody. (2]

2.1.1.1 Metoda CVD

Technologie CVD patfi mezi nejstarsi a nejlépe propracované. Je zaloZena na
principu klasické chemické syntézy tenkych vrstev z plynné faze pii teploté cca
1000 °C. Na konci Sedesatych let byl Gspésné zavrSen vyzkum chemické depozice
TiNy vrstev, ktera zacala byt Siroce primyslové vyuZivina, zejména pro povlakovani
feznych bfitovych destiéek a nastroji ze slinutych karbidu.

Princip depozi¢niho zafizeni vhodného pro vytvareni TiNx vrstev metodou CVD
je schématicky znazornén na obr. 1. Skladd se ze Sesti zakladnich Casti: generatoru
plynného chloridu titani¢itého TiCly, systému michani plynd, depozi¢éni nadoby,
obvodu ohfevu, ¢erpaciho systému a systému regulace a fizeni depozi¢niho procesu,
ktery viak na obr. 1. neni uveden. Systém michani je zakreslen pro michani tfi plyni:
TiCly, N2, a CHy. Pfi soucasném napousténi viech plyni Ize vytvafet karbonitridy ti-

tanu, pfi zavieném CHy nitrid titanu nebo pfi zavieném N karbid titanu. Zafizeni



OPTIMALIZACE POVRCHOVYCH UPRAY SKLARSKYCH FOREM Z HLEDISKA ZIVOTNOSTI
Technickid Univerzita v Liberci, Fakulta strojni, Katedra materidlu

umoziuje vytvaret i vrstvy jiného sloZeni, napfiklad pfi napousténi silanu SiH, vrstvy
silicidu titanu TiSi,, pfi napousténi diboranu B;Hg vrstvy TiB,, nebo pfi napousténi
kysliku Oy vrstvy titanu TiO,. Téchto nékolik pfikladii nazorné ukazuje, Ze moZnosti
chemické depozice vrstev jsou velmi Siroké. Principialné je moZné do depoziéniho
zafizeni napoustét prakticky libovolnou kombinaci plyni.

depozicni nadoba
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Obr. 1Schématické zobrazeni zaFizeni pro chemickou depozici tenkych vrstev nitridu, Karbidu a

karbonitridu titanu. 2]

Vrstvy byvaji rovnomémé s vysokou schopnosti proniku, ktera spole¢né se
samodistici schopnosti procesu zpusobuje velmi dobrou adhezi téchto vrstev a to po
celé ploge povlakovaného predmétu, aniz by s nim bylo nutné rotovat. Dalsi vyhodou
této technologie je moznost vytvafeni povlaki i na tvarové sloZit€jSich predmétech,
kdy je zajisténa jejich vysoka rovnomémrnost a adheze povlaku i v dutindch a dirach
vétSich rozméru.

TiebaZe technologie CVD pfipravy TiNx vrstev je dnes dobfe propracovina, jeji
pouZiti je zna¢né omezeno vysokou teplotou depozi¢niho procesu v fadé pripadi.
Napiiklad u nékterych feznych nastroji z rychlofezné oceli nelze vzdy metodu CVD
pouzit, protoze depozi¢ni teplota musi byt nizkd, v rozsahu cca 200 az 500 °C, aby pfi
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depozici nedoslo k tepelné degradaci zdkladniho materidlu nastroje nebo soucasti.
Kromé toho ma CVD technologie fadu zavaznéjsich nedostatkd, jako je
e vysokd energeticka naro¢nost - plyne z vysoké depoziéni teploty cca 1000 °C
¢ dlouhy pracovni cyklus cca 8 az 10 hodin - dlouhé nabihani na pracovni teplotu
a dlouhé chladnuti po skonéeni depozice
s ckologické problémy - pracuje se s chloridem titani¢itym, jehoZ zplodiny je

tfeba likvidovat, aby neunikaly do ovzdusi

Vyse uvedené skutecnosti jsou hlavni diivody, pro¢ se hledaji a zkoumaji i jiné
zpusoby pripravy tenkych vrstev. Ukazuje se, Ze pro jejich kvalitni depozici pfi
teplotich cca 500 °C a nizSich jsou velmi perspektivni fyzikalni metody PVD a
fyzikalné chemické metody PACVD zaloZené na procesech probihajicich v plazmatu

za snizeného tlaku cca 107 az 10° Pa. [2]

2.1.1.2 Metoda PACVD

Rozvoj fyzikalné chemickych metod vytvareni tenkych vrstev byl stimulovin
predevsim naléhavou potfebou sniZit teplotu predméti pfi vytvafeni vrstev klasickou
chemickou syntézou, tj. metodou CVD. Takovou moznost fyzikainé chemické metody
poskytuji, kdyZ chemické reakce probihaji v ionizovaném prostiedi, tj. v plazmatu.
Proto se tyto metody, vyuzivajici k vytvofeni vrstev plazmatu, obvykle nazyvaji
metody PACVD.

Metody PACVD pracuji na principu plazmochemickych reakci. Ty probihaji
v plazmatu vyboje hoficiho v plynné fazi, nejéastéji smési dvou plyni, které spolu
reaguji a vytvafeji na povrchu substratu vrstvu pozadovaného slozeni. Pro vytvareni
vrstev 1ze pouzit nejriiznéjsi plyny anorganické, organické i metalorganické. [2]

2.1.1.3 Metoda PVD

Technologie PVD mohou byt s uspéchem pouzity nejen pro vytvafeni tenkych
vrstev na nastrojich z rychlofezné oceli, soulastkach z hliniku, hlinikovych slitin a
plastii, ale dokonce i na velmi tenkych, pouze nékolik mikrometri silnych f6liich

z polypropylenu, polyethylenu, polyesteru a dalsich materiali bez jejich tepelné
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degradace béhem depozice vrstvy. Dnes existuji tfi zakladni PVD procesy pouzivané
pro vytvareni tenkych vrstev

1. reaktivni napafovani

2. reaktivni napraSovani

3. reaktivni iontové platovani

Napafovani vrstev je zaloZeno na odpafovani materidlu ve vakuu a na
kondenzaci par odpafovaného materialu na substratu.

Naprasovini vrstev je zaloZeno na rozpraSovani pevného terée proudem kladnych
iontli z plazmatu obklopujiciho teré a na kondenzaci &astic rozpradeného terée na
substraitu.

lontové platovani je plazmatem aktivovany proces, pii kterém tok ¢&astic
odpafenych nebo rozpraSenych z pevného terée je ionizovan v plazmatu plné
vypliujicim prostor mezi zdrojem deponovanych &astic a substratem a substrat je diky
pfilozenému zipornému napéti vystaven toku energetickych iontl, jez zisadnim
zpsobem ovliviuji nukleaci, mikrostrukturu a adhezi vrstvy k substratu.

lontové platovani je hybridni proces. Muze byt provadéno jak pfi procesu
odparovéni, tak i pfi procesu rozpraSovani. Vzdy viak musi byt zarueno, Ze rychlost
rozpraSovani ag,, vrstvy vytviafené na substratu v dusledku dopadu kladnych ionti
urychlovanych na substrit zapornym predpétim substratu bude niZ$i nez rychlost
kondenzace acong dopadajicich ¢astic, tj. acong > aspw. Tato podminka je dobfe splnéna u
systému pracujicich na principu odpafovéani. Rychlost odpafovani je cca o fad vySsi nez
rychlost klasického diodového napraSovani a pfi reaktivnim vytvafeni tenkych vrstev
dosahuje hodnot cca | pm/min. Proto hlavni pozornost pii vyuziti PVD procest pro
povlakovani nastroju a soucasti z rychlofezné oceli byla soustfedéna predevsim na
vyvoj systému pracujicich na principu odparovani.

Znacny pokrok v oblasti depozice vrstev zaloZené na principu reaktivniho
napraSovani byl dosaZen poté, co byly vyvinuty velmi efektivni rozprasovaci zdroje -
magnetrony. Tato skute¢nost zasadné zménila dfivejsi predstavu, Zze pro vytvareni
tenkych vrstev jsou vhodné a perspektivni pouze systémy zaloZené na principu
odpafovani. Rychlost reaktivniho magnetronového naprasovani tenkych vrstev
dosahuje dnes jiZz rychlosti cca 0,5 pm/min a je tedy plné srovnatelna s rychlosti
vytvifeni vrstev v systémech pracujicich na principu reaktivniho napafovani. Navic Ize

otekavat, ze rychlost reaktivniho magnetronového napraSovani se jeSt¢ v blizké
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budoucnosti zvysi. [2] Poznamka: technologie magnetronového napradovéni se také

pouZiva pro nanaSeni vrstev na sklo. Pfedevsim v pfipadé plochého skla lze ziskat

vrstvy, jejichZ vlastnosti ovliviiuji odraZené a proslé svétlo.

Tabulka 1 Porovndni PVD procesii vytviFeni tenkych vrstev [2]

Metoda Odpatovini
elektronovym svazkem
—1 obloukové
vysokoenergetickym \ nizkoenergetickym
[
. ) - vysoka depozi¢ni rychlost
- vysoka depozi¢ni rychlost | - vysoka depoziéni i
- nevyZzaduje aktivaci
rychlost
sadiie alitfn - vysoka ionizace
’ - nevyZzaduje aktivaci i
Freuam N - mikroodpatovani
| - vysoka ionizace ) ;
| - Ti neni roztaven
|| - libovolné umisténi odparovace
| v nadobé
- vysoké napéti # - :
_ | - Ti roztaven - specidlni zapalovani
- nutnost aktivace ¢
- = : ‘ - odparovad pouze - tvorba makro¢astic
- diferencialni Cerpani | }
| ve spodni &asti
Nedostatky i i [ nadoby
- Ti roztaven |
| - obtiZné Fizeni
- Ti roztaven |
- odpafovat pouze ve |
spodni &asti nadoby ‘
Metoda NapraSovani
diodové nebo triodové magnetronoveé
- povlakovani velkych rovinnych
ploch
- homogennéjsi depozice vrstvy na stacionarni - zafizent ve tvaru kontinuglnich
Prednosti
substrat linek
- libovolné umisténi magnetronu
v nadobé
B e ~ problémy pfi povlakovani
Nedostatky | - mala depoziéni rychlost vétsich pfedméti sloZitych tvari

- nizky koeficient vyuZiti terce
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2.1.1.3.1 Naparovani vrstev

Napafovani vrstev probihda za sniZeného tlaku. Je zaloZeno na odpafovani
materialu pfi jeho ohfevu ve vakuu. Pfi ohfevu se materidl umistény v odpafovaci
odpafuje a vzniklé pary kondenzuji na substratu, zakladni princip viz. obr. 2. Jde o
proces kondenzace neutrdlnich ¢astic. Rychlost depozice vrstvy zavisi na rychlosti
odpafovani, tj. teploté¢ ohfevu odpafovaného materialu. Napafovani vrstev muze
probihat bud’ ve vakuu nebo v pfitomnosti reaktivni atmosféry. Prvni proces se &asto
nazyva vakuovym napafovanim, druhy reaktivnim napafovanim.

Napafovani lze provadét dvéma zpisoby: elektronovym svazkem nebo
obloukovym vybojem. Oba zplisoby napafovani se velice lidi. Pfi napafovani
elektronovym svazkem je napafovany material v roztaveném stavu, a proto odpafovaé
musi byt vZdy umistén ve spodni ¢asti zafizeni. Pfi obloukovém napafovani, kdy
dochazi k mikroodpafovani pouze v katodové skvrné rychle se pohybujici po povrchu
katody, neni odpafovany material roztaven a odpafova¢ mize byt v zafizeni umistén v

libovolné poloze. [2]

1 - odpafoval

2 - substrat

3 - odpafené &astice

4 - Eerpani

5 - pfivod pracovniho plynu

Obr. 2 Zékladni schéma napafovani [3]
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2.1.1.3.1.1 Naparovani elektronovym svazkem

Naparovani elektronovym svazkem ma fadu modifikaci. Jednotlivé modifikace
se vzajemné liSi typem a parametry elektronového svazku, zpiisobem jeho pohybu
po odpafovaném materidlu a pracovnim tlakem. Pro napafovani lze pouzit
elektronovy svazek

1. vysokoenergeticky (cca 10 kV) s katodou Zhavenou nebo studenou

2. nizkoenergeticky (cca 100 V) s katodou dutou nebo Zhavenou
Elektronovy svazek muiZe byt smérovany do jednoho mista na odpafovaném
materidlu nebo muzZe po jeho povrchu skenovat.

Pro depozici tenkych vrstev reaktivnim napafovanim nestadi pouze odpafovat
titan, ale je nutné, aby &astice plynné smési dusiku a odpafeného titanu byly aktivovany.
Takova aktivace probiha automaticky, v dusledku intenzivni ionizace, v zafizenich
vyuZivajicich pro odpafovani titanu nizkoenergeticky elektronovy svazek. Neprobiha
viak pfi napafovini vysokoenergetickym elektronovym svazkem. Proto zafizeni
vyuZivajici pro napafovani vysokoenergeticky svazek musi mit pomocny vyboj, ktery
aktivuje smés. Aktivaci lze provadét nékolika zpusoby:

1. systémem ARE (Activated Reactive Evaporation), tj. vloZenim pomocné elektrody s
kladnym potencidlem mezi odpafovac a substrat

2. triodovym systémem se Zhavenym vliknem emitujicim elektrony, tzv. termionically
assisted triode systém

3. pomocnym elektronovy svazek umisténym mezi odpafovac a substrat

4. vysokofrekvenénim pomocnym vybojem [2]

2.1.1.3.1.2 Obloukové napafovini

Kromé obloukového napafovani nizkoenergetickym elektronovym svazkem, kdy
odpafeny material je v roztaveném stavu, existuje velmi perspektivni zpisob
obloukového mikroodpafovani v katodové skvrné pohybujici se po povrchu
neroztavené katody. Hlavni pfednosti tohoto zafizeni je moZnost umisténi vétstho
poétu obloukovych odpafovaci do depoziéni nadoby, ¢imzZ lze zvySit depozicni objem.
Velkym problémem tohoto systému je tvorba makro¢astic, které degraduji vlastnosti

vytvafenych vrstev. [2]
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2.1.1.3.2 NapraSovani vrstev

NapraSovani lze provadét v systémech:

1. bez magnetického pole - stejnosmémé nebo vysokofrekvenéni diodové,

pripadné triodové naprasovani,

2. s magnetickym polem - magnetronové naprasovani.

Trebaze rychlost depozice tenkych vrstev v magnetronovych systémech je vy3ssi

nez v systémech diodovych bez magnetického pole, byla vyvinuta zafizeni pracujici

na obou principech. Zakladni schéma napraSovani je na obr. 3.

Tzv. "hot rod" proces pracuje na principu vysokofrekvenéniho napradovani

rozzhavenych koliki Ti, zasunutych do depozi¢ni nadoby mezi substraty nebo lze

vytviret vrstvu rozpraSovanim valce Ti zahfivané¢ho z vnéjsiho zdroje. Magnetronova

zafizeni pracuji bud’ s nékolika plandrnimi magnetrony umisténymi vedle sebe, nebo

s dvojicemi magnetronii umisténymi proti sobé. Byla rovnéZz vyvinuta zafizeni

s valcovym kolikovym magnetronem. [2]
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1 -terd

2 - substrat

3 - odpradene astice

4 - plazma

5 - pfivod pracovniho plynu
6 - Cerpani

Obr. 3 Zakladni schéma napradovini [3]
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2.1.1.3.3 lontové platovani

lontové platovini je kombinaci napafovéni a napraSovani. Je to proces aktivovany
plazmatem, které vypliiuje cely prostor mezi zdrojem deponovanych ¢&astic a
substratem. Tok &astic, které jsou odpafeny nebo rozpraseny z pevného terde, je v tomto
plazmatu ionizovan. Na substritu je pfiloZeno zdporné napéti, které ho vystavi toku
energetickych iontu, coz zasadnim zpisobem ovliviiuje nukleaci, mikrostrukturu a
adhezi vrstvy. Mezi substritem a odpafovatem je vytvoreno silné elektrické pole a
dochazi k elektrickému vyboji v plynné atmosféfe, ktery ionizuje &astice plynu i
odpafené Castice Cist¢ho kovu. Reakei iontd vznikd povlak, ktery se usazuje na povrchu
pfedméti vsazky. Princip je znazornén na obr. 4.

Pfi této metodé musi byt vZdy spinéna podminka, Ze rychlost rozpraSovani vrstvy
vytvafené na substritu v dusledku dopadu kladnych ionti urychlovanych jeho

zapornym napétim, bude niZsi neZ rychlost kondenzace dopadajicich &astic. [2]

///f
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1 - odpafovat nebo teré

2 - substrat

3 - ionty plazmatu

4 - tastice pracovaiho plynu
& Rl 5 - Zastice odpafeného nebo

rozprasen¢ho matenialu
6 - plazma
(li: 7 - piivod pracovniho plynu

8 - Cerpani

\R\

\

Obr. 4 Zikladni schéma iontového platovini |3]
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2.1.1.4 Porovnani PVD a CVD metod depozic tenkych vrstev

PVD metody depozice tenkych vrstev pracuji na principu rozprasovani nebo
odparovani pevného terée v inertni nebo reaktivni atmosfére, CVD metody pracuji na
principu chemické syntézy vrstev z neutralni nebo aktivované smési pracovnich plynu.
Provozni parametry zafizeni pracujicich na riznych fyzikalnich principech se vyrazné
1isi.

PVD PACYD 1]
£ 5507 <5507 =10007°C

P P A 4 5 T e, <
upntavhi aktivace
ipafavini eyl plum

’ N
N

o 10 e w0 w0t n
—,[P]

o S R

Obr. 5 Schématické rozdéleni metod PVD, PACVD a CVD podle celkového pracovniho tlaku py [2]

Jednotlivé metody vytvareni tenkych vrstev se vyrazné lisi hodnotou celkového
pracovniho tlaku pr. Rozdéleni metod podle celkového pracovniho tlaku viz obr. 5. Pfi
nizkych tlacich, kdy A > d, se ¢astice v prostoru mezi zdrojem atomii a substritem
nesrizeji a na substrat dopadaji v pfesné definovaném pfimocarém sméru. Proto pfi
povlakovani pfedméti slozitych tvari je tieba predméty otacet, aby vytvareny povlak
byl po celé plose predmétu homogenni. Tento problém nevznikda u metody CVD a
PACVD, které pracuji pfi znaéné vyssich tlacich pr > 10 Pa. Pfi takovych tlacich v
diisledku velkého poétu vzajemnych srazek jednotlivych Castic se vytvari homogenni
vrstva i na élenitych plochach predmétu bez jejich rotace. Proto metoda PACVD je
velmi perspektivni, zejména pro povlakovani nejriiznéjSich tvarovanych soucasti a

nastrojii, tj. pro ucely strojirenstvi. PIné zvladnuti této metody vSak bude vyzadovat
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vyfeSit zejména problém homogenity vyboje, ktera rozhoduje o homogenité

vytvafeného povlaku. [2]

Tabulka 2 Fyzikélni srovnani PVD, PACVD a CVD metod depozice TiN vrstev [2]

PVD PACVD CVD
Vychozi material pevny Ti material plyn TiCl, plyn TiCl,
Pracovni plyn Ar + N, nebo N, i TiCl, + N, + H; TiCl, + N, + H,
Mezni tlak [Pa] 1 10" 1
Pracovni tlak [Pa] 102 az 1 \ d_lhnfaz_ 10° s 10°
Volna draha &astic A~dsy [ A<<dga Acvp < Apacvn
Predpéti substrétu [V] 0az-200 -1000 az -2000 0
Teplota substratu [°C] 50 a vy3si 300 az 600 1000
Rychlost depozice [um/min] 0,05az 1 0,05 az | 0,1
Textura 59 Tu;na__— (200) (111)y/220)
Rotace substratu ano Sk o ne ne

ds 1 ..... vzdalenost substratu od pevného terce Ti

dy.a ..... vadilenost katody (pfedmétil) od anody systému

2.1.2 Vlastnosti tenkych vrstev

Slou¢eniny kovi skupiny IV.B jsou znamy svymi mimofadnymi fyzikalnimi
vlastnostmi. K nejvyznamné&j$im vlastnostem tenkych vrstev obsahujicich nitrid titanu
TiNy patfi:

1. velmi vysoka tvrdost spojena s pomérné nizkou kiehkosti

(o]

. vynikajici odolnost proti otéru
. vynikajici odolnost proti vodni korozi a oxidaci az do teploty 500 °C

. nizky koeficient tfeni

(5 T S

. chemicka inertnost

. moZnost vytvafeni nestechiometrickych sloucenin ve velmi Sirokém rozsahu x

~

. kovova elektricka vodivost
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8. selektivni optické vlastnosti - transmise ve viditelné oblasti a reflexe v

infratervené oblasti spektra

9. barva s odstiny regulovatelnymi stechiometrii x
Tyto vlastnosti 1ze vyuzit v fadé praktickych aplikaci.

Tenké vrstvy TiNy se dnes béZné pouzivaji jako dekora¢ni povlaky imitujici zlato
na hodinkova pouzdra, naramky, fetizky, ramecky bryli a biZuterii, otéruvzdorné,
antifrikéni a mechanicky vysoce odolné povlaky na fezné, vrtaci, taZirenské a lisovaci
nastroje a rizné strojni soucdsti vystavené silnému mechanickému namahani a tfeni,
antisorpéni povlaky na vnitini stény vakuovych komor a termojadernych reaktori,
antikorozni povlaky napfiklad na lopatky turbin, vodivé vrstvy a difizni bariéry v
mikroelektronice a opticky selektivni povlaky vytvarejici tepelna zrcadla.

V mnoha pfipadech bylo ukazino, Ze vlastnosti vrstev pfimo souvisi s jejich
mikrostrukturou. Navzdory této vyznamné skute¢nosti existuje dnes pouze kvalitativni
predstava o vyvoji mikrostruktury vrstev. Postupné byly vypracovany tii strukturni
zoénové modely. Viechny jsou zaloZeny na faktu, Ze mikrostruktura tenkych vrstev Gzee
souvisi s pohyblivosti adsorbovanych atomi na povrchu rostouci vrstvy. Lisi se viak
zpusobem, jakym je dodavana energie adsorbovanym atomum. Prvni model byl
vypracovan pro napafované vrstvy a vyvoj mikrostruktury vysvétluje pouze na zikladé
tepelné indukované povrchové pohyblivosti.

Druhy a tfeti model je pouzZitelny pro nerovnovazné depoziéni procesy
(napraSovani, aktivované naparovani, iontové platovani) a ukazuje, jak se vyviji
mikrostruktura pfi  vzdjemném pisobeni tepelné indukované pohyblivosti a
pohyblivosti indukované iontovym bombardovanim fizenym pfedpétim na substratu
nebo tlakem pracovniho média py. V aktivovanych plazmochemickych procesech se
kromé povrchové pohyblivosti indukované teplem a iontovym bombardovanim muze
vyrazné uplatnit i tzv. chemicky indukovand povrchova pohyblivost. V podstaté se
jedna o zménu mnozstvi, pfipadné druhu adsorbovanych ¢Castic a ovlivnéni jejich
vazebnich sil (adsorpce, desorpee) v dusledku chemickych reakei, které probihaji na
povrchu rostouci vrstvy. Znacéna slozitost chemickych procesii probihajicich na povrchu
vrstvy zatim neumoZnila tento jev jednodude zahrmnout do strukturniho modelu.
Chemicky indukovana povrchova pohyblivost rovnéz silné ovliviiuje mikrostrukturu i

vlastnosti vrstev.
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Lze ocekavat, Ze intenzivni vyzkumné prace zaméfené zejména na oblast
reaktivni depozice tenkych vrstev umozni nalézt obecné zdkonitosti pfi rilstu vrstev,
zpfesnit strukturni model a vypracovat nové technologické postupy pfipravy vrstev s

presné definovanymi vlastnostmi. [2]

2.1.2.1 Mechanické vlastnosti tenkych vrstev

Vsechny povlaky vytvafené z plynné faze jsou charakteristické malou tloustkou,
ktera se pohybuje zhruba okolo nékolika pm. Z tohoto divodu jsou také oznatovany
jako tenké vrstvy. Druhou vyznamnou vlastnosti vétsiny téchto povlaki je vysoka
tvrdost. Dal8i specifické vlastnosti jednotlivych vrstev zavisi na druhu pouzité
technologie jejich nanaseni.

Jak jiz bylo uvedeno, jednou z hlavnich mechanickych vlastnosti tenkych povlaki
je tvrdost, resp. mikrotvrdost. Ta je vzhledem k malé tloudtce vrstvy ovliviiovana
zakladnim materidlem, ktery ma zcela odlisné vlastnosti. Dale je také hodnota
mikrotvrdosti urcovana sloZenim, velikosti zrma a vnitinim pnutim. V pfipadé nitrida
tvrdost roste se zvySujicim se obsahem dusiku, aviak po dosaZeni urcité maximalni
hodnoty za¢ina mimé klesat. I pfi stejné hodnoté mikrotvrdosti mohou byt fyzikalni
vlastnosti, ale i odolnost proti opotfebenti, rozdilné.

Jak jiz bylo naznaceno, daldi zvyznamnych vlastnosti tenkych vrstev je
otéruvzdornost. Ta zavisi zejména na stechiometrii, textufe a fazovém sloZeni povlaku.
Ty lze do urcité miry ovliviiovat technologickymi parametry. Pravé diky vysoké
odolnosti proti otéru a nizkému koeficientu tfeni se vytvareji nékteré povlaky na ocelich
a slinutych karbidech. Priznivé vlastnosti napf. TiC vrstev se vyrazné projevily ve
formé tenkého souvislého povlaku pravé na feznych destickach ze slinutych karbidi,
kde se postupné uplatnily i dalsi slou¢eniny jako napf. TiN, TiNC atd. V3echny maji
velkou tvrdost a pusobi jako difiizni bariéry, kdyz brani chemickycm reakeim mezi
nastrojem a obribénym materialem. Vyhodou napovlakovanych nastrojii je zvySeni
jejich trvanlivosti, déle také zmenSeni mémé fezné sily a sniZeni teplot v misté styku
nastroje s obrobkem, coZ umozZiiuje zvyseni feznych rychlosti.

Tfeni i otér materidlu s povlakem mohou vyrazné zhorSovat nerovnosti povrchu
vrstvy. Drsnost je tedy dalsi vlastnosti tenkych povlaki, kterd mize hrat v mnoha

pfipadech velmi vyznamnou roli. Je ovlivnéna parametry podloZky i nanaseni povlaku.
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Pfi mal¢ tloustce vrstvy se predpokladd, Ze geometrie jejiho povrchu je stejna jako u
zakladniho materidlu, av3ak podrobna méfeni prokazala platnost tohoto pfedpokladu
pouze pro velmi tenké vrstvy s tloustkou okolo 1 pm.

Velmi dileZitou charakteristikou vrstev je jejich spojeni se zikladnim materidlem.
Adheze je vysledkem vzijemnych vazeb a jejich dokonalosti a zavisi nejen na typech
materialt, ale pfedeviim na pfipravé povrchu, technologii a parametrech nanaseni
povlaku a jeho tloustce. DileZita je také Cistota povrchu substratu pfed nandSenim
vrstvy, protoze i malé mnozstvi neistot mize zhorSit spojeni mezi zdkladnim
materidlem a povlakem. SoudrZznost vrstvy se substritem tzce souvisi s vnitinim
pnutim. Vnitini pnuti mizZe byt i tahové i tlakové, je urfovano podminkami vzniku a
riustu zirodki a jeho velikost je ovliviiovdna rozdilem roztaZnosti, zménou hustoty,
vyskytem poruch, dutin a fizovymi transformacemi. Velkd pnuti zejména v mistech
spojeni vrstvy s podloZkou zna¢né sniZuji Zivotnost povlaku. Na sniZeni vnitiniho pnuti
a zlepSeni soudrZznosti pfiznivé pulsobi fizend struktura vrstvy, pfipadné vyuZiti
mezivrstev a vrstev proménlivého sloZeni u vicevrstvych povlaki.

Jednou znevyhodnych mechanickych vlastnosti je nehomogenita z hlediska
povrchu vrstvy, kterd je zplsobena vyskytem port, dutin a jinych poruch. Ta ma velmi

negativni vliv na nékteré mechanické i fyzikalni a chemické vlastnosti povlaki. [4]

2.1.2.2 Fyzikalni vlastnosti tenkych vrstev

Mezi hlavni fyzikdlni vlastnosti tenkych vrstev patii optické a elektrické
vlastnosti. Z optickych vlastnosti se jedna o index lomu a adsorbei k povrchu povlaku.
Toto byva v8ak nepfiznivé ovliviiovano pravé znaénou nehomogenitou povrchu. Z toho
tedy vyplyva zavislost optickych vlastnosti na dokonalosti povrchu. Mezi optické
vlastnosti patfi také barva. Napf. u tenkych vrstev TiN je typicka zména barvy od Sed¢
pfes riizné odstiny Zluté aZ k hnédé podle obsahu dusiku, resp. stechiometrie nitridu,

7 hlediska elektrickych vlastnosti je rozhodujici mémy elektricky odpor. Ten u
TiN povlaki klesa s rostoucim obsahem dusiku. Dilezita je viak i ¢istota, pritomnost
kysliku mérny elektricky odpor zvétduje. Stejné jako ostatni vlastnosti zavisi konkrétni

hodnoty na technologickych podminkach pripravy povlaku. [4]
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2.1.2.3 Chemické a biologické vlastnosti tenkych vrstev

Mezi chemické vlastnosti patfi odolnost proti oxidaci a korozni odolnost. Ta je
napf. u TiN jako kompaktniho materialu velmi dobra, avak v pfipadé povlaku miiZe byt
vlivem jeho mikroporezity zhorSeno korozni chovani zakladniho materidlu (a to i
v pfipadé korozivzdornych oceli), na jehoZ povrch pusobi okolni prostiedi. V mistech
port je zna¢né nehomogenni korozni prostiedi, coZ potlaéuje vznik pasivaéni vrstvy.
Tento nepfiznivy jev Ize eliminovat pfidanim malého mnoZstvi Pd nebo Pt do Ti, které
podstatné zlepsi korozivzdornost, zejména v prostredi kyseliny solné a sirové, aniz by
se zhorsila odolnost proti opotiebeni.

V posledni dobé jsou stfedem zajmu i biologické vlastnosti tenkych vrstev, a to
v podobé biokompatibility, coZ je schopnost povlaku zaglenit se do systému Zivého
organismu a szit se s zivou tkani tak, aby nedoslo k nezadoucim reakcim tohoto systému

vedoucim k jeho narudeni ¢i poskozeni. [4]

2.1.3 Spojeni vrstva - substrat

Spojeni mezi povlakem a zakladnim materialem je tvofeno ze &tyt oblasti:

1. substrat (zakladni material)

2. prechodova zona mezi substratem a vrstvou
3. povlak, ktery muze byt vytvofen z vice vrstev
4

povrchova oblast vrstvy, ktera prichazi do kontaktu s okolim

Viechny ¢tyfi zony maji rovnocenny vyznam pii vyvoji a tvorbé spojeni mezi
vrstvou a substritem. Jako zikladni materialy jsou dnes pouzivany rychlofezné oceli,
legované 1 nelegované, korozivzdorné, slinuté karbidy, sklo, keramika i plast.
V zavislosti na zakladnim materialu, parametrech tvorby vrstev a chemickém sloZeni
vrstev se vytvareji ruzné prechodové zony mezi substriatem a povlakem.

Tyto prechodové zony dale urCuji  pevnost spojeni mezi vrstvou a substritem a
maji vyznamny vliv na morfologii vrstvy. 8 ohledem na chemické sloZeni spojeni, které
mohou vytvafet pro toto spojeni typické vlastnosti, vznikaji diky plazmovému vytvafeni

vrstev litky, které miZeme rozdélit do tii skupin:
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periodické soustavy prvki napi. TiN, WC, ZrB

napf. kubicky BN, SiC, AIB

iontové litky: oxidy prvkia Al, Ti, Zr a Be napi. ALOs, TiO; a ZrO»

kovové litky: nitridy, karbidy a boridy kovi étvrté az Sesté vedlejsi skupiny

kovalentni Litky: boridy, karbidy a nitridy prvki B, Si a Al nevyjimaje diamant,

Je zieyme, Ze kazda ze tfi skupin vykazuje vyhody i nevyhody se zfetelem na

pouZiti pro tvrdé funkéni povlaky. Kvalitativni porovnéni viz. tabulka 3 a tabulka 4.

Jako vhodné pro povlakovani kovovych substriti se jevi kovové latky.

Tabulka 3 Kvalitativai srovndni viastnosti kovovych (m), iontovych (i) a kovalentnich (c) litek |5]

1 . - -
energie bt Lebaticatii koef. |pfilnavost lrtl.'tdenc‘e moZnosti
oriiad tvrdost | kfehkost téni| stabilita tepeln. | ke kov. |vzijemného | vicevrstvé
poJ roztazn. | substratu | pusobeni | struktury

mald ¢ | ¢ | i |m] i | i | m | m | m
m m c o m m i ' - i
| B I 7
velka 8 O S| e - e | c = c | i c
Tabulka 4 Kvalitativai srovndni viastnosti kovovyeh latek boridy (b), Karbidy (¢), nitridy (n) |5}
B | [ coef. filnavost | tendence
bad - ledambiks Loul.r pfilnavos endenc
tvrdost | kfehkost| . o | i tepelné ke vzij.
: roztaznosti | kov.substrat |  piisobeni
mala b n ¢ n n l b b
|
! C C b [ C C | c C
i R, X e R
velka| n B ope Rl b b -] n n
Vytvafeni povlaka plazmatickymi metodami je daleko rychlejdi nez

jednoduchy prenos znamych vlastnosti latek na tenké vrstvy. Cilené ovliviiovani

povlakovaciho procesu umoziuje dosaZeni o¢ekavanych nebo dokonce novych

vlastnosti deponovanych vrstev v porovnani s vlastnostmi konven¢né vyrobenych

povlaki. Vrstvy mohou byt dle charakteristickych znamych rysu jako je struktura

vrstvy, chemické sloZeni, morfologie vrstvy a atomérni struktura rozdéleny do riiznych

typu vrstev:

e jednovrstvé vrstvy ve formé polykrystalickych povlakii
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viceprvkové vrstvy ve formé vrstev s vice nez dvéma chemickymi prvky
vicefazové vrstvy ve formé mikrodisperznich a nanodisperznich vrstev

vrstvy s nestejnomémymi fazemi ve formé kovovych nebo amorfnich oblasti
vrstev

gradientni vrstvy se zménami chemického sloZzeni nebo vrstevné morfologie

v jednom prostorovém sméru

Soucasné se zajem ve vyzkumu i v praxi zaméfuje na vicevrstvé povlaky, jejichz

jednotlivé vrstvy mohou byt opét vicekomponentni vrstvy z divodu moZnosti

kombinovani vlastnosti vrstev jako napf. tvrdost a houZevnatost.

Vzhledem k vzdjemné interakci povrchovych oblasti spojeni vrstva - substrat

s okolim je vyhodné zavést kone¢nou vrstvu. [5]

2.1.4 Prechodova zona

Prechodové zony uréuji pevnosti spojeni mezi:
e vrstvami a substratem

e vrstvami navzajem

Lze rozlisit 5 druhu vytvofenych pfechodovych zon (viz obr. 6):
rozhrani téméf bez vzajemného vlivu (pusobeni), diky ¢emuZ prednostné
existuje mechanicka soudrznost: napf. kovalentni vazby mezi latkami
(¢aste¢né) koherentni rozhrani: napf. mezi kovovymi latkami na kovovém
substratu
rozhrani s kombinovanymi fizemi: napf. mezi iontové spojenymi latkami a
kovovym substratem
piechodova zona vznikla nasledkem tepelné difize mezi ¢asticemi tvofici vrstvu
a materialu substratu
pfechodova zona vznikla nasledkem dopadu vysokoenergeticky nabitych ¢astic

pouzitou pseudodifuzi
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Obr. 6 Zobrazeni forem prechodovych zon napf. ploch rozhrani mezi vrstvami a substrity

popFipadé mezi vrstvami [5]

Zvlastni vyznam pfi prumyslové aplikaci spojeni vrstva - substrit, které jsou

vyrdbény plazmovymi povlakovacimi metodami, je proces pseudodifize.

Na rozdil od teplotni difuze vnikaji ¢astice vytvirejici vrstvu také pfi nizké teploté

v rozsahu nanometrii do objemu substritu. Proto mohou vznikat pfechodové zony, které

zpiisobuji dobrou pevnost mezi vrstvou a substratem popfipadé mezi vrstvami. [5]
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2.1.5 Hodnoceni parametru vrstev

Pfi hodnoceni parametrii tenkych vrstev jsou méfeny hlavné zakladni mechanické
vlastnosti tenkych vrstev, kterymi jsou jejich tloustka, adheze a mikrotvrdost.

2.1.5.1 Méreni adheze tenkych vrstev

Ptilnavost neboli adheze tenkych vrstev k podlozee je jednou z nejdilezitéjsich
vlastnosti prakticky pfi vSech aplikacich, ktera ovliviiuje uzitné vlastnosti celého
napovlakovaného komponentu. Jeji kvalita zavisi na nékolika faktorech.

Jednim z hlavnich faktorii ovliviiujicich adhezi jsou vazebné sily mezi substratem
a vrstvou, jejich charakter a velikost. Podle charakteru mohou byt:

1. chemické (vyzaduji vhodnou polohu atomi pro vzajemné sdileni elektroni)

2. van der Waalsovy (vznikaji v dusledku polarizace mezi atomy)

3. elektrostatické (vznikaji pfi vytvareni elektrické dvojvrstvy mezi vrstvou a
substratem)

4. mechanické (jde o spojovani zapadani vrstvy do nerovnosti substratu ve sméru

rovnobézném s rozhranim)

Dalsim ovliviujicim faktorem jsou silna smykova napéti na rozhrani mezi
substratem a vrstvou, ktera jsou zpiisobena rozdilnymi vlastnostmi vrstvy a substratu,
kterymi jsou modul pruZnosti a koeficient teplotni roztaZnosti a déle také vnitinim
makropnutim generovanym ve vrstvé béhem jejiho vytvareni.

Adheze zavisi i na mikrostruktufe vrstvy, zejména v oblasti rozhrani, kde mohou
vznikat pfi depozici dutiny zplsobujici slabou vazbu. Ty nejen, Ze sniZuji adhezi vrstvy
k substratu, ale mohou zpiisobovat snadné praskani vrstvy podél takovych dutin. Tyto
dutiny se mohou vytvafet predeviim na ryhovanych povrsich v disledku preferencni
nukleace.

SoudrZnost viak miZe byt ovlivnéna je$té pred nanaSenim vrstev. Je totiz velmi
zavisla na &istoté povrchu substratu v okamZiku nukleace na poc¢atku ristu vrstvy. Aby
bylo dosaZeno dobré adheze, je nutné zajistit dokonalé ocisténi substratu jak od ne€istot
a mastnoty, ale také od povrchovych oxidii. Toho dosdhneme pomoci chemického
Cisténi a ve vyboji iontovym bombardovanim. Dale je nutné, aby byl povrch
povlakovanych ploch dokonale hladky, nejlépe lestény. Tim dosidhneme sniZeni
preferenéniho riistu vrstvy v disledku preferenéniho vybéru nukleacnich center.
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Vzhledem k tomu, Zze na dokonalosti spojeni a vazeb zavisi uzitné vlastnosti
celku, vénuje se znaéna pozomost nejen vyvoji novych technologii zajistujicich lepsi
pfilnavost deponovanych vrstev, ale také vyvoji metod pro méfeni nebo alespon
hodnoceni jakosti spojeni povlaku se zikladnim materialem.

V soucasné dob¢ se nejvice pouzivaji dvé zakladni metody hodnoceni adheze:

1. metoda odtrhavaci
2. metody vnikaci

[4]

2.1.5.1.1 Metoda odtrhavaci

Mechanicka zkouska odtrhavaci je zaloZena na urfeni tahové sily nutné
k odtrzeni povlaku ur¢ité plochy od zikladniho materialu. Tato sila je pfenasena
pomoci tyCe, ktera je pfipevnéna k povlaku 1 k zakladnimu materialu pomoci riiznych
cementi nebo epoxidovych lepidel, jejichz pevnost viak musi byt vétsi nez pevnost
spoje mezi vrstvou a substritem. Vysledky této metody jsou velmi citlivé na smér
pisobeni tahové sily, protoze i nepatrné odchylky od kolmého sméru k roviné povrchu
méni zpusob tahového namahani. K vyvolani potfebné sily k odtrZeni je moZno vyuZit i
jinych  zpusobu, jako napf. odstfedivych sil nebo ultrazvuku. V pfipadé
nemagnetického ziakladniho materidlu Ize vyuzit elektromagnetickych sil. Mechanicka
napéti pro odtrzeni hlavné kiehkych povlaki lze vyvolat i kratkodobym ozifenim

laserem dostate¢ného vykonu.

2.1.5.1.2 Metody vnikaci
Metody vnikaci patfi k nejbéZnéj§im metodam kontroly adheze. Jsou zaloZené na
generovani pnuti na rozhrani mezi povlakem a zikladnim materialem, a to pfi statickém
zatlacovani indentoru nebo pfi podélném vrypu.
Vnikaci metody jsou tedy déleny na:
1. metodu vpichovou (indentation test)

2. metodu vrypovou (scratch test)

Podstatou vpichové metody je vtlaovani indentoru do napovlakovaného télesa,

kdy pfi uréitém zatizeni vzniknou v okoli vtisku trhliny mezi povlakem a zikladnim
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materialem. Méfitkem adheze je hodnota lomové houZevnatosti rozhrani K¢, ktera je
funkci modulu pruznosti a Poissonovy konstanty.

Predpoklada se, Zze lom v ploSe spojeni v blizkosti plastické zony vzniklé pfi
vtisku ma mensi houZevnatost neZz povlak nebo substrat. Pokud tomu tak neni a lom
vznikne v povlaku nebo zikladnim materidlu, poklada se houZevnatost spojeni vétsi
nebo alesponi takova, jaka je poruSené casti. Méfeni je samoziejmé ovlivnéno
poruchami i pnutim ve vrstveé.

Vrypova metoda patii mezi nejlepsi testy adheze tenkych vrstev. Princip této
metody (viz. obr. 7) spo€iva v posouvani zatiZeného diamantového hrotu po povrchu
soubéZné s rozhranim, vrstva je timto deformovana a tvofi se v ni drazka. Hrot je
zatézovan krokové nebo spojité rostouci silou piisobici kolmo na povrch aZ do hodnoty,
kdy pnuti vyvolané deformaci zptisobi odlupovani a odpryskavani povlaku. Této urcité
hodnoté minimalniho zatiZeni, pfi kterém dojde k porudeni povlaku a jeho pfilnavosti,
se fika kritické zatizeni a ta je pravé mirou adheze dané vrstvy k danému substratu.

Lom miiZze mit nasledujici podoby:

e Uplné odstranéni povlaku
e mistni (plosné omezené) oddéleni povlaku pfi mensim zatiZeni

* jakékoliv malé odtrzeni na 1 cm délky vrypu

Kritické zatiZzeni mizZe byt vyhodnocovano sledovanim drahy vrypu v optickém
mikroskopu, rentgenovym zobrazenim povrchu, ze signalu akustické emise atd.

Hodnota kritického zatiZzeni vyrazné zavisi na mnoha faktorech. Patfi mezi né
predeviim faktory, které by se daly oznacit jako vnitini. Jsou jimi napf. vlastnosti
substritu, vlastnosti povlaku a jeho povrchu a také tfeci sila a koeficient tfeni. Dal3i
ovliviujici faktory se tykaji samotného provedeni méfeni a ty by bylo mozno oznacit
jako vné&jsi. Sem patfi napf. rychlost posuvu a zatéZovani, polomér nastroje (hrotu) a
jeho opotiebeni, faktory nastroje a také vliv prostredi.

Ani jedna z uvedenych metod (vnikaci i odtrhavaci) v3ak neni dokonald, tudiz
vyvoj nelze pokladat za ukonceny.

Nutno také jesté zdiraznit, Ze vybér vhodnych metod kontroly soudrznosti zavisi

nejen na typu povlaku, ale i na jeho rozmérech a vlastnostech.
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diamantovy hrot F
smér pohybu
— tenké vrstva

NN

Obr. 7 Princip vrypové metody pFi méFeni adheze vrstvy

substrét

A

2.1.5.2 Meéreni tloust’ky tenkych vrstev

Je znamo mnoho zpusobi, jakymi lze méfit tloustku povlaku. Nékteré metody
méfi tloustku pfimo, jiné zase vychazeji napf. z hmotnosti uréité plochy a uréuji tzv.
hmotnostni tloustku a nebo vyuzivaji funkéni zavislosti nékteré vlastnosti na tloustce
vrstvy. V pripadé téchto metod se jedna o méfeni nepiimé.

Méfeni je mozné providét po naneseni povlaku na substrat, aviak v nékterych
pfipadech ho lze méfit i pribéZné béhem procesu nanaSeni. Tento druhy zpisob
umoZiiuje méfit prirustek vrstvy v zavislosti na ¢ase a zjistovat tedy rychlost ristu,
kterou lze pak ovliviiovat nékteré vlastnosti, napf. strukturu.

Metody méfeni hloubky je tedy moZno rozdélit na:

1. Pfimé
e metoda Kalotest
e metoda méreni profilometrem
2. Neprimé
e« metody optické
e metody elektrické
e metoda magneticka
e metody vychazejici z méfeni hmotnosti
e metody vyuzivajici interakce vrstev s ¢asticemi nebo zafenim

[4)
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2.1.5.2.1 Metoda Kalotest

Metoda Kalotest je jedna z nejpouzivanéjsich zplsobl méfeni tloustka povlaki.
Jeji princip (viz obr. 8) spociva v provedeni vybrusu (kaloty) do povlaku, ktery ma tvar
kulového vrchliku a pronikd az do zakladniho materialu. Vybrus se provadi na
jednoduchém zafizeni pomoci rotujici kalené koule. Z pruméri kruznic na vnéjsim a
vnitinim povrchu povlaku a ze znamého priméru koule se vypoétem uréi tloustka

vrstvy podle nasledujicich vzorct:

=R Ry
Y =R’-R;’
S=X-y
kde: s Refooio—on polomeér koule [mm)]
R i vnitini polomér kaloty [mm]
| L e D o vnéjsi polomér kaloty [mm]
X vzdalenost od stfedu koule k povrchu substratu [mm]
Ve i vzdilenost od stfedu koule k povrchu vrstvy [mm]
Sraloomian o tloust’ka vrstvy [mm)
I
tenka vrstva Rk subsirit
155 &
L 7 :
Y L 20007
. ~

N
NN

Obr. 8 Schéma kalotového vybrusu pro méfeni tlouSt'’ky poviaku

Konstrukce zafizeni na tvorbu kalot viak omezuje aplikaci tohoto typu méfeni
tloustky vrstev na vnitinich nebo jinak geometricky nedostupnych plochach mérenych

vzorkil. Jinak lze méfeni provadét na vzorcich a nastrojich s vétSimi rovinnymi i
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valcovymi zakfivenymi plochami. Méfeni také vyzaduje kvalitni povrch substratu se
stfedni aritmetickou uchylkou profilu Ra = 0,2 pm. Pokud drsnost dosahuje vyssich

hodnot, presnost méfeni se sniZuje nebo je uplné znemoznéno.

2.1.5.2.2 Ostatni metody

Dalsim zptsobem méfeni tloustky povlakii po skonéeni depozi¢niho procesu je
méreni profilometrem. To spociva v taZzeni hrotu po povrchu vrstvy, jehoz vertikélni
pohyb je prevadén na elektricky signal. Tento zpusob vsak vyzaduje vytvofeni tzv.
schodu na povrchu soucasti. Ten se zajisti zakrytim ¢asti povrchu substratu pied
depozici tak, aby zistala nepokrytd. Tato metoda dile vyZzaduje vysokou kvalitu
povrchu substratu.

Mezi velmi presné metody patii metody optické. Podstata téchto metod vychazi
ze trech fyzikalnich jevi, které nastavaji pii interakci svétla s latkou. Jsou to:

e absorpce

e interference

® polarizace zareni
Absorpéni metoda dovoluje i pribézné méfeni tloustky a umoziiuje tak uréit také
rychlost nanaseni vrstvy. AvSak jak tato metoda, tak i polarizaéni (elipsometrickd), je
omezena na méfeni povlaki na rovinnych a hladkych podlozkach.

Elektrické metody vyuzivaji pfedev§im méfeni elektrického odporu a kapacity.
Obé elektrické veli¢iny zavisi na geometrickych rozmérech vrstvy, ktera vytvari odpor,
resp. kondenzator. Tloustku povlaku je moZzné méfit také pomoci sledovani zmény
parametrii rezonan¢niho obvodu vlivem pfitomnosti tenké vrstvy v blizkosti civky. Pfi
dalsim zptsobu méfeni, resp. vypoditani tloustky povlaku, je mozno vyuzit také vlivu,
ktery maji pary vypafované latky v ionizaénim zafizeni pii depozici na iontovy proud.
ProtoZe je moZné priibéZné méfeni velikosti ionizacniho proudu, da se ur€it rychlost
vypafovani, coZ je vyhodou tohoto zpiisobu. Z té se posléze vypocita tloustka vrstvy.
Nevyhodou je v3ak nutnost ¢astého Cisténi vnitfku izolacniho zafizeni od usazenych
latek.

V pripadé paramagnetickych povlakii na feromagnetickych substratech lze pouzit
metodu magnetickou. Tloustku vrstvy lIze uréit z hodnot magnetického odporu, protoze

vrstva pisobi jako mezera v magnetickém obvodu.
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Metod vyuzivajicich stanoveni hmotnosti latky zkondenzované na substratu je
vice. Jednou znich je metoda vyuZivajici mikrovahu. Pfi jejim pouZiti je nutné
zabezpetit jeji vysokou citlivost (alespon 10* g . ecm™), dale mechanickou pevnost,
stabilitu pfi vysoké teplot¢ a aperiodické tlumeni. Timto zpusobem, jak jiz bylo
uvedeno, se urCuje tzv. hmotnostni tloust'’ka.

Pfi metodach vyuzivajicich interakce vrstev s ¢asticemi nebo zarenim lze vyuzit
vice privodnich fyzikalnich jevli vznikajicich pravé pfi interakci zafeni a elektroni
s latkou. Jedna se predevSim o absorpci, fluorescenci a zpétny rozptyl zareni. P
absorpci se jako zdroje zifeni vyuziva radioaktivnich latek vysilajicich zéfeni «, B, v,
piipadné zdroje urychlenych elektroni vyuzivajicich se na buzeni primarniho
rentgenového zafeni v tenké vrstvé, resp. v podlozce pod tenkou vrstvou. Pi
fluorescenci se vyuziva méfeni intenzity rentgenového zafeni vznikajiciho ve sledované

vrstvé. PodloZka ale nesmi obsahovat prvek, jehoZ zifeni se méfi.

2.1.5.3 Méreni mikrotvrdosti tenkych vrstev

Mikrotvrdost tenkych vrstev se obvykle méfi mikrotvrdomérem s Vickersovym
indentorem. Volba vhodného zatiZzeni diamantového hrotu zavisi predevsim na tloustce
vrstvy a tvrdosti substratu. Zvlastni pozornost by méla byt vénovéna pravé pii méfeni
tvrdosti tenkych tvrdych vrstev deponovanych na substraty s nizsi tvrdosti. Substrat
nesmi byt deformovan pfi vtisku diamantového hrotu. Protoze pro Vickersiv hrot Ize
predpokladat, Ze tlak vyvolany hrotem pronikd do hloubky rovné 1,5nasobku
thlopricky vpichu d, je minimalni tloustka vrstvy hpmi, zajistujici spolehlivé méfeni
mikrotvrdosti definovana vztahem:

hpn=1:5:d,

Minimalni tloustku vrstvy lze vyjadfit i pomoci hloubky vpichu h. Jelikoz
Vickersiiv hrot ma mezi diagonalami vrcholovy thel 148 °C, coz odpovida poméru
d /s = 6,98, muzeme téZ napsat:

hmin=10s.

V pripadé. kdy tloustka méfené vrstvy h < hg,, , vpich diamantového hrotu je
ovlivnén substratem. V piipadé, ze substrat je mékky, hloubka vpichu diamantového

hrotu s je vétsi a naméfena mikrotvrdost je nizsi neZ skute¢na mikrotvrdost vrstvy.
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Pfi méfeni tenkych vrstev je nutné pouzivat nizka zatizeni diamantového hrotu.
Ukazuje se, ze po méfeni TiNy vrstev o tloust'ce h = 4 pm maximalni pouZitelné
zatizeni hrotu je 20 g. KdyZ je vSak mikrotvrdost vrstev vysok4, rozméry vpichu jsou
velmi malé a méfeni mikrotvrdosti se komplikuje. Casto vpich diamantového hrotu do
velmi tvrdych vrstev neni dobfe ohraniteny a nékdy je velmi obtizné detekovatelny.

Mikrotvrdost roste s rostouci tloustkou TiN vrstvy az do hodnoty h = 4 pm, kdy
se jeji hodnota saturuje. Rist mikrotvrdosti pfi h < 4 um nenf linearni, ale naopak velmi
prudky. To znamend, 7e nespinéni podminky na minimalni tloustku méfené vrstvy
miiZe byt pfi¢inou velkého rozptylu méfenych mikrotvrdosti.

2.1.5.4 Méreni drsnosti

Parametry drsnosti maji redukovat velké mnoZstvi informaci obsaZenych ve
filtrovanych i nefiltrovanych profilech povrchu na jednu & nékolik veli¢in a tim
usnadnit rychlé a objektivni posouzeni povrchu vyrobku.

Je tfeba vzit v uivahu, Ze informace o funkénich vlastnostech kontrolované plochy
jsou &asto souhrnem nékolika parametri. Vétsina béZnych parametri se odvozuje jen
z informaci o vySce snimaného profilu. Tyto parametry se oznauji jako parametry
pfi¢né drsnosti nebo hodnoty $picek.

Za nejéastéji uréované parametry drsnosti je mozno oznagit:

e R, — aritmetick4 stfedni hodnota drsnosti
» R, stfedni hloubka drsnosti

e R, — maximalni hloubka drsnosti

¢ P, hloubka profilu

R, — aritmetick4 stfedni hodnota drsnosti

V mezindrodnim srovnani je aritmetickd stfedni hodnota drsnosti R, zfejmé
nejpouzivanéjsim parametrem drsnosti. Jednim divodem jsou jednoduché a cenove

vyhodné méfici pfistroje, dalsim je dobra opakovatelnost méfeni (viz. obr. 9).
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Obr. 9 Uréeni aritmetické stFedni hodnoty drsnosti R, [11]

R, — stiedni hloubka drsnosti

R; se urcuje jako aritmeticky primér jednotlivych hodnot Zi naméfenych na péti
stejné velkych zdkladnich délkach filtrovaného profilu (viz obr. 10).

Rz =é(2T e AR s )
Piimym disledkem je zlepSend opakovatelnost vysledkii méreni. Zpravidla je

stfedni hloubka drsnosti R, dokonce pro posouzeni funkénich vlastnosti ploch mnohem

vhodnéjsi nez R,, protoZe R, reaguje citlivéji na izolovana chybna mista v profilu.

a rﬁ'{ ﬂméfq‘ g

Iy Im=5xle In
h

Obr. 10 Uréeni stfedni hloubky drsnosti R, [11]
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Ruax — maximdlni hloubka drsnosti

Rmax se urCuje z profilu, ktery je rozdélen na 5 dil¢ich méficich délek. V ramcei
kazdé ztéchto méficich délek se uréuje rozdil mezi nejmensi a nejvétdi naméfenou
hodnotou. Maximum hodnot Z; je maximalni hloubka drsnosti Riax. Uréeni Ry je

znazornéno na obr. 11.

Iv Im=5xle In
h

Obr. 11 Ur&eni maximélni hloubky drsnosti Ry, [11]

Hloubka profilu P,

Ze viech definic parametrii je nejsnaze pochopitelné uréeni hloubky profilu P. Ta
je definovana jako vertikalni vzdélenost dolni a horni hraniéni &iry vyrovnaného
nefiltrovaného P profilu v rozsahu zakladni délky /. (viz obr. 12).

thwﬁwm’* ]

-+ zakladni délka I,

Obr. 12 Uréeni hloubky profilu P [11]

Parametr P, by se nemél pouZivat tam, kde odchylky tvaru nebo vyrazné se

vychylujici hodnoty nemaji podstatny vliv na funkei. [11]
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2.1.6 Vytvareni tenkych nanokompozitnich vrstev ve firmé
SHMs. r. 0

Zkusebni vzorky, na kterych byly provadély experimenty, byly povlakovany ve
firmé SHM, s. r. 0.

Vsechny vzorky pfed vlastnim povlakovanim musely byt fadné odmastény a
o¢istény v ultrazvukové lince. Ultrazvukova linka (obr. 13) pouZivana ve firmé SHM s.
r. 0., ma pét stuprii.

Obr. 13 Pétistupfiova ultrazvukova linka;
SHM s.r. o0

1. stupein — lazeii o teploté t = 90 °C; lazen se sklada ze silného koncentratu louhu
a smacedla — bez pouziti ultrazvuku

2. stupen — lazefi o teploté¢ t = 60 °C; jako lazen je pouZit louh — s pouZitim
ultrazvuku

3. stupen — laze o teploté t = 15 — 20 °C; jako lazef je voda — s pouZitim
ultrazvuku

4. stupei — lazef o teploté t = 15 — 20 °C; jako lazen je pouZita demineralizovand
voda — s pouzitim ultrazvuku

5. stupefi — odkladaci lazen o teploté t = 15 — 20 °C; jako lazefi je pouZita
demineralizovana voda — bez pouziti ultrazvuku
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Obr. 14 Rovnéni néastroji uréenych pro povlakovini do pFipravki; SHM s. r. o

Obr. 15 Elektrody Ti a AlSi; SHM s. r. o

Obr. 16 ZaFizeni Marwin; SHM s.r.o
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Povlaky vytvofené vSHM s. r. o maji  doposud nejveétsi uplatnéni u
vyménitelnych bfitovych destidek, vrtaki, fréz a vystruzniki. Povlaky jsou
piipravovany patentovanou technologii zaloZenou na odpafovani materidlu pomoci
nizkonapé&tového oblouku.

Kone¢nou tpravou povrchu povlakovanych nastrojii byva lesténi povlaku. Toto
miZe byt provedeno technologiemi jako jsou napf.. suché mikropiskovéni, mokré
mikropiskovani, leSténi, karta¢ovani, filcovani,... [6]

2.2 Sklo

Latky které¢ maji amorfni strukturu a jsou ve skelném stavu, se bé¥né oznaduji
jako skla. Jsou mechanicky pevnd a proto je moZno je srovnat s pevnymi krystalickymi
latkami, avSak nenalézdme u nich pravidelnou vnitini strukturu (alespoii ne v takové
mife). Presto je v8ak moZno vhodnymi metodami zkoumani odhalit uréitou pravidelnost
v jejich vnitini stavbé, kterou je moZno povazovat za zdklad pravidelného uspofadani.
Jsou to jednoduché koordina¢ni utvary, které se mohou vyskytovat izolované nebo ve
shlucich uspofadanych s vétsi nebo mensi pravidelnosti. Mluvime zde o tzv.
pravidelném uspofadani na malou vzdalenost na rozdil od latek krystalickych, jejichz
charakteristikou je pravidelnost uspofadani vnitini struktury na velkou vzdalenost.

Nabizi se také moZnost porovnat skla s kapalinami, které byly ochlazeny pod
teplotu tuhnuti, aniZz dolo ke krystalizaci, tedy s pfechlazenymi kapalinami. Tyto vSak
zistavaji tekuté a chybi zde podobnost mechanickych vlastnosti.

Termodynamicky je kazdé sklo bez ohledu na své chemické sloZeni definovano
obecné tim, Ze jeho struktura neni v rovnovaZzném stavu.

Specifickou zvlastnosti litek ve skelném stavu je jev pfi jejich ochlazovani,
ktery je oznatovén jako transformace. Pfi skelném tuhnuti vbodé tani nedojde ke
krystalizaci a objem se zmen3uje nezménénou rychlosti az do teploty Tg. Od teploty Ty
pfi stejné rychlosti ochlazovani je zfejma zména v chovéni latky jejiz objem se
zmen3uje pomaleji. Tato pomalejdi zména objemu je déna velikosti viskozity, kterd se
plynule zvétsuje aZ do teploty Tg. kde dosihne takové hodnoty, Ze se zkoumani litka
zating chovat jako pevna a pruzna. Teplota T, se nazyva transformaéni teplota anebo
t6Z teplota zeskelnéni. V odborné skldfské terminologii je tavenina pod teplotou Ty

nazyvéna sklem, nad teplotou T, je pouZivano terminu sklovina.
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Jestlize se sklovina bude ochlazovat zfetelnd pomaleji, aniz by doslo ke
krystalizaci, dojde ke zméné v chovéni zkoumané latky az pfi teplot& o néco niZ&f kterd
je oznacovéna jako T,'. Koneény objem soustavy po ochlazeni bude pak mensi, neZ pfi
vétsi rychlosti ochlazovani, kdy k transformaci dojde pfi teploté T,. Vlastnosti skla jsou
vintervalu Ty' — Ty zdvisld na tepelné minulosti a tato oblast teplot je nazyvéana
transformacni interval nebo také interval zeskelnéni. (7]

2.2.1 Druhy skla

Skelny stav miZe existovat u rlznych litek at’ piivodu organického nebo
anorganického. Skla pivodu organického jsou bud’ pfechlazené taveniny nékterych
sloutenin (alkoholy, fenoly atd.) anebo prihledné organické latky, které vznikaji
kondenzaci ¢i polymeraci. Tyto druhé se tedy nepfesné oznacuji jako skla, i kdyZ se
sklim svymi vlastnostmi i vzhledem velmi podobaji. Ze skel anorganického piivodu
jsou nejbeinéjsi a primyslové vyribéna skla na bazi oxidi.

Z chemickych prvki tvofi skla pouze prvky V. a VI. skupiny Mendélejevovy
periodické soustavy. Z prvki VI. skupiny tvofi sklo snadno sira a selen, z prvki V.
skupiny za uré¢itych podminek fosfor a arsen.

Déle mohou byt skla

e chalkogenidova (tvofi velmi snadno soustavy As-S, As-Se, P-Se, Ge-Se)

¢ halogenidova (sklo mohou tvofit BeF,, ZnCly)

e kysliénikova (nejbéZnéjsi, typickymi jsou sklotvornymi oxidy jsou SiOy,
B,03, GeOs, P,0s, dale té2 oxidy As;03, Sby03, TeO,, V205) [7]

Vétsina skel je na bazi oxidu kfemigitého. Podle pouZiti je moZno tato skla
rozdélit na:
e ploché sklo
« obalové sklo
e uzitkové sklo
o chemické a varné sklo (SIMAX)
e oblast sklenéné biZzuterie
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Ploché sklo

Jedna se o kfemilité sklo jehoZ hlavnimi slozkami jsou oxidy SiO,, Ca0O, MgO,
Na;0, Al Os.

Dnes nejastéjsi zplsoby vyroby plochého skia jsou — plavenim (sklovina se lije
na roztavenou cinovou lazeri) a nebo litim (tvarovanim skloviny mezi 2 valci), oba
zpisoby jsou na principu vyroby nekonetného pasu skla. Litim mezi vélce je mozno
vyrobit 2 typy skel — dratosklo (pouZiti na svétliky atd.) a skla s reliéfem (priisvitna,
nikoliv prihlednd). Plavené sklo je vysoce kvalitni. Je to moderni zpisob vyroby,
kterym je teoreticky moZno docilit naprosté (zrcadlové) kvality povrchu (z jedné strany
plave sklo na hladiné cinu a na druhé strané je atmosféra pece => ziska se naprosto
idedlni povrch).

Jako pfiklady pouziti je moZno uvést néabytkové sklo, autosklo, zrcadla, stavebni
architektura(fasady), atd.

Dal3i typy vyrobki se ziskaji dodate¢nym zuslechténim a naslednou povrchovou
upravou Na povrchu se vytvofi vrstva se specialnimi vlastnostmi napf. branici vystupu
infrazafeni z interiéru.

Obalové sklo

Vyribi se z kiemiéitého skla (hlavni slozka Si0;) a miZzeme sem zafadit viechny
siroko a uzkohrdlé sklenéné obaly.
Pouzivaji se 3 zékladni typy sklovin:
e bezbarva
* hnéda
e zelena
Dnes se z nejvetsi &asti vyrabi na automatech n€kolika technologiemi spoleénym
principem — sklenény obal se tvaruje ve 2 fazich, nejprve se vytvofi zakladni tvar
(baitka) v pfedni formé a definitivni tvar ziskd vyrobek vkonetné formé. Jesté ve
vyrobé jsou viechny sklenéné obaly zuslechtény.

UZzitkové sklo

Jako uzitkové sklo byva oznatovana celé Fada vyrobki jako napf. ndpojové sklo,
popelniky, vazy.
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Vyrabi se ze zékladnich 2 typl sklovin jejichz zékladni slozkou je SiO,. Dalsi
hlavni a charakteristickou slozkou prvnfho typu je oxid olovnaty (tvoii 25 — 30
hmotnostnich procent). Toto sklo je oznatovéno jako olovnaty kFistal a pouZivé se pro
bohaté zdobeni brusem (olovo zlep3uje optické vlastnosti skla, predeviim zvysuje index
lomu). Druhy typ, tzv. krystalin, je sklo, v ném# je toxické olovo nahrazeno méné
toxickym oxidem barnatym.

Chemické a varné sklo (SIMAX)

Obecn& mé vy38i chemickou a tepelnou odolnost nez daldi bézna skla a jeho
hlavnimi sloZkami jsou SiO, a B,0;. Typickym vyrobkem je domdcenské vamné sklo
tenkosténné (vyroba napf. foukdnim) i tlustosténné (lisuje se), vybaveni chemickych
laboratofi, trubky, atd.

Oblast sklenéné biZzuterie

Jedna se vétSinou o vyrobky kiist'dlové nebo barvené. Jako piiklady vyrobki je
moZno uvést lustrové ovésy, figurky, Satony (sklenéné kameny), kordle, rokajl atd.

Kromé vyse uvedenych vyrobki se setkavame s fadou daldich specialnich, jejichz
vyéet by byl dlouhy napt. stavebni tvarnice, télesa vybojek, Zdrovkové bariky,...

2.2.2 Zkoumané vlastnosti skloviny a skla

K z4kladnim vlastnostem skloviny patfi:
e viskozita
s povrchové napéti
e krystalizatni schopnost

Mezi nejéastéji sledované vlastnosti skel patfi bezesporu:
* hustota
e mechanické vlastnosti
o pevnost skla

o tvrdost skla
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o kfehkost
o elastické vlastnosti
* tepelné vlastnosti
o teplotni roztaZnost
o mémé teplo
o tepelna vodivost
o odolnost k teplotnimu rdzu
e chemicka odolnost
o u¢inek vody na sklo
o ué¢inek kyselin na sklo
o uinek alkalii na sklo
e elektrické vlastnosti
o za studena
= elektricka vodivost
* permitivita
= elektricka pevnost
= dielektrické ztraty a ztratovy Cinitel tg &
o za vysokych teplot (zejména elektricka vodivost)
e optické vlastnosti
o odraz svétla
o lom svétla a disperze
o absorpce svétla
o rozptyl

o dvojlom, polarizace a interference

(71

2.2.3 Skla¥ské suroviny

Ve sklafském primyslu hraje surovinova zékladna velmi diileZitou roli. Suroviny
ovliviiuji nejen technologii taveni skla a vlastnosti hotovych vyrobku, ale i jejich jakost
a v neposledni fadé i ekonomiku celé vyroby
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Pfi volbé sklafskych surovin je nutné prihliZet nejen kjejich vlastnostem
2 hlediska vhodnosti pro vyrobu urtitych skel, ale i k jejich piivodu a z ekonomického
hlediska dét pfednost surovinam, které neni nutno dovazet.

Z hlediska chemické sloZeni &etnych druhli skel je mono konstatovat, Ze ze
znamych chemickych prvki se vnich vyskytuje kolem padesati. Vliv téchto
chemickych prvki a jejich oxidi na vlastnosti skel, jejich vnitini stavbu, ale také jejich
vyznam pro taveni, j¢ mozno pouzit pro zakladni rozdéleni sklafskych surovin do
nasledujicich skupin:

1. suroviny, kterymi se vnaseji do skla sklotvorné oxidy (pfedevsim SiO,)

2. suroviny, kterymi se vnadeji do skla oxidy Al,O3, TiO,, Zr0;, SnO;
suroviny, kterymi se vnaseji do skla oxidy kovii Ziravych zemin a kovii
stabilizujicich sklovinu

g

suroviny, kterymi se vnadeji do skla oxidy alkalickych kovi
suroviny barvici — barviva

suroviny kalici — kaliva

suroviny &efici — efiva

specidlni a pomocné suroviny (oxidovadla, redukovadla, urychlovace tavent)

it e W R S

sklenéné stfepy
(71

2.2.4 Priprava vsazky a taveni skloviny

Nejprve je sklafska vsazka (smés surovin) pfipravena v kmenarn€. Pak je vsizka
dévkovany pomoci ddvkovace do taviciho agregatu (pece). Taveni skloviny néleZi mezi
nejduleZitéjsi useky vyroby skla. Tavici proces je moZno rozdélit na tfi zdkladni stadia,
kterd na sebe bezprostfedné navazuji:

1. Vlastni taveni, v jehoZ pribéhu dochazi k postupné pfeméné sklafské vsazky ve
sklovinu (aZ po vymizeni poslednich podili pevné faze).

2. Ceteni a homogenizace, kdy dochézi k odplynéni skloviny a k jeji homogenizaci
jak z hlediska chemického sloZeni, tak k homogenizaci tepelné.

3. Ochlazeni na pracovni teplotu (sejitf), pfi které je sklovina dale zpracovavana.
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Tri uvedend stadia probihaji v uvedeném &asovém sledu pfi taveni skloviny
vpanvich. U vanovych peci skontinualnim tavenim probihaji souc¢asné, avsak
v riznych mistech tavici pece. [7]

2.2.5 Tvarovani skla

Technologie tvarovani skla pfedstavuje proces, pi kterém je zroztavené
viskozni skloviny (sklovina o nizké viskozité) ziskavan vyrobek nebo polotovar
pevného tvaru (s vysokou viskozitou). Pfi tvarovini se uplatiiuji predeviim déje
mechanické, spojené s piisobenim potfebnych sil a jevy tepelné, spojené s odvodem
tepla ztvarovaného vyrobku. Tvarovéni je charakterizovano nepfetrzitym
ochlazovinim skloviny spojenym s plynuly ristem jeji viskozity v zdvislosti na
¢ase. Z tohoto hlediska je moZno rozeznavat dvé zakladni faze tvarovaciho procesu
— vytvoteni poZzadovaného tvaru, za nim# nésleduje jeho zpevnéni. Cas tvarovéni je
dan predeviim dobou potfebnou k odvodu tepla nez dobou potfebnou k vytvoreni
pozadovaného tvaru. Zde se uplatiiuji zakladn{ vlastnosti skloviny, jako viskozita,
povrchové napéti, krystalizaéni schopnost i prakticky v3echny tepelné vlastnosti
skla. Kromé toho je nutno brat v avahu i dalsi vlastnosti, zejména mechanické,
v nékterych pfipadech optické (spektrélni propustnost).

NejdileZit&jsi zpisoby tvarovéni jsou nasledujici:
Lisovani skla
s Foukani a lisofoukani skla
o Ruéni foukani
o Zpisob sacofoukaci
o Zplsob dvakrat saci
o Zpusob lisofoukaci
o Zpisob dvakrat foukaci
e Tvarovani plochého skla
o Ruéni zplisob tvarovéani pomoci sklafské pistaly

o Tvarovani plochého skla taZzenim
o Tvarovani plochého skla litim
o Tvarovani plochého skla plavenim

e Tvarovani sklenénych trubic
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o Vertikalni taZeni trubic vzhiiru z volné hladiny

o TaZeni trubic systémem Danner

o Vertikalni taZeni trubic dolii z vytokového otvoru
e Vyroba skelnych vldken

o Mechanické tazeni

o Odstiedivy zptsob

o TaZeni plynovym médiem

o Kombinované zpiisoby

{71

2.2.6 Zarizeni a stroje na tvarovani skla

S ohledem na nejéastéji pouzivané technologie ve skldfském priimyslu lze
skléfskeé stroje a zafizeni rozdélit do nékolika hlavnich skupin.
Jedna se o stroje a zafizeni na:
1. taveni a homogenizaci skloviny
. davkovani skloviny
. tvarovani skloviny
. pfetvarovani skla

2
3
4
5. zudlechfovani za tepla (prvotni rafinaci)
6. chlazeni skla

7. zuslechtovéni za studena

8

. pomocné operace

2.2.7 Vady skla

Z4kladni rozdéleni vad skla a sklenénych vyrobkii je provedeno do péti skupin.
1. Vady vznikajici pfi vyrobé skloviny aZ po jeji pfipravu ke tvarovani

Zpiisobeny nedodrzenim kvalitativnich poZadavki jiz v pfipravé vychoziho
materialu — skloviny.

e Kaminky
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Neprotavené zbytky pevné, obvykle krystalické faze pochazejici ze
sklafského kmene, Zaruvzdomnych materidli nebo jinych cizich hmot.
Jejich pritomnost predstavuje existenci dalsi fize, ktera kromé zhorSeni
vzhledovych vlastnosti zpiisobuje rovnéZ sniZeni mechanické pevnosti
skla a pfinasi i dalsi nezadouci vlivy.

Sliry

Skelné  nchomogenity ve skle, pochazejici ze sklafského kmene,
ziarovzdornych materialii, kaminki atd.

Odskelnéni

Odskelnénim se rozumi neZadouci vznik krystalické faze ve skloviné pod
teplotou liquidu. Vznika pfi tazeni plochého skla.

Bublinky

Tato vada predstavuje existenci plynné faze, vyloucené do vétsich nebo
men3ich bublinek, které mohou byt riizného ptivodu.

Vady zbarveni skloviny

Tyto vady se vyskytuji bud’ u skel bezbarvych, kde se projevuje
nekvalitni odbarveni nebo u skel barevnych, kde se jedna o odchylky od

pfedepsan¢ho zbarveni skla.

2. Vady vznikajici pti tvarovani skloviny aZ po po¢atek chlazeni
Viechny vady, predstavujici odchylky od pfedepsaného tvaru nebo vzhledu

vzniklé pfi tvarovani skloviny na vyrobky nebo polotovary.

Vady obalového a lisovaného skla

Patfi sem vady usti, vady hrdla, vady stény (téla). vady dna a dalSi vady.
Vady plochého skla

Jsou to vady vyskytujici se u nékterych technologii tvarovéni ploché¢ho
skla napf. optickd neklidnost, povrchové bublinky, klinovitost, prohnuti

pasu, povrchové defekty.

3. Vady vznikajici pfi chlazeni skla

Maiji piivod v nespravné vedeném chladicim postupu. Vzniklé vady mohou byt

zjevné, nebo na prvni pohled nerozeznatelné.

Vnitini pnuti
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nizkou chladici teplotu, pfili§ kratkou dobu prodlevy na chladici teploté a
prilis vysokou rychlost ochlazovani v oblasti chladiciho intervalu.
+ Deformace pfi chiazeni
K deformaci pfi chlazeni mize dochazet vlivem prili§ vysoké teploty
vyrobkl v pasmu chladici teploty nebo dlouhé doby vydrze na chladici
teploté.
e Praskani vyrobki
Pric¢inou je pfilis vysoké prechodné napéti pod dolni hranici chladiciho
intervalu. K praskani miize dojit i pfi vloZeni do chladici pece, pokud je
rozdil teplot prili§ velky nebo pfi vysoké rychlosti ochlazovani pod dolni
chladici teplotu.
e Zmény vlastnosti vyrobki
V pribéhu chladiciho postupu muze dojit k nezddoucim zménam
nékterych vlastnosti vyrobkii. PFi¢inou jsou zmény probihajici v oblasti
transformacniho intervalu.
4. Vady vznikajici pfi dalSim zpracovani a zuslechtovani skla
Projevuji se pfi dal$im tepelném zpracovani nebo pii mechanickém (studeném)
opracovani skla.
e Sekundarni odskelnéni
Odskelnéni. k némuz dojde pfi dalSim tepelném zpracovéni.
e Sekundarni vznik bublinek
Pii opétovném zahfati skla se mohou v diisledku sniZené rozpustnosti
uvolnit plyny obsaZené ve skloviné. Tato vada miize vzniknout nejéastéji
u nedokonale vycefenych skel.
e Praskani skla
Praskani skla pfi jeho daldim zpracovani souvisi bud’ s nedokonalym
vyhlazenim nebo s pfitomnosti nehomogenit, které sniZuji pevnost skla.
K praskani miiZe dojit jak pfi tepelném zpracovani skla (rychl¢ zahfati
nebo ochlazeni), tak pfi mechanickém opracovani (nedostatecné chlazeni,
silné chvéni, atd.).
5. Vady vznikajici a projevujici se v priibéhu manipulace a skladovini skla

e  Vady povrchu
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Souviseji obvykle s nedostateénou chemickou odolnosti skla. Vznikaji
pfi dlouhodobém piisobeni atmosféry nebo chemikélii a mohou mit za
nasledek i tzv. slepnuti skla (snizeni lesku).

* Samovolné praskani
Projevuje se zfidka u béznych vyrobku (uZitkové sklo), ¢astéji u vyrobki
vytvrzenych.

e Solarizace
Vyskytuje se u kiiStalovych skel, které neobsahuji oxid olovnaty.
Projevuje se zménou barvy do Zlutého az hnédavého odstinu, ktery
vznikd vlivem slune¢niho zifeni, zejména jeho ultrafialové slozky.

{7

2.3 Sklarské formy

Sklarské formy jsou ¢asti tvarovaciho zafizeni, které udéluji pfimim stykem s
roztavenou viskozni sklovinou pevny tvar vyrobku nebo polotovaru. Radime je mezi

nastroje k tvarovani skla podobné jako lici stoly, mackadla, valce nebo ntizky. [9]

2.3.1 Materialy sklarskych forem

V praxi se vyrabé&ji sklafské formy nejéastéji ze Sedé litiny, ze slitin 3edé litiny
sjinymi kovy, zlegovanych oceli, zoceli pokovovanych, pfipadné povrchové
upravovanych, ze slitin neobsahujicich Zelezo (pfedevsim nikl a niklové slitiny), ze
specidlnich plasti a ze dfeva.

Material tvarovacich nastroju ovliviiuje ekonomii sklafské vyroby pfimo, tj. cenou
tvarovaciho néstroje a jeho Zivotnosti, a nepfimo, tj. vlivem na vyrobni rychlost a na
kvalitu vyrobki.

Material pouZivany na vyrobu sklafskych forem je moZno délit podle pouZiti pro:

1. stroje automatické a poloautomatické davkovaci
2. stroje automatické a poloutomatické saci

3. sklo lisované

4. sklo ruéné foukané

[9]
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2.3.2 Pozadavky na material sklafskych forem

Pfi navrhu sklafskych forem se vychazi pfevazné z empirickych vysledkii a vzdy
se musi uvaZovat vhodny kompromis mezi jednotlivymi vzajemné provazanymi
hledisky, jejichz dulezitost kolisa podle konkrétniho pouZiti.

Material pouZivany k vyrobé sklarskych forem méa mit tyto nejdilezitéjsi
viastnosti:

—

dobrou obrobitelnost tfiskovym zplisobem
odolnost proti drobitelnosti hran a ploch
odolnost proti ndhlym zménam teploty
vysoka tepelna vodivost

mala tepelna roztaznost

odolnost proti narustani

odolnost proti Ziru

jemnozmnost strany tvarovaci dutiny formy

ol e B e s

odolnost proti lepeni

10. odolnost proti opotfebeni

11. dobra lestitelnost tvarovacich ploch

12. ovlazZitelnost tvarovacich ploch pfichazejicich do styku se sklem
13. odolnost proti oxidaci (korozi)

14. musi byt vyhodny z ekonomického hlediska

Zadny kov ani plast viak nema tyto vlastnosti v takové mife, aby je bylo mozno

povazovat za idealni material pro vyrobu sklafskych forem. [9]

2.3.3 Faktory ovlivitujici Zivotnost sklaFskych forem

Na Zivotnost sklafskych forem ma vliv cela fada faktori, které se musi vzdy
hodnotit komplexné. Jako nejdileZitéjsi z nich bychom mohli uvést:
1. material formy
2. kvalita povrchu
3. tepelné namahani formy
4. sklovina
5. typ vyrobku
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Kromé toho 1ze u jednotlivych typii materialii provést bézné materidlové zkousky

(napf. tvrdost), ale nejvyznamnéjsi je chemické sloZeni a hladkost povrchu.

Materiily sklirskych forem

Priklady pfifazeni vyrobek — forma:
e obalové sklo (lahve uzkohrdlé a Sirokohrdlé,...) — $eda litina nebo ocel
e tlustosténné varné sklo (pekace,...) — lesténa ocel
e uzitkové sklo (popelniky, vazy, napojové sklo,...) — legovana Cr — Ni ocel
e lustrové ovésy, bizuterie, lisované vyrobky — Ni formy, legovana ocel

Kvalita povrchu

Kvalita povrchu kovovych forem je jednim z Einiteli pro docileni jakostniho
finalniho vyrobku a proto se formy ve findlni fizi vyroby lesti a hodnoti pomoci
profilometrickych charakteristik.

V pribéhu technologickych operaci (lisovani) se kvalita povrchu sklafskych
forem zhorSuje. Sledovani Zivotnosti je otizkou jesté¢ dostacujici jakosti pro dany
vyrobek.

Tepelné namahani forem

Tepelné namahani forem velmi vyznamné ovliviiuje Zivotnost sklafskych forem.
Pracovni teploty forem dosahuji maxima mezi 500 — 600 °C. Tyto teploty jsou
docilovany opakované tak, jak je opakovan cyklus. Teploty musi byt udrzovany, jinak
je riziko vzniku vad vyrobku.

PFili3 studena forma => nekvalitni povrch aZ prasklinky
Pfili3 tepla forma => lepeni skla, poruseni tvaru

Charakteristicka teplota, kterd udavéa teplotu lepeni skla na formu se nazyva

teplota lepeni. Nesmi se prekroéit a je funkei fady ¢initeli. Naméfené hodnoty a nazory

odborniki se viak mnohdy velmi rozchazi.

Sklovina a typ vyrobku (tvar, el atd.)

Podle u¢elu pouziti a zptisobu vyroby se voli vhodné slozeni skloviny a zavisle na

tom i sloZeni materialu formy. [10]
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2.3.4 Upravy sklifskych forem

Sklifské formy je moZno zhotovit z levnéjsiho, zpravidla dobfe obrobitelného a
tepelné vodivého materidlu a pouze jejich pracovni povrch chrénit tenkou vrstvou
odolného kovu ¢i jinak ho jinym zptisobem zuslechtit.

Je n¢kolik variant uprav sklafskych forem:

1% Chromové povlaky

Jsou nanaseny elekrolyticky nebo difuzi. Vzdy se pouziva jednovrstvovy
chromovy povlak — ,tvrdy chrom™.

Vybomné odoldvaji otéru a jejich odolnost vii¢i opotiebeni je 3krat vétsi nez u
formové litiny, oxidaci odolavaji asi 10krat lépe neZ litina. Vyborné odolavaji teplotnim

razam a neodlupuji se.

2. Niklové poviaky

Jsou vytvafeny nejcastéji bezproudovym niklovanim fosfornanovym nebo
borhydridovym systémem.

Odolnost viiéi oxidaci je u niklu vét3i nez u litiny, avSak mensi nez u chromu.
Také adheze je hor$i nez u chromovych vrstev. Niklované formy nevyzaduji tak

intenzivni mazani jako litinové, snadn&ji a méné se &isti. Vyrobky maji vyborny povrch.

3. Nivary na form:ich

Vieobecné jsou rozsifeny ndvary eutektickymi slitinami. Jsou to témef bez
vyjimky materialy na bazi niklu s pfidavky chromu, kfemiku a boru.

Névar eutektickych slitin 1ze dobfe aplikovat na uhlikovou ocel a nepatrné hife i
na litinu. Nelze je pouZit u hlinikového bronzu a obtiZe jsou i u vysokolegovanych
oceli.

Eutektické slitiny se pouZivaji pfedeviim ke zvy3eni odolnosti namahanych mist

viici opoticbeni. Formy opatfené nivarem se méné poskozuji a jejich Zivotnost stoupa.
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4. Povrchové kaleni skliiskych forem

Klasické kaleni sklafskych forem se pouziva zfidka, pouze bizuterni formicky se
bézné kali. Mnohem vyhodnéj3i je aplikace povrchového kaleni.

Zvyseni tvrdosti povrchovym kalenim vede k podstatnému zvyseni odolnosti proti
opotiebeni a poSkozeni hran, ale neméni ostatni vlastnosti jako je napt. Zirovzdornost.

Za provozu se pon€kud snizuje tvrdost kalené vrstvy popousténim.
5: Difiizni hlinikovani

Zvysuje odolnost proti oxidaci, ale nehodi se pro litinu, protoZe povrch je nerovny
a neobrobitelny.

6. Nitridovani

Provadi se v amoniaku. Dosahne se vysoké tvrdosti povrchu, ktera za pracovni
teploty neklesa. Odolnost materialu vii¢i oxidaci se nitridaci neméni. Nejvyssi tvrdost
lze dosahnout difiiznim chromovanim a néaslednym nitridovanim (Zivotnost muiize

stoupnout aZ 10krat).

i PredbéZna regulovana oxidace

Provadi se na vzduchu nebo ve vodni pafe, ojedinéle i za pfidavku HxO,. Pevné
Ipici kysli¢niky zpomaluji dalsi oxidaci. Jejich vrstva ponékud vyhlazuje povrch formy
a zpomaluje prestup tepla, ¢imZ klesa sklon ke vzniku trhlin. [9]
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3 Experimentalni ¢ast

Vrimei této diplomové prace bylo provedeno nékolik vybranych méfeni
vlastnosti tenkych vrstev:
= méfeni tloustky vrstev - Kalotest
* méfeni adheze vrstev — Scratch test
= staticka zkouska tepelné degradace
= staticka zkouska dlouhodobého plsobeni skloviny
= cyklicka zkouska
= zkouska porovitosti vrstev
* méfeni drsnosti tenkych vrstev a vybranych sklaiskych forem

= metalografické zhodnoceni
Dale téz probéhla zkouska viskozity skloviny.

3.1 Pouzity substrat a povlaky

Na méfeni a experimenty bylo pouZito pét typt povlaki (prehled viz tabulka 5 a
obr. 17) od firem SHM, s. r. 0 a TECHNO-COAT Zittau.

Tabulka 5 Pfehled dodanych napovlakovanych vzorki

Typ vrstvy Pocet vzorku

nanokompozitni
| multivrstva TIAISiN
nanokompozitni
SHMs.r. o monovrstva TiAISIN
nanovrstevna gradientni
vrstva AITIN

monovrstva TiN ! 2
|

20

TECHNO - COAT Zittau | multivrstva TIAIYN/TiAIN
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Obr. 17 Napovlakované zkuSebni vzorky
a) nanokompozitni multivrstva TiAISiN
b) nanokompozitni monovrstva TiAISIN
¢) nanovrstevnati gradientni vrstva AITIN
d) monovrstva TiN
¢) multivrstva TIAIYN / TiAIN

Oznacéeni zkuSebnich vzorku, které bude pouzivino v celé diplomové prici:
MT ... nanokompozitni multivrstva TiAISiN

Si ... nanokompozitni monovrstva TiAISIN

G ... nanovrstevnata gradientni vrstva AITiN

TiN ... monovrstva TiN

Y ... multivrstva TiAIYN / TIAIN

Zékladni material zkuSebnich vzorkd, tzv. penizki tvofila ndstrojova
vysokolegovana chromova ocel CSN 41 9436 (chemické sloZeni a fyzikdlni vlastnosti
jsou uvedeny vtabulce 6 a tabulce 7). Napovlakovani a néslednému testovani
predchazela pfiprava vzorkit — jejich nafezéni a leSténi povrchu plochy urCené
k depozici vrstvy. Rozméry vzorkii jsou uvedeny na obr. 18.

i

4mm

Obr. 18 Rozméry vzorku zékladniho materidlu
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Tabulka 6 Chemické sloZeni nistrojové vysokolegované chromové oceli CSN 41 9436 112)

Chemické slozeni v %

Ip?.naécni C l e S il S Cr Ni
CSN
41 9436

18-205102-045 102-045{0-0,03510-0,035111-125| 0-05

Tabulka 7 Fyzikélni vlastnosti nastrojové vysokolegované chromové oceli CSN 41 9436 [12]

Mechanické vlastnosti

Mez kluzu [MPa] 2700 — 3000
Tvrdost HRC 57-64
Mez pevnosti v ohybu [MPa] 3800

3.2 Méreni tloust’)ky vrstev — Kalotest

Méfeni tloustky vrstev metodou Kalotest probéhlo v laboratofich katedry
materialu, Technické Univerzity v Liberci (pfistroj viz. obr. 21).

PH brouseni kalot do vzorkl byla pouzita kulitka o priméru 36,5 mm. Ode¢itéani
rozmérit mezikruzi kalot se provadélo na mikrotvrdoméru Zwick 3212. U vzorki
dodanych firmou SHM, s. r. o byla zméfena tloustka vrstvy také pfimo ve firme
(pfistroj viz. obr. 20) a k poslanym vzorkim byla pfiloZena i fotodokumentace kalot
(obr. 19).

Vysledky naméfenych hodnot tloustky vrstev jsou uvedeny v tabulce 8.
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Obr. 19 Fotodokumentace kalot od firmy SHM, s. r. o
a) mnanokompozitni multivrstva TiAISIN
b) nanokompozitni monovrstva TiAISIN
¢) nanovrstevna gradientni vrstva AITIN
d) monovrstva TiN

Obr. 20 PFistroj pro vrobu kalot; SHM, s. r. 0
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Obr. 21 PFistroj pro vyrobu kalot; katedra materidlu, Technickd Univerzita v Liberci

Tabulka 8 NaméFené hodnoty tloudt’ky vrstev

Vrstva

Tloustka vrstvy [pum]

méfeno v laboratori katedry
materialu, Technicka

Univerzita v Liberci

méfeno v dodavatelské firmeé

nanokompozitni multivrstva

g 2,07 2,6
TiAISIN e ; _ Ll
nanokompozitni monovrstva 435 42
TiAISIN M ¥ :
nanovrstevna gradientni 203 3.05
vrstva AITIN ERPEE L DO L (P
monovrstva TiN 3523 4.87
multivrstva TIAIYN / TiAIN 1.69 )
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3.3 Méreni adheze vrstev - Scratch test

Meéteni adheze vrstev metodou Scratch test bylo provedeno na pfistroji Zwick
3212 (obr. 22) v laboratofi katedry materidlu, Technické Univerzity v Liberci.

Byl pouzit diamantovy indentor Rockwell svrcholovym thlem 120° a se
zaoblenim 0,2 mm. Vryp dlouhy 2 mm byl nasledné pozorovén pfi zvétdeni 5:1 a 20:1.
Jednotlivé vrypy musi leZet minimalné 0,5 mm od sebe.

Obr. 22 Mikrotvrdomér Zwick 3212, na kterém byl provadén Scratch test:
laboratoF katedry materidlu, Technickd Univerzita v Liberci

Pouzité zatiZeni se pohybovalo v rozsahu od 10 — 25 N a zvySovalo se skokove.
Pro posouzeni adheze byla pouZita hodnota kritického zatiZeni, pii kterém dochazelo
k viditelnym pogkozenim vrstvy na okrajich i dné vrypu.

Jako dostaduijici scratch zatiZeni bylo zvoleno vice nez 15 N. Zatizeni 15 N
viechny zkousené typy vrstev vydrZely bez poruSeni adheze. Vysledky jsou uvedeny

v tabulce 9.
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Tabulka 9 MéFeni adheze vrstev - Scratch test

ZatiZeni

10N 12N 13N 14N 1
MT - - o 5
Si - = & -
& . - . =
TiN - - - ;

Vrstva

w
Z

olo|lo|o|e

Legenda:
- ... netestovano

O ... nedoslo k poruseni adheze

Méteni adheze vrstev pomoci Scratch testu nasledovalo téZ po kazdém

provedeném experimentu (vysledky viz kapitoly 3.4, 3.6 a 3.7).

3.4 Staticka zkouska tepelné degradace vrstev

Statické zkousky tepelné degradace vrstev byly provedeny v laboratorfich katedry
materialy, Technické Univerzity v Liberci.

Zkusebni vzorek byl vlozen do kalici pece ELSKLO predem vyhiaté na 500 °C.
Po 5 minutich nasledovalo vyjmuti a poté samovolné ochlazeni na volném vzduchu
(tzn. asi 15 minut). Nasledné byl proveden Scratch test na pristroji Zwick 3212 pii
zatiZeni silou 15 N.

Nasledné byl vzorek opét vlozen do pece ohfdté na teplotu o 50 K vyssi nez byla
ptedchozi a cely proces se opakoval.

V piipadé, Ze doslo k poruseni adheze, byla zaté7na sila zmensovana aZz do sily,
ktera poruseni adheze nezplsobila.

Na zavér bylo provedeno vizualni zhodnoceni vrstvy, metalograficky vybrus (viz.

kapitola 3.10) a Scratch test. Ziskané hodnoty jsou shrnuty do tabulek 10, 11, 12a 13.
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Tabulka 10 Scratch test po vydrZi na teploté 500 °C

Vstvg Zatizeni
10N ! 12N 13N 14N 15N
MT - I - - - 0
Si - - - o X
G - i - o - 0
SIS
o R i 0
- l e = - o
v & = c . 0
= ] - = = 0
Tabulka 11 Scratch test po vvdrzi na teploté 550 °C
Vrstva Zat}'chi
10N 12N 13N 14N 15N
MT - - - - (¢
Si - - O X X
G - - - - 0
= 3 . - (0}
TiN 3 - - - - (0
- X g . 0
i REE LS 0
- - & - = ]
Tabulka 12 Scratch test po vydrZi na teploté 600 °C
Vit o Zatizeni
10N 12N 13N 14N I5N
- - e L 0
MT e -
- - - - O
B SR B A O
5 BT SR S WG .
B O X X X
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s :_ : —!%_ Y ' o

G BN R I - - 0

- - - - (8]

- - - - O

TiN - - - - 0

. - - - 0

3 - - S 9

- - - - (8]

Tabulka 13 Scratch test po vydrZi na teploté 650 °C
Wik Zatizeni
10N 12N 13N 14 N I5N

- - - 0} (0]

MT SRS O (0] X

- - - - (0]

- - - O X
Si o X X » R 8

o X X X X

G - R e - (0]
- e R i,

1 c A L
s : : _ o

- - - - (0]

Ve j 1 3 - k o

Legenda:
- ... netestovano

Technicka Univerzita v Liberci, Fakulta strojni, Katedra materislu

O ... nedoslo k poruseni adheze

X ... doslo k poruseni adheze

U vrstev na vzorcich MT a TiN doslo béhem pobytu v kalici peci pfi teplotach

vyssich nez 600 °C k oxidaci a tim k astetné zmén zabarveni ze zlat¢ do Cervena (foto

viz. obr. 23).
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Obr. 23 Zku3ebni vzorky po statické zkou3ce tepelné degradace po vydrZi na teploté 650 °C,
horni Fada obsahuje vzorky referenéni — tepelné neovlivnéné

3.5 Zkouska viskozity skloviny

Zkouska viskozity skloviny byla provedena v laboratofi katedry sklafskych a
keramickych strojii, Technické Univerzity v Liberci za u¢elem pfiblizného zjisténi
teploty, kdy sklovina jiZ za¢ina mit dostate¢né nizkou viskozitu a je mozno ji jiz zacit
tvarovat.

Sklenéné stiepy (olovnaty krist'al) byly nasypany do p&ti keramickych kelimki.
Viechny kelimky se umistily do pece (obr. 24), ktera méla nastaven ohfev na 700 °C,
Po dosaZeni teploty byla provedena vydrz 10 minut na teplot¢ a nasledné vyjmuti
jednoho kelimku. Déle byla nastavena teplota o 50 K vy38i a cely postup se opakoval az
do 900 °C.

Po vyjmuti probihalo chladnuti na volném vzduchu, kelimek byl pouze pfiklopen
jingm kelimkem aby se ptedeslo praskani vzorku (které by pfi prudkém ochlazeni
pravdépodobné nevyhnutelné nastalo).

Po ochlazeni byla zhodnocena viskozita skla pfi dané teploté a jeho smacivost

stén kelimku.
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Minimalni teplota ohfevu, pii niZ ma sklovina jiZ dostateéné nizkou viskozitu a
zda se jiz vhodna ke tvéfeni a tvarovani se pohybovala mezi 750 °C az 850 °C. Byla
zvolena teplota 800 °C.

Obr. 24 Pec LM 212 11, vyrobee Veb Elektro Bad Frankenhausen, r.v. 1985, 2.8 kW;
katedra sklafskych a keramickych stroji, Technicka Univerzita v Liberci

Dile byla provedena zkouska depozice — nutné prodlevy na teploté k tomu, aby
doslo k dostateénému prohfti skloviny.

60 minut

50 minut
40 minut

30 minut

20 minut

10 minut

Obr. 25 Zkouska viskozity skloviny a riiznych Easi depozic

71



OPTIMALIZACE POVRCHOVYCH UPRAV SKLARSKYCH FOREM Z HLEDISKA ZIVOTNOSTI
Technicka Univerzita v Liberci, Fakulta strojni, Katedra materiglu

Sklenéné stfepy (olovnaty kfist'al) byly nasypany do péti keramickych kelimkii.
Vsechny kelimky se umistily do pece, kterds méla nastaven ohfev na 800 °C. Po
dosaZeni teploty byla provedena vydrZz 20 minut na teploté a nasledné vyjmuti jednoho
kelimku. Po dalSich 10 minutach byl vyjmut dal3i a toto vie pokratovalo aZ do vydrze
60 minut na teploté.

Nutna doba k nataveni skloviny byla stanovena na 30 minut vydre na teploté.
Vysledek byl fotograficky zdokumentovéan — viz. obr.25.

3.6 Staticka zkouSka dlouhodobého pisobeni skloviny

Statickd zkouska dlouhodobého plisobeni skloviny byla provedena v laboratofi
katedry sklafskych a keramickych stroji, Technické Univerzity v Liberci.

Sklenéné stiepy (olovnaty kfistal) byly nasypany do keramickych kelimki. Na
dno kelimku byl uloZen zku3ebni vzorek napoviakovany vrstvou, vidy tfi kusy od
kaZdého druhu povlaku. V3echny kelimky se umistily do pece (obr. 24), kterd byla
vyhidta na 800 °C. Po dosaZeni vydrZe 1 hodina na teploté byl vyjmut prvni vzorek.
Dalsi kelimky byly vyjmuty za 4 hodiny a za 12 hodin.

Obr. 26 Vzorek napoviakovany nanokompozitni monovrstvou TiAISIN, 1 hodina vidrie na teploté

T2
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Obr. 27 Vzorek napoviakovany monovrstvou TiN, 12 hodina vydrZe na teploté

Po vyjmuti probihalo chladnuti na volném vzduchu, kelimek byl pouze pfiklopen
Jinym kelimkem, aby se pfedeSlo praskani vzorku (které by pfi prudkém ochlazeni
pravdépodobné nevyhnutelné nastalo).

Po ochlazeni bylo provedeno vizualni zhodnoceni mista kontaktu PVD vrstvy se
sklem.

Nejméné reagovaly se sklovinou vzorky napovlakované multivrstvou
TiAIYN / TiAIN a nanokompozitni monovrstvou TiAISIN (obr. 26), naopak nejhorsi
vysledky vykazovala monovrstva TiN (obr. 27).

3.7 Cyklicka zkouska

Cyklicka zkouska byla nejdfive provedena v laboratofi Katedry sklafskych a
keramickych stroji, Technické Univerzity v Liberci. Zamérem experimentu bylo
pribliZit se co nejvice relné situaci ve vyrobé — procesu mackani a lisovéni skloviny.

Sklenéné stiepy (olovnaty kfistdl) byly nasypany do keramickych kelimku.
Viechny kelimky se umistily do pece (obr. 24), ktera méla nastaven ohfev na 800 °C.
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Vzorky byly pfilepeny ke kovovym ty¢kdm pro snaz$i manipulaci. Postupné byly
vyndavany zpece a po dobu 5 sekund byl do skloviny pfitlatovan zkuSebni
napovlakovany vzorek. Toto v3e bylo provedeno pro zikladni material a vzorky
napovlakované vrstvami dodanych firmou SHM s. r. o.

Nejdfive byl zkousen zékladni material (CSN 41 9436), ale bohuzel vlivem nizké
tepelné odolnosti lepidla (do 120 °C) bylo mozZno provést nardz pouze 5 cykli. Proto
byl zvolen jiny postup a to ten, Ze budou testovany vZdy viechny vrstvy nardz a mezi
Jednotlivymi cykly bude vZdy 10 minut prodleva. Bylo provedeno 10 cykli.

Na konci cyklu bylo provedeno vizualni zhodnoceni mista kontaktu PVD vrstvy
se sklem. Byl proveden metalograficky vybrus mista kontaktu (viz. kapitola 3.10) a
Scratch test.

Po 10 cyklech vizualné nejevi vzorky znamky zmény barevného zabarveni ani
poruseni adheze vrstev, coZ bylo Scratch testem potvrzeno. Vysledky Scratch testu jsou
uvedeny v tabulce 14.

Tabulka 14 Scratch test po 10 cyklech pFi teploté 800 °C

Vit Zatizeni
10N 12N 13N 14N 1SN
MT - - - - (0]
Si - - - - (0]
G - SR SR - 0
TiN - - - - (0]
Legenda:
- ... netestovano

O ... nedoslo k porusen{ adheze

Pro lepsi piibliZeni se realné situaci pfimo ve vyrobé a vlastnimu procesu lisovéni
byl nakonec zkonstruovan pfipravek pro mechanické uchyceni zkusebniho vzorku (obr.
29), ktery se upnul do stojanové vrtacky. Pod vrtatkou byla umisténa kalici picka ve
které byla termostatem udrZovéna teplota 800 °C. Uvnitf picky byl umistén keramicky

kelimek se sklenénymi stiepy. Zatizeni je fotograficky zdokumentovano na obr. 28.
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ZkuSebni vzorky byly mechanicky pfitlatovany do kelimku se sklovinou

umisténého v picce, vZdy po dobu 5 sekund, nasledovala prodleva 55 sekund mimo

picku. Bylo provedeno 20 cyklii pro kazdy typ vrstvy.

pripravek pro uchyceni zkusebniho vzorku stojanova vriafka

termostat kalici picka

Obr, 28 ZaFizeni pro cyklickou zkouSku;

laboratof katedry materidlu, Technické Univerzita v Liberci

Na zavér bylo provedeno vizudlni zhodnoceni mista kontaktu PVD vrstvy se
sklem, metalograficky vybrus mista kontaktu (viz. kapitola 3.10) a Scraich test.

Dal3i cyklicka zkouska probéhla na stejném zafizeni a za stejné teploty (800 °C),
ale s odlisnou dobou prodlevy vzorku mimo picku a bylo provedeno vice cykli. Uvnitf
picky byl opét umistén keramicky kelimek se sklenénymi stiepy. Zkusebni vzorky byly
mechanicky pritlatovany do kelimku se sklovinou umisténého v picce, vZdy po dobu 5
sekund, nasledovala prodleva 25 sekund mimo picku. Bylo provedeno 50 cykld pro

kazdy typ vrstvy.
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Tabulka 15 Scratch test po 20 cyklech pfi teploté 800 °C

Zatizeni

10N 12N 13N 14N 1
MT & = : -
Si - = s 3
& L : - E
TiN - - - -
Y - - = -

———

Vrstva

u-u
=

=Ri=-Ri=-Ri=R{-}

Legenda:
- ... netestovano

O ... nedodlo k poruseni adheze

Na zavér bylo provedeno vizualni zhodnoceni mista kontaktu PVD vrstvy se
sklem, metalograficky vybrus mista kontaktu (viz. kapitola 3.10) a Scratch test.

zkuSebniho vzorku v priib&hu

Obr. 29 Detailni zib¥r pFipravka pro uchyceni napovlakovaného
cyklické zkousky
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Tabulka 16 Scratch test po 50 cyklech pfi teploté 800 °C

i Zatizeni
Vrstva
10N 12N 13N 14N I5N
L Ve - = 0
Si - = E, -} 0
L S Nt 3 ' o
TiN L - 2 = 2 0
Y - - B - 0
Legenda:
- ... netestovano

O ... nedoslo k porueni adheze

Vzorky vizualné nevykazovaly zasadni zménu svého zabarveni ani vznik oxida¢ni
vrstvy, kterd by jistou degradaci vlastnosti mohla zpisobit. Scratch testem bylo
potvrzeno (ziskané hodnoty jsou shruty v tabulkich 15 a 16), Ze po testovini
v cyklickém kontaktu se sklovinou nenastava zhorSovani adheze vrstev k zékladnimu

materidlu.

3.8 Zkouska porovitosti vrstev

Zkouska pérovitosti vrstev byla provedena dle CSN 03 8154 — Stanoveni
porovitosti ochrannych povlaki na oceli na katedfe materidlu, Technické Univerzity
v Liberei.

Zkudebnimi vzorky byly napovlakované ,penizky* priméru 20 mm a vySce 4
mm. Velikost zkoudené plochy byla uréena na plochu o priméru 10 mm ve stfedu
.penizku”, aby se predeslo chybnému zapoditani identifikacnich syté zelenomodrych
bodii, které vznikly na obvodu vlivem nedokonalosti povlaku na krajich vzorku.
Zkoudena plocha ma tedy velikost S = 3,14 em’ = 314 mm’.

Odstiizky z filtraéniho papiru, rozmérové prizplsobené velikosti zkouSeného
povrchu, byly vloZeny do zkuSebniho roztoku (ferrikyanid draselny, siran sodny
krystalicky a destilovana voda v pfislusném poméru) na jednu minutu. Po vyjmuti se

prebytecny zkudebni roztok nechal okapat a vihky papir byl pfitisknut na zkouseny
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povrch tak, aby pfilnul celou plochou. Vzduchové bubliny, které pod papirem zistaly,
byly vytlateny. Papir ovih¢eny zkusebnim roztokem byl na vzorku ponechén 10 minut a
poté byl osuden filtranim papirem, opatrné sejmut, vypran v destilované vodé a usuden
na volné vzduchu.

Po uschnuti byly spoéitany syté zelenomodré body vzniklé na filtraénim papife a
vypodéitan jejich priimérny pocet na jednotku plochy. [13]

Na vzorcich povlakovanych nanokompozitni multivrstvou TiAISiN (na obr.30 a),
nanokompozitni monovrstvou TiAISiN a monovrstvou TiN nebyly na zkousené plose
nalezeny Zadné identifikalni syt¢ zelenomodré body. Na nanovrstevnaté gradientni
vrstvé AITiN byl na zkousené plose nelezen jeden identifikaéni syté zelenomodry bod a
na multivrstvé TiAIYN / TiAIN (obr. 30b) Sest identifikaénich syté¢ zelenomodrych
bodi. Vysledna porovitost je uvedena v tabulce 17.

~ ol

- ———— —
e ———

a) b)
Obr. 30 Filtra&ni papiry po zkou3ce pérovitosti vrstev
a) nanokompozitni multivrstva TiAISIN
b) multivrstva TiAIYN / TiAIN

Tabulka 17 ZkouSka pérovitosti vrstev

Vrstva pocet identifika¢nich bodu pocet pora / cm’
MT 0 0
Si 0 SR e
o G T _PI—— 0,3185
TiN 0 : 0 ﬂ
Y] 6 1.9108
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3.9 Méreni drsnosti vybranych sklaFskych forem a
tenkych vrstev

Mefeni drsnosti sklafskych forem bylo provedeno v laboratotich katedry obrabéni
a montdZe, Technické Univerzity v Liberci dle normy DIN 4777. Dotykovym
profilomérem Hommel Tester T 500 (obr. 38) byla méfena drsnost nékolika nidhodné
vybranych forem, které byly zapiij¢eny z vyroby (fotodokumentace obr. 31, 32, 33, 34,
35, 36, 37).

Parametry testu: Vyhodnocovana délka Lt = 4.8 mm, je rozdélena na 6 dil¢ich
stejné velkych zakladnich délek Le = 0,8 mm.

Obr. 31 Mista mé&feni drsnosti sklifské formy &. 1 (raznik)

Tabulka 18 M&Feni drsnosti sklifskych forem — forma & 1 (raznik)

Raznik ¢.1
¢islo méfeni
Rmax [pm] Rz [um] Ra [pm]

1 2 1.6 0.1

2 . 1.8 1.1 0,1

L“ 3 n ___i 3 - 1.0 0.1
4 0.8 l 0.7 0,0

5 I 4 o 1.3 0.1

6 1,5 8 I3 ] N 0.1
——‘? o 1.8 B 1.5 0,1
8 12 . 1.0 0.1

B 9"_ h 21 i “ 1 é 0.1
praméma hodnota 1,58 1,19 0,09
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Obr. 32 Mista méfeni drsnosti skléfské formy & 2

Tabulka 19 MEFeni drsnosti skldfskych forem — forma & 2

Forma ¢. 2
¢islo méfeni
Rmax [pum] Rz [pum] Ra [pm]
1 3,46 2,60 0,38
2 2.60 2,13 0,33
] e | e | s
prumérna hodnota 3,17 2,45 0,37

Obr. 33 Mista m&Feni drsnosti sklifské formy &. 3
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Tabulka 20 M&fenl drsnosti sktafskych forem — forma & 3

¢islo méreni

Forma ¢. 3

Rmax [pum] Rz [um] Ra [pum)]
| 2.46 1.67 0,22
2 1.47 | 1.44 0.18
3 2,19 1.74 0,20
prumérna hodnota 2,04 1,62 0,20

Obr. 34 Mista méfeni drsnosti sklafské formy &. 4 (viza)

Tabulka 21 Mé&Feni drsnosti skldFskych forem — forma & 4 (viza)

Forma ¢. 4
¢islo méfeni
Rmax [um] | Rz [pm] Ra [pm]
I 2.0 1.0 0.1
2 1.0 0.7 0.1
3 1.2 0,9 0.1
primérna hodnota 1,4 0,87 0,1
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Obr. 35 Mista méfeni drsnosti sklifské formy &5 (dynko)

Tabulka 22 Mé&feni drsnosti skldfskych forem — forma &. 5 (dynko)

Forma ¢&. §
¢islo méteni
Rmax [um] Rz [pm] Ra [um]

! 1.0 [ 0.7 0.1

2 : ' 4 15
< TR B o
3 4 0.4* l 0,4* 0.0*
4 0.7* i 0.5* .* 0,0*
prumérna hodnota 0,98 { 0,75 'l| 0,5

* Parametry méfeni zménény na Lt = 1,5 mm, L¢ = 0,25 mm.

Obr. 36 Mista méfeni drsnosti sklaFské formy &. 6
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Tabulka 23 MéFeni drsnosti skldfskych forem — forma L6

SKLARSKYCH FOREM Z HLEDISKA ZIVOTNOSTI
rci, Fakulta strojni, Katedra materidla

gislo méfeni l kst
Rmax [um] | Rz [um] lJ Ra [um]
1 o L___ s N
2 £ 5 i T
el s e
4 WL G j 0.30
5 1.78 1 1.50 | 0.25
prumérna hodnota 2,46 | 1,73 i' 0,24

Obr. 37 Mista méfeni drsnosti sklafské formy &7 (klematis)

Tabulka 24 MEFeni drsnosti sklifskych forem — forma &. 7 (klematis)

Forma é¢. 7
tislo méreni
Rmax [pum] | Rz [um] Ra [pum]

1 1.60 L4 0.18

B 2 1.94 5 1.53 0.24
e 3 : 2.00 1,28 0.16
i -+ ; ' —2,75-6 i . | _2_4] d e 0.36
5 3.96_ s ;I 1.42 0.14

6 1,50 ! 1.08 i 0,18
priméma hodnota 230 } 1,48 ' 0.21
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Meéfeni drsnosti tenkych vrstev bylo provedeno v laboratotich katedry obrdbéni a
montdZe, Technické Univerzity vLiberci dle normy DIN 4777. Dotykovym
profilomérem Hommel Tester T 500 (obr. 38) byla méfena drsnost zkusebnich vzorki
tepelné neovlivnénych a dale po vSech provedenych zkouskéch (s vyjimkou statické
zkousky dlouhodobého piisobeni skloviny),

»

VEST LIREREC

a) b)
Obr. 38 a) Dotykovy profilomér Hommel Tester T 500 — bo&ni pohled
b) Dotykovy profilomér Hommel Tester T 500 — &elni pohled;
laboratof katedry obribé&ni a montiZe, Technickd Univerzita v Liberci

Parametry testu: Vyhodnocovana délka Lt = 4,8 mm, je rozdélena na 6 dil¢ich

stejné velkych zakladnich délek Lc = 0.8 mm.

Tabulka 25 MéFeni drsnosti zikladniho materidlu - ndstrojové vysokolegované chromové oceli

CSN 41 9436
Zakladni material
: méfeni¢.1 | mefeni&2 méfeni &.3 primérné hodnota
. ] | m _
| Rmax | Rmax Rmax Rmax
R: | Rz Ra [pm Ra [um]
i B e T [}
0.10 ! 176 | 0.16 2.01 0,08 2,81 0,11 2,19
|
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Tabulka 26 Mé&Feni drsnosti tenkych vrstev — bez tepelného ovlivnéni

Bez tepelného ovlivnéni

|

méfeni ¢. 1 meéfeni ¢.2 méfeni ¢.3 prumérna hodnota

Ra Rmax Ra Rmax Ra Rmax Ra Rmax

[pm] | [pm] | [pm] | [pm] | [pm] | [um] [1m] [pm]

MT | 0.20 4 81 0 20 3,18 0,24 6,01 0,21 4,67
Si 0.29 5 ()9 0 33 525 0,27 6.04 0,30 5,46

okt e 17 ; ke b L)
G 0.27 3.10 0,18 2,65 0,21 3,35 0,22 3,70
TiN 0 16 2 69 [ 0.13 l 2,30 0,13 2,48 0,14 2,49
oL s

7 0,14 3.04 \ 0.18 l 1,78 0,13 2.06 0,15 2,29

Tabulka 27 Mé&Feni drsnosti tenkych vrstev — po statické zkouSce tepelné degradace vrstev

Po statické zkouice tepelné degradace vrstev
méfeni ¢.1 méfeni ¢.2 méfeni ¢.3 primérna hodnota
Rmax Ra Rmax Ra Rmax Ra Rmax
[um]T[um] [pm] | [pm] | [pm] | [pm] | [pm] [um]
0 Il 2,75 0,11 1,68 0.11 2,97 0,11 2,47
s 0, 15 2 8] __.0,]? i 2;? ﬂi 0,15 233 ’ 0,16 Z,fl_
[ 027 | 645 | 023 | 376 | 024 | 385 | 025 | 48
s = '_U:; a_2.36 | 0,26 2.9"# 0.20 2,67 ! 0,22 2,65
il ) 0,17 ] 2,90 0,17 252 ‘ 0,16 2,65 I 0,17 2,69
: 0.18 3,37 | ”0.17 3,78 I 0,19 3,27 l 0,18 347
0,13 5.64 0,10 1,57 J 0,16 2,69 ! 0,13 3,30
= —0“13 1,79 | 0,08 1.73 l 0,13 2,00 ! 0,10 1,84
g 0.06 2,09 L 0,09 242 i 0,05 ]_._! 1 I 0,07 1,87
! {)_i() 233 | .(}.04 (}..7(} ) 0.04 1.04 l 0,06 1,36
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Tabulka 28 Méfeni drsnosti tenkych vrstev — po 10 cyklech cyklické zkousky

Po 10 cyklech cyklické zkousky

méfeni ¢.1 méfeni ¢.2 méfeni ¢.3 primérma hodnota

Ra Rmax Ra Rmax Ra Rmax Ra Rmax
[pm] | [pm] | [wm] | [pm] | [pm] | [um] | [pm] | [um]
MT 022_ _3::'4_ Ef‘_ 5,07 0,19 4,06 0,22 4,29
Si 0,15 _276_ 0,21 = 3,42 0,27 3,39 0,21 3,19
G 0,25 2,74 \ 0,17 2,87 : 0,18 | 2,42 0,20 2,68
TiN 0,30 6,18 0,11 2,38 ] 0,13 2,40 0,18 3,65

Tabulka 29 Mé&Feni drsnosti tenkych vrstev — po 20 cyklech cyklické zkouSky

Po 20 cyklech cyklické zkousky

méfeni ¢.1 méfeni ¢.2 méfeni ¢.3 prumérnéa hodnota
Ra Rmax Ra Rmax Ra Rmax Ra Rmax
[pm] | [pm] | [pm] | [pm] | [pm] | [um] | [pm] [pm]
MT | 022 | 466 | 025 | 531 | 027 | 2,99 0,25 4,32
Si | 021 3,78 | 017 | 235 | 0.23_1 3.86 | 020 3,33
G 015 _292 0‘_1; _ﬁ,sz - 016 | 2,13 0,16 2,62
TiN | 0,12 1,92 L(;: 2,05 0,12 I 2,71 0,12 2,23
Y [ o00s ‘0_73-_[ 010 | 1.86 | 007 I 1286 | o7 | 129

Tabulka 30 M&Feni drsnosti tenkych vrstev — po 50 cyklech cyklické zkouSky

Po 50 cyklech cyklické zkousky

_méfeni ¢.1 | méfeni ¢.2 méfeni £.3 primérna hodnota

Ra Rmax Ra Rmax Ra Rmax Ra Rmax

[pm] | [pm] ! [um] | [pm] | [um] | [um] | [pm] [pm]
MT | 014 | 250 ] nn} 239 | 018 3.26 0,14 2,72
Si | 018 g 2,88 , 0,11 i 1,70 | 0,11 [ 2.10 0,13 223 |
G | o2 | 436 | ut?_[ 288 | 0.16 [ 314 | 018 | 346
TiN (J._]_E " 208 | 0,11 160 | 0.13 1.90 0,12 1,86
HY__.().{;()_“ T;: r(ms-“} 1.21 0,06 1,59 0,06 1,37
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Vzhledem k tomu, Ze jeden z pozadavku kladenych na sklafské formy je také
jejich co nejmensi drsnost, bylo cilem tohoto experimentu konfrontovat hodnoty ziskané
méfenim drsnosti  sklafskych forem (tabulky 18, 19, 20, 21, 22, 23, 24) a
napovlakovanych zkuSebnich vzorki po viech provedenych zkoudkéch (tabulky 25, 27,
28, 29, 30). Prim&émé hodnoty Ra byly obdobné z &ehoZ Ize usuzovat na to, Ze by
napovlakovani forem tenkymi vrstvami nezhorsilo jakost vyrobki.

3.10 Metalografické zhodnoceni

Metalografické zhodnoceni zkuSebnich vzorkii po vSech vySe uvedenych
zkouskach mélo za cil ovéfit, zda se tenké vrstvy béhem experimenti chovaly jako
bariérni ¢i nikoliv a zda do3lo k jejich degradaci.

Metalografické vybrusy byly vyhotoveny v laboratofich katedry materidlu,
Technické Univerzity v Liberci a jejich vyhodnoceni na mikroskopu Neophot 32 (obr.
39) a fotodokumentace tamtéz.

Obr. 39 Mikroskop Neophot 323
laboratoF katedry materidiu, Technicks Univerzita v Liberci

Vzorky nebyly naleptany, byly pouze lestény pro kvalingjsi zobrazeni tenkych

vrstev. Bylo pouZito zaroveri zvétseni 1000 x na mikroskopu a 3 x Zoom na fotoaparatu.

Nejlépe pozorovatelna byla monovrstva TiN, kterd ze viech uvedenych vrstev

méla nejvétsi tloustku,
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Obr. 40 Monovrstva TiN bez tepelného ovlivaéni

Obr. 41 Monovrstva TiN po statické zkouSce tepelné degradace
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Obr. 42 Monovrstva TiN po statické zkouSce dlouhodobého pisobeni skloviny,
vydrZ na teploté 1 hodina

iny,

Obr. 43 Monovrstva TiN po statické zkouSce dlouhodobého pisobeni sklov

vydrZ na teploté 4 hodiny
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Obr. 44 Monovrstva TiN po statické zkoudce dlouhodobého pisobeni skloviny,
vydrZ na teploté 12 hodin

a mimo

Obr. 45 Monovrstva TiN po cyklické zkouSce - 5 sekund kontakt, 25 sekund prodlev
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Obr. 46 Monovrstva TiN po cyklické zkouSce - S sekund kontakt, 55 sekund prodleva mimo

Na obrizcich 40, 41, 42, 43, 44, 45 a 46 jsou zachyceny vzorky
napovlakované monovrstvou TiN po véech provedenych experimentech. Na zakladé
metalografickych vybrusii bylo potvrzeno, Ze sklovina o teploté 800 °C se chova
chemicky velmi agresivné a s tenkymi vrstvami reaguje. Toto je viak vice patrno pfi
dlouhodobém styku, pfi kritkodobém kontaktu neni ovlivnéni vrstev pfilis

markantni.
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4 Diskuse vysledki

Cilem experimentilni Casti diplomové price bylo provést rozbor vlastnosti
plazmaticky vytvafenych tenkych vrstev za Gcelem optimalizace povrchovych tprav
sklafskych forem zhlediska Zivotnosti. Jednalo se o plazmaticky vytvorené
nanokompozitni multi- a monovrstvu TiAISiN, nanovrstevnatou gradientni vrstvu
AITiIN a monovrstvu TiN dodané firmou SHM s. r. 0 a o multivrstvu TiAIYN / TIAIN
od firmy TECHNO-COAT Zittau GmbH.

Jako zé4kladni material pro povlakovani byla pouZita nastrojova vysokolegovana
chromové ocel CSN 41 9436. Pro hodnoceni vlastnosti vrstev byla navrZena tato
méfeni: méfeni tloustky vrstev (Kalotest), méfeni adheze vrstev (Scratch test), staticka
zkouska tepelné degradace, staticka zkouska dlouhodobého piisobeni skloviny, cyklicka
zkoudka, méfeni porovitosti vrstev, méfeni drsnosti tenkych vrstev a metalograficke
zhodnoceni. Daldi navrZené méfeni mikrotvrdosti vrstev s ohledem na potfebné
technické vybaveni nakonec realizovano nebylo.

Méfeni tlou$t’ky tenkych vrstev metodou Kalotest

Nanokompozitni multivrstva TiAISiN vykazovala primémou tloudtku 2,07 pm
(v dodavatelské firmé méfeno 2,6 pm) a nanokompozitni monovrstva TiAISIN tloustku
435 um (v dodavatelské firmé 4,2 pm). Primémd hodnota tloustky nanovrstevné
gradientni vrstvy AITiN byla nam¢fena 2,93 pm (v dodavatelské firmé 3,05 pm) a
monovrstyy TiN 523 pm (v dodavatelské firmé 4,87 pm). Nejten¢i multivrstva
TiAIYN / TIiAIN vykazuje pramémé tloustku 1,69 pm (v dodavatelské firmé tloustka

vrstvy méfena nebyla).
Rozdil ziskanych hodnotiach byl pravdépodobng  zplisoben kvalitn&j$im
technickym vybavenim firmy SHM s. r. 0.

MéFeni adheze vrstev metodou Scratch test
Viechny zkoumané tenké vrstvy vydrzely zatiZeni zvolenou zateznou silou 15 N
bez porudeni adheze a to jak bez tepelného ovlivnéni, tak i po viech provedenych

experimentech. Jedinou vyjimku tvofila nanokompozitni monovrstva TiAISIN, kde po



OPTIMALIZACE POVRCHOVYCH UPRAV SKLARSKYCH FOREM Z HLEDISKA ZIVOTNOSTI
Technicka Univerzita v Liberci, Fakulta strojni, Katedra materidlu

statické zkouSce tepelné gradace doslo k poruseni adheze mezi 10 N (po vydrzi na
650 °C) a 14 N (po vydrzi na 500 °C).

Statickid zkousSka tepelné degradace

Pokud vzorky napovlakované tenkymi vrstvami setrvaji na delsi dobu (fadové
nékolik minut) na teplotich vyssich nez 500 °C, dochdzi k prudké oxidaci. Ta se projevi
zménou zabarveni vrstvy, ale k vyrazné degradaci vlastnosti nevede. Jedinou vyjimku
tvofila nanokompozitni monovrstva TiAISIiN, kde pfi Scratch testu doslo k porudeni

adheze mezi 10 N (po vydrzi na 650 °C) a 14 N (po vydrzi na 500 °C).

Staticka zkouSka dlouhodobého pusobeni skloviny

Vzhledem kucelu uziti vrstev jako bariémich na sklafskych forméach bylo
testovano i jejich chovini v dlouhodobém styku (1, 4 a 12 hodin) se sklovinou o teploté
800 °C. Byl pouzit olovnaty kfistal, ktery patfi mezi chemicky agresivnéjsi typy
skloviny. K chemické reakci doSlo se viemi typy vrstev. Nejméné reagovaly vzorky
napovlakované multivrstvou TiAIYN / TiAIN a nanokompozitni monovrstvou TiAlISiN,

naopak nejhorsi vysledky vykazovala monovrstva TiN.

Cyklicka zkousSka

Cyklickd zkouska méla slouzit jako pokus o co nejvétsi mozné priblizeni se
skute¢nosti a redlnému pusobeni skloviny pfi tvarovacim procesu v laboratornich
podminkach. Vzorky po kontaktu se sklovinou nevykazovaly zménu zabarveni (ktera by
byla znamkou probihajici oxidace) a pozadované zatizeni zvolenou zatéznou silou 15 N
poruseni adheze nezpusobilo.

Pro ziskani objektivnéjsich vysledki bude viak potieba provést vice experiment,
jelikoZ ve vyrobnim procesu sklafské formy musi vydrzet mnohonasobné vice nez nami

zkoumanych 20 a 50 cykld.

Méfeni porovitosti tenkych vrstev
Nanokompozitni multi- a monovrstva TiAISIN a monovrstva TiN vykazuji

minimélni porovitost. Nanovrstevna gradientni vrstva AITIN ma primérny pocet poru
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0.3185 na 1 cm® a nejvétsi porovitost byla zjisténa u multivrstvy TiAIYN / TiAIN —
primémée 1,9108 pori na 1 em’,

Méfeni drsnosti tenkych vrstev

Nejvy3si hodnoty drsnosti Ra dle P profilu vykazuje nanokompozitni monovrstva
TiAISIN - 0,30 pum a naopak nejniZsi drsnost monovrstva TiN - 0,14 pm. Drsnost Ra u
vrstvy nanokompozitni multivrstvy TiAISIN byla 0,21 pm, u nanovrstevné gradientni
vistvyy AITIN 022 um a u multivistyy TiAIYN / TiAIN 0,15 pm. Drsnost
povlakovanych vzorkii byla samozfejm& ovlivnéna i drsnosti substrti. Primérna
hodnota drsnosti Ra vylesténych vzorki byla 0,11 pm.

Pfi vzniku oxidaéni vrstvy vlivem piisobeni vySSich teplot pfi provadénych
experimentech doslo k mimému zlepseni hodnot drsnosti Ra.

Metalografické zhodnoceni

Po viech provedenych experimentech byl vyhotoven metalograficky vybrus a
fotograficka dokumentace vrstvy. Test tepelné degradace i cyklicka zkouska na povlaky
nemély vyrazn&jsi vliv, oviem pfi dlouhodobém styku se sklovinou uz byl patrny
Gbytek vrstvy vlivem probihajici chemické reakce. Nejméné vyrazné zmény vykazovaly
multivrstva TiAIYN / TIAIN a monovrstva TiN. U nanokompozitnich multi- a
monovrstev TiAISiN byly vysledky velmi nesourodé. Jako nejhorsi byla vyhodnocena
nanovrstevna gradientni vrstva TiAIN.

Metalografické zhodnoceni provedené po jednotlivych experimentech nevyvratilo
funkci tenkych vrstev jako bariémich. Nejvice vhodné se pro tuto aplikaci zdaji byt
monovrstva TiN a multivrstva TIAIYN / TiAIN.

Tato diplomova price pouZiti nanokompozitnich vrstev jako bariérnich na
sklafskych formach nevylutuje, ale také zcela nedoporucuje. Bylo by zapotiebi provést
v¥& mnoZstvi experimentd v praxi, aby bylo mozno ktéto problematice ziskat
definitivni stanovisko.

Jako nejperspektivngjdi pro dalsi podrobn&jsi vyzkum by se na zakladé

provedenych experimenti jevily monovrstva TiN a multivrstva TIAIYN / TiAIN.
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S Zavér

Ukolem predloZené diplomové price bylo seznameni se s hodnocenim Zivotnosti
sklafskych forem a navrhnout metodiku tvorby tenkych otéruvzdornych povlaki jako
bariérnich vrstev na sklafskych formach. Dale tuto metodiku ovéfit na nanokompozitni
multi- a monovrstvé TiAISIN, nanovrstevné gradientni vrstvé AITiN a monovrstvé TiN
od firmy SHM s. r. 0 a na multivrstvé TiAIYN / TiAIN vyrobené ve firmé TECHNO-
COAT Zittau GmbH. Jako substrat byla pouZita néstrojova vysokolegovana chromova
ocel CSN 41 9436.

V teoretické Casti diplomové prace byly nastinény metody tvorby tenkych vrstev,
jakoZto i hodnoceni jejich parametrii a zékladni pojmy tykajici se skla a sklafskych
forem.

Pro ziskani zékladnich veli¢in charakterizujicich tenkou vrstvu byla v praktické
Casti navrZzena a realizovana tato méfeni a testy: méfeni tloudtky vrstev (Kalotest),
méfeni adheze vrstev (Scratch test), statickd zkouska tepelné degradace, staticka
zkouska dlouhodobého piisobeni skloviny, cyklickd zkouska, méfeni porovitosti vrstev,
méfeni drsnosti tenkych vrstev a metalografické zhodnoceni. Dal$i navrZené méfeni
mikrotvrdosti vrstev vdak s ohledem na potiebné technické vybaveni nakonec
realizovino nebylo.

Testovanim vlastnosti vrstev jsem dosla k témto zavérum:

1. Mgefenim tloudtky vrstev metodou Kalotest ve firmé SHM s. r. o jakoZ i
v laboratofich katedry materidlu (Technicka Univerzita v Liberci) byly pomérné
spolehlivé stanoveny hodnoty tloudtky zkoumanych tenkych vrstev.

2. Scratch test potvrdil kritickou zvolenou zétéZnou silou 15 N uspokojivou adhezi
vrstev i po provedenych experimentech. Jedinou vyjimku tvofila nanokompozitni
monovrstva TiAISiN po zkoudce tepelné degradace.

3. P statické zkousce tepelné degradace doslo pfi teplotach vyssich nez 500 °C
k prudké oxidaci, kterd viak nevedla k degradaci vlastnosti, ale pouze ke zméné
zabarveni. Vyjimku tvofila nanokompozitni monovrstva TiAISiN.

4. Sklovina pfi teploté 800 °C se chova velmi agresivné a pfi dlouhodobém styku

s tenkymi vrstvami s nimi reaguje.
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Béhem cyklickych zkousek, které se mély nejvice pfibliZit redlné situaci ve vyrobé
nedosdlo k vyrazné degradaci vlastnosti zkoumanych vrstev.

Vrstvy dodané firmou SHM s. r. o vykazuji minimdlni pérovitost, vzorky
povlakované ve firmé TECHNO-COAT Zittau GmbH mély poérovitost vyrazné

vyssi.
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