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Vlastnosti a uziti tenkych plazmaticky vytvarenych vrstev - Habilitacni prace

Mnohé uzitné vlastnosti kovovych i nekovovych materialtl jsou prednostné
uréovany stavem povrchu. Proto je vénovana velka pozornost poznani viastnosti
povrchu a zaroven jsou hledany cesty pro jejich zlepSovani, napfiklad vytvarenim
,netradicnich® povlaki na ,tradiénim* podkladovém materialu. Tyto povlaky mivaji
mnohdy zcela odlisné specifické viastnosti nez substrat a tim mohou vyrazné zvysit
uzitné vlastnosti rlznych dili a soucasti. O vyznamu povrchl a poviaki pro
soucasny aplikovany i zakladni vyzkum svédci velky pocet teoretickych |
experimentalnich praci, které charakterizuji novy védni obor - povrchové inZenyrstvi.

Tento védni obor, jehoz soucasti je i materialove inZenyrstvi v oblasti tenkych
vrstev, ma za cil vytvaret zadany material pomoci presné definovanych parametrd
vyrobniho procesu, tedy na zakladé ziskanych poznatkt vytvaret vrstvy a povlaky
novych a presné definovanych vlastnosti, vyvoj novych a dokonalejSich postupt
povrchovych udprav z hlediska energetického, surovinoveho a samoziejme |
ekologického. Plazmové technologie umoznuji povlakovani béznych materiall
vrstvami, které vyrazné vylepsuji jejich uzitné vlastnosti, jez predevsim zalezi na
metodé a také na parametrech poviakovaciho procesu.

Nove technologickeé postupy umoznuji maximalni vyuziti moznosti zhodnoceni
povrchu soucasti specifickymi vrstvami. Mezi v soucasnosti nejmodernejsi procesy
povlakovani patii metody CVD ( chemical vapour deposition ) a PVD ( physical
vapour deposition ). Prudky rozvoj téchto technologii a predevsim jejich prenaseni do
praxe zasadnim zpusobem ovlivhuje védecko-technicky rozvoj.

Vzhledem k tomu, Ze depozi¢ni procesy se tykaji tvorby powvlakt na povrchu
materialu, je treba tyto dva pojmy blize popsat.

Z geometrického hlediska muzeme povrch definovat jako rozhrani dvou
ruznych prostiedi. Toto rozhrani je charakteristické svymi vlastnostmi, a to napr.
strukturnimi, mechanickymi, chemickymi nebo fyzikalnimi, které se velmi ¢asto lisi od
vlastnosti substratu. Tuto odli$nost mizeme popsat pomoci |. a |l. termodynamické
vety vztahem:

dG =dH - TdS = - SdT + Vdp + sds + S mdn; + fdq,

kde:

dG - zmena Gibbsovy energie neboli ¢ast energie, kterou je mozno
preménit v praci

dH - Zzména entalpie

TdS - zména volne energie

-SdT - zména tepelné energie

Vdp - zména mechanické energie

sds - zména povrchove energie

S mdn; - zmeéna chemicke energie

fdg - zmena elektricke energie
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Vlastnosti a uziti tenkych plazmaticky vytvarenych vrstev - Habilitacni prace

Mnohdy vSak uzitné vlastnosti povrchu nesplnuji pozadavky soucasnych
technologii a aplikaci, a proto je pristupovano k jejich lepSimu zhodnocovani
vytvarenim raznych povlakt. Povliak definujeme jako ,vrstvu materialu pfirodné ci
uméle vytvofenou na povrchu predmétu vytvoreneho z jineho matenialu s cilem
ziskani definovanych technickych nebo dekorativnich viastnosti“[ 2 ].

Podlozi neboli poviakovany predmet - presneji jeho povrchova vrstva je jednou
a povlak druhou fazi systému. Mezi podlozim a povlakem existuje mezifazova
hranice v podobé vrstvy o urcitém objemu. Tato pfechodova vrstva ma rozhoduijici
vliv na soudrznost vrstvy a podlozi a tedy téz na ty aplikace, pro néz je adheze
nezbytna.

Zvysovani zivotnosti nastroju a strojnich dilG, zvySovani feznych rychlosti a
zlepsovani kvality povrchu obrobku je obecny trend, ktery je v poslednich zhruba 20
letech umozneén i diky zavedeni a rozvoji metod povlakovani tvrdymi otéruvzdornymi
vrstvami. Rozvoj vakuovych metod (a zejména metod nanaseni pri teplotach od cca
200 °C) umoznil poviakovani dilG a nastroju z rychlofeznych a nastrojovych oceli bez
ovlivnéni tvrdosti zakladniho materialu.

Vyvoj novych typl povlaku diky jejich zaruvzdornosti rozsifil oblast pouziti na
obrabéni s vysokymi reznymi rychlostmi a dale pro vyrazné snizovani treni (zejména
vrstvami na bazi ,tvrdeho" uhliku). Tvrde povlaky maji i dalsi vyuziti v lekarstvi,
elektronice, elektrotechnice, optice - v posledni dobé predevsim pro vyrobu
pamétovych médii pouzivanych ve vypocetni technice a take jako stabilni dekorativni
povlaky v bizuterii a Sperkarstvi.

Priprava vrstev vakuovymi metodami vyrazne sniZzuje koncentraci necistot ve
vrstvé a tim zlepSuje jeji viastnosti a reprodukovateinost technologie a dale, diky
velmi vysoké energii dopadajicich Castic, umoznuje téz pripravu termodynamicky
nerovnovaznych povlaki se zcela novou strukturou a vlastnostmi.

Vzhledem k malé tloustce ( cca 1 + 3 um ) povlak ve vétsiné pripadu neovlivni
vyslednou geometrii nastroje nebo soucasti a je tedy finalni vyrobni operaci.

Ucelna a efektivni aplikace je podminéna dobrou kvalitou nastroje vcetné
tepelného zpracovani, kvalitnim obrabécim strojem, vhodnou volbou typu poviaku a
jeho optimalizaci pro danou aplikaci a kvalitou pouzité technologie povlakovani. [1, 2,
3, 4]
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Vlastnosti a uziti tenkych plazmaticky vytvarenych vrstev - Habilitaéni prace

2.1 Druhy povlaki

Jednotlivé druhy povlakii mGzeme rozliSovat podle riznych kritérii, napr. podle
materialu, pouZiti nebo zpGsobu tvorby.
¢ Prvni kritérium nam v zasadé rozdéluje povlaky na dvé zakladni skupiny, a to na

povilaky kovové - kam patfi, napr. Zn, Sn, Cr, Ni, Al, Cu, Pb, Ag, Au, Pt, Fe, Nb, Ti
a pod., a dale ruzné slitiny kovl napi. Pb - Sn - Cu, Ni - Fe, Al - Si, Zn - Sn a td..
Tyto povlaky casto slouzi k pokoveni oceli, aby eliminovaly jejich nepfiznivé
vlastnosti, napf. malou korozni odolnost. Druhou skupinu pfedstavuji poviaky
nekovové, kam patfi napr.: laky, asfalty, cementy, vosky, emaily, cermety, plasty,
kauéuky a keramika. Do této skupiny je mozno zaradit nitridy a karbidy kovd,
vyskytujici se v plazmaticky vytvarenych poviacich, a¢ se u nich vyskytuje i vazba
kovova.

Druhé kritérium - podle pouziti nam rozdéluje sledované povlaky na : ochranné
(antikorozni), dekorativni (barva, lesk), technicke (tribologie), elekiricke (elekiricka
vodivost), technologické (letovani), optické (zrcadla), termofyzikalni (tepelna
vodivost) atd..

¢ Treti kritérium - dle zpusobu tvorby - nam nejlépe dokumentuje Tab. 2.1

Tab. 2.1 Rozdéleni jednotlivych povlakovacich metod dle zpUsobu tvorby [2].

Mechanické |Tepelné- Tepelne Chemicko- |Elektrochem | Fyzikalni
mechanické tepelné a chemicke
platovani nastriky navarovani |syceni vylucovani | naparovani
-valcovanim |-plamenem |-plamenem |-difuzni ne- |-elektrolyti- [napraso-
aktivované |cke vani
-vybuchem |-obloukem |-obloukem |praskovée -chemické iontové
;Létovéni_j
-plazmou -plazmou v lazni lesténi
T detonacni -pod plynove -elektro-
vytvrzovani | struskou chemické
- laserem -plazmou -difuzni -chemické
aktivované
-elektrony -laserem oblouk
i ybuchem |nanaseni |CVD
Z tavenin metody
-ponofenim | dopovani
-nastiikem |-laserem
-elektrony




Vlastnosti a uziti tenkych plazmaticky vytvarenych vrstev - Habilitacni prace

Z vyse uvedeneho prehledu budou dale podrobnéji popsany metody, jimiz byly
vytvareny v experimentaini casti hodnocené vrstvy.

Jedna se o nasledujici metody:

1. metody chemické, oznacované jako CVD (Chemical Vapour Deposition)
2. metody fyzikalni, oznacovane jako PVD (Physical Vapour Deposition)

3. metody fyzikalné - chemické (PE CVD- plasma enhanced CVD nebo
PA CVD - plasma assisted CVD)

Metody vSech tfi skupin maji radu modifikaci, které umoznuji pripravovat
vrstvy predepsanych vlastnosti na substratech ruznych i slozitych geometrii. Poviaky
jsou charakteristicke malou tloustkou jen nékolika pm. Modernim smérem je
konstrukce povlaku sloZzenych z vice vrstev, tzv. multivrstvy [ 2 |.

2.2 Chemicka depozice vrstev - metoda CVD

Chemickym poviakovanim z plynné faze se rozumi vytvareni poviaku na
podlozce reakci chemickych sloucenin privadénych v plynném stavu k povrchu této
podlozky.

Chemické povlakovani predstavuje soubor chemickych reakci probihajicich v
plynné fazi a na rozhrani plynné a pevné faze za uréitého tlaku a souéasného
dodavani energie; pfi tom vznikaji vedle tékavych produktl i technicky vyuzitelné
pevne latky urcitych vlastnosti. V zavislosti na stupni presyceni ( poméru parcialnich
tlaki reakénich plynt v okoli podlozky a rovnovaznych parcialnich tlakd) a v
zavislosti na teploté mohou reakce probihat bud homogenne v plynne fazi za vzniku
praskii nebo krystalickych aglomerati, nebo heterogenné na povrchu podiozky
rustem povlaku nebo vrstev slouceniny. Pii malém presyceni a vysoké teploté
dochazi k epitaxnimu rustu povlaku, s rostoucim presycenim a klesajici teplotou se
povlaky stavaji postupné polykrystalickymi az amorfnimi. K nukleaci praski v plynné
fazi dochazi pri relativné velkych presycenich a nizkych teplotach.

Vyznamnou ulohu v metodach CVD maji adsorpéni jevy, predevsim chemi-
sorpce, stejné jako diflizni procesy u povrchu tuhé faze a zakonitosti molekularniho
transportu v plynné fazi. Ridicim déjem mize byt transport hmoty nebo reakce na
povrchu tuhé faze.

Nukleaci a rastem tuhé faze na podloZzce se pripravuji poviaky z kovi i
polovodi¢d, slouceniny, predevsim nitridy, karbidy, boridy, oxidy a silicidy pro
nejruznéjsi pouziti v elektronice i optice, povlaky vyuzitelné pfi preménach energie
nebo chranici proti oxidaci, korozi ¢i otéru. Z naseho hlediska je pozornost vénovana
tvrdym otéruvzdornym povlakim pro rezne i tvareci nastroje a konstrukéni soucasti
stroju.



Vlastnosti a uziti tenkych plazmaticky vytvarenych vrstev - Habilitaéni prace

Vlastnosti soustavy substrat - vrstva zavisi predevsim na typu prechodove
zony mezi podlozkou a poviakem a na strukture povlaku. Pro zajisténi dobrého
spojeni povlaku a podlozky je zadouci postupny prechod slozeni. Ten je mozny
predevsim pfi vzajemne rozpustnosti a vzniku tuhého roztoku, tvorbé slitin nebo inter-
metalickych sloucenin, pfip. mezivrstev chemickych sloucenin, napi. exotermickou
reakci podlozky s povlakem; pfi vzniku mezivrstev zalezi predevS§im na jejich
vlastnostech a tloustce

Dobré mechanické vlastnosti a korozni odolnost maji povlaky nitridG
prechodovych kovl s jemnozrnnou strukturou, velkou hustotou a hiadkym povrchem.
Tyto povliaky se vytvareji hlavné na ocelich nebo slinutych karbidech pro zlepSeni
tfeni nebo opotrebeni a mivaji tloustku od 3 do 15 pm. [2]

Jako priklad nam mdze poslouzit chemicka depozice tenkych vrstev TiN, pfi
teploté kolem 1000 °C, ktera je zalozena na chemické reakci [ 2 J:

2 TICug + Nzg = 2TiN;+8 Clg :
kde indexy g a s oznacuji plynnou a pevnou fazi.

Trebaze technologie CVD je dnes dobre propracovana, jeji pouziti je znacné
omezeno vysokou teplotou depoziéniho procesu. V fadé pfipadl, jako napr. u
feznych nastroju z rychlorezné oceli nelze metodu CVD pouzit, protoze depozicni
teplota musi byt nizka, v rozsahu cca 200 az 500 °C, aby pfi depozici nedoslo k
tepelné degradaci zakladniho materialu nastroje nebo soucasti. Kromé toho méa CvD

technologie fadu zavaznéjsich nedostatkd, jako je:

+ vysoka energeticka naroénost - plyne z vysoké depozicni teploty cca 1000°C

¢ dlouhy pracovni cyklus cca 8 - 10 hodin - diouhé nabihani na pracovni teplotu a
dlouhé chladnuti po skonceni depozice

+ ekologické problémy - je treba likvidovat zplodiny, aby neunikaly do ovzdusi

Vyse uvedené skutecnosti jsou hlavni divody, proc se hledaly a zkoumaly |
jiné zpusoby pfipravy vrstev. Ukazalo se, ze pro depozici kvalitnich vrstev pfi
teplotach cca 500 °C a nizsich jsou velmi perspektivni fyzikalni metody PVD a
fyzikalné-chemické metody PA CVD zalozené na procesech probihajicich v plazmatu
za snizeného tlaku cca 102 az 10° Pa. [2)

2.3 Fyzikalni depozice vrstev - metody PVD

Metody PVD umozriuji poviakovani kovy i jejich nitridy, oxidy atd. za teplot
podstatné nizsich nez u metody CVD, a to v rozmezi 200 az 500 °C. Princip metody
spociva v tom, ze kovova sloZka je v pevném stavu, na rozdil od metody CVD, kdy je
ve stavu plynném. Kovova slozka se v procesu prevadi z pevného do plynného
skupenstvi bud:

A) vakuovym naparovanim
B) katodovym naprasovanim

C) reaktivnim iontovym povlakovanim



Viastnosti a uziti tenkych plazmaticky vytvarenych vrstev - Habilitaéni prace

A) Vakuové naparovani (evaporation)

Napafovani vrstev je zaloZeno na odpafovani materialu ve vakuu a na
kondenzaci par odpafovaného materialu na soucasti (substratu) (obr. 2.1).
Odparovani materialu (targetu) lze provadét riuznymi zpusoby. Nejbéznéjsi je
elektronovy svazek nebo obloukovy vyboj.

Oba zpusoby odparovani se silné lii. Pfi odpafovani elektronovym svazkem
je odparovany material v roztaveném stavu, a proto je odparovac obvykle umistén ve
spodni casti zarizeni. Pfi obloukovém odparovani, kdy dochazi k mikroodparovani
pouze v katodové skvrné rychle se pohybujici po povrchu katody, neni odparovany
material roztaven a odpafovac mize byt v zafizeni umistén v libovolné poloze.

il A
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Obr. 2.1 Schéma reaktivniho vakuového naparovani.

1 - neutralni plyn 5 - povlakovane vzorky
2 - depoziéni material 6 - odparene castice kovu
3 - odparovac 7 - vakuova komora

4 - upinaci zafizeni vzorki 8 - vakuoveé cerpadio

S cilem dostatecne volne drahy castic, ale predevsim pro potlaceni oxidace,
probihaji procesy ve vakuu nebo nizkém tlaku inertnich plynt. Adheze je pii tomto
zpusobu mala, to je zpusobeno nizkou kinetickou energii a reaktivitou atomu. Pro
zlepseni adheze je dobré substrat predehrat na cca 300 az 400 °C. Prednosti této
metody je vysoka rychlost rustu vrstvy, nevyhodou je tvorba makrocastic pri depozici.
Modifikaci této metody je reaktivni vakuoveé naparovani, kdy se do systému privadi
navic reaktivni plyn (dusik). [4]
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B) Katodové naprasovani (sputtering)

U této metody (obr. 2.2) je nutné zajistit dostatecnou ionizaci nosného plynu
pfi pracovni teploté, rovnomérné rozdéleni iontl v prostoru i na povrchu zakladniho
materialu. Pomér toku reaktivniho (pracovniho) plynu a toku kovu urcuje slozeni
povlaku. Slou€enina vznika radou fyzikalné-chemickych pochodu mezi povrchem
podlozky a dopadajicimi casticemi. Rychlost vytvareni povlaku zalezi nejen na
rychlosti rozprasovani, syntéezy a kondenzace, ale i na typu zarizeni, usporadani a
technologickych parametrech.

Naprasovani vrstev je zaloZzeno na rozprasovani pevneho terce proudem
kladnych iontl z plazmatu obklopujiciho ter¢ a na kondenzaci ¢astic rozpraseného
terce na substratu. Rozprasovani Ize provadét v systémech:

a) bez magnetickeho pole - stejnosmérne nebo vf diodove rozprasovani
b) magnetronove rozprasovani [1]

Rozdil mezi nimi je v emisi castic z katody. V prvnim pripadé je energie
emitované castice 10 eV na atom s podilem 1 az 10 % iontd, v druhém 50 eV na
atom s 80 % ionty. [2]

L
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Obr. 2. 2 Schéma reaktivniho katodového naprasovani.

1 - neutralni plyn 6 - pracovni plyn

2 - plazma 7 - povlakované vzorky
3- terc 8 - odprasene castice
4 - vakuova komora 9 - vakuové cerpadlo

5 - upinaci zarizeni vzorkU

Prednosti diodového rozprasovani oproti naparovani je podstatné homo-
genngjsi depozice vrstvy, nevyhodou vsak je mala depozicni rychlost a pozadavek
na stacionarni substrat. Magnetronové rozprasovani umoznuje povlakovani velkych
rovinnych ploch, libovolné umisténi magnetronu v nadobé a zarizeni mize byt ve
tvaru kontinualnich linek. [1]

la‘



Vlastnosti a uziti tenkych plazmaticky vytvarenych vrstev - Habilitaéni prace

C) Reaktivni iontove platovani (ion plating)

Povlakovany povrch je bombardovan vysokoenergetickymi casticemi.
Vznikajici kladné ionty jsou dale urychleny elektrickym polem (katodovy spad). Tyto
ionty bombarduji povrch substratu, takze se substrat nebo jiz rostouci vrstva neustale
¢isti. V reaktivni komore nastava transport materialu ve smeru silocar elekirickeého
pole. Vyhodou této metody je skutecnost, Ze je umoznéno tzv. ,poviakovani za roh".

Vyhodou tohoto zpUsobu je:

¢ dobra adheze vrstev

+ rovnomernost tloustky povlaku

+ vysoka hustota, celistvost a jemna krystalicka struktura poviaku [4]
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Obr. 2.3 Princip iontového platovani

1 - upinaci zarizeni vzorku 6 - odparovac nebo terc

2 - neutralni plyn 7 - pracovni plyn

3 - ionty plazmatu 8 - povlakovane vzorky

4 - ¢astice pracovniho plynu 9 - plazma
5 - Gastice odpareného nebo 10 - vakuova komora
rozpraseného plynu 11 - vakuové cerpadlo

2.3.1 Faktory ovlivhuijici technologii PVD

Zkusenost ukazuje, ze vSechny zplsoby nanaseni poviaki metodou PVD jsou
narocne na pripravu.

adheze zavisi na:

slozeni a strukture substratu a poviaku

zpusobu pfipravy podkladového materialu a vrstvy
drsnosti povrchu vzorku

chemicke a mechanickeé cistoté povrchu vzorku

)

b) teplota povlakovani nesmi prekrocit teplotu popousténi zakladniho materialu

-10.



Vlastnosti a uziti tenkych plazmaticky vytvarenych vrstev - Habilitaéni prace

c) jakost povrchu podkladovych materialG ovliviuje:

d
.

*

¢istota povrchu na vSech plochach, ktera je nejsnaze dosazitelna —

brousenim, lesténim, otryskavanim jemnymi ¢asticemi a pranim

doba mezi pfipravou podkladového materidlu pred povlakovanim a vlastnim
povlakovanim, ktera vyrazné ovliviiuje adhezi — ¢im je doba delsi, tim vice je
substrat napaden oxidy a ty zhorsuji adhezi povlaku

vzorek nesmi byt povrchové upravovan —

nesmi byt nitridovan, fosfatovan, brynyrovan, galvanicky poviakovan

) tvar vzorku
dulezité je, aby si vzorky vzajemné nestinily - stinéni lze zabranit rotacnim
nebo planetovym pohybem
vyznamny je také vyber vzorku stejnych rozmérd a tvarl

Tab. 2.2 Vlastnosti povlaki nanasenych magnetronovym naprasovanim. [ 2 ]

Rychlost Teplota | Mikrotvrdost | Maximalni Kriticke
Povlak povlakovam povlakovani | [ HV 0.01] provozni zatizeni
x10°[ m.s™] FC ] teplota [ °C ]| (adheze) [N]
TiN 3.9 400 = 500 | 2500 + 2800 550 3575
TiC 4 450 = 550 | 2800 + 3700 400
Ti(C:Ny) 4 350 = 400 | 3500 + 4500 450
(Ti,AlA 4 400 = 500 (2200 + 2300 700 45 + 60
(50:50)
Cr 8 100 = 150 500 = 700 600 80
CrN 4 200 = 350 | 2000 = 2200 650 35
Cr/CrN < 200 = 350 {2000 = 2200 650 50
Me-C 4 150 + 200 | 1000 + 2000 300 20 + 40
WN 3 280 + 300 | 2500 + 4000 400 20 + 55

* Tloustka vrstvy h = 3 = 4 um, substrat HSS.

Tabulka 2.3 Barvy tenkych tvrdych povlaku. [ 2 ]
TiN zlatozluta do 2 400
popelave-stribrne PRy
ZrN > zlatozelena 3 200
HfN 3 zlutozelena e BE ]
T|[C,< Ni ] (pro x=0,05-50) | gerveno-zlato-hnéda 2450 = 2 900 |
| Zr[C\N1] (pro x=0,05-50) | zZlata Coe s 250 <3 450
Zr[CiN14] (prox>0,9) | stfibrna 3300 = 3600
[TixAl N (pro x=0,1-70) zlato-hnédo-Gerna | 2400 + 2 900
| [TixZri N (pro x=20-80) | zlata 24002800 |
B CriC N] B stfibrna 15002000
TaN Zluto-stiibrné-kovova |
SiC od $edé do zluté




Vlastnosti a uziti tenkych plazmaticky vytvarenych vrstev = Habilitaéni price

3.1 Méreni tloustky povlaku

Je znamo mnoho zpusobd, jakymi Ize méfit tloustku poviaku. Nékteré metody
méfi tloustku primo, jiné zase vychazeji napf. z hmotnosti urcité plochy a uréuji tzv.
hmotnostni tloustku a nebo vyuzivaji funkéni zavislosti nékteré viastnosti na tioustce
vrstvy. V pripadé téchto metod se jedna o méreni neprimé. Dale mizeme metody
mérfeni tloustky vrstvy rozdélit na destruktivni a nedestruktivni.

Méfeni je mozné provadét po naneseni poviaku na substrat, avsak
v nékterych pfipadech ho lze méfit i prubézné béhem procesu nanaseni. Tento
druhy zpusob umoznuje mérit prirtstek vrstvy v zavislosti na ¢ase a zjistovat tedy
rychlost rastu, kterou Ize pak ovliviiovat nékteré viastnosti, napr. strukturu. [ 3 ]

A - Destruktivni metody méreni

Chemické metody
Vahova analyticka metoda urcuje koncentraci uvolnéne vrstvy
v roztoku prostrednictvim filtrace rozpoustéciho roztoku.
Gravimetricka metoda vychazi z méreni hmotnosti pred a po
uvolnéni vrstvy.

Elektrochemickée metody
Coloumetricka metoda spocCiva v opacném principu elektro-
magnetické metody galvanického povlakovani kovu, tedy vrstva
kovu se mistné anodicky uvolni a poté se méfi potiebné
mnozstvi el. naboje, jez je umerné tloustce vrstvy.

Mikroskopické metody
Priény vybrus je velmi rozsifen, ale priprava je velmi pracna a
dalsi podminka je, ze vrstvy se musi opticky odliovat.

Kalotovy vybrus je jedna z nejpouzivanéjsich metod mereni
tloustky povlaku. Jeji princip spociva v provedeni vybrusu
(kaloty), ktery ma tvar kulového vrchliku a pronikda az do
zakladniho materialu. Vybrus se provadi na jednoduchéem
zarizeni pomoci rotujici kalené koule.

Schéma vybrusu je znazornéno na obr 3.1. Vlastni vy-
pocet tloustky méfené vrstvy h se provadi podle zjednodu-
Seného vzorce odvozeného z vypoctu kulového vrchliku:

=l (o) [ 2R F 10 (Bl ()
kde je:
R - polomeér pouzité kulicky [ mm ]

h - tloustka vrstvy [ pm ]
X, y - délky mérené méficim okularem [ mm ]
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Vlastnosti a uziti tenkych plazmaticky vytvarenych vrstev = Habilitacni price

QObr. 3.1 - Schéma kalotového vybrusu pro mereni tloustky poviaku.

A - deponovana vrstva B - zakladni material

R - polomér pouzité kulicky [ mm ] h - tloustka vrstvy [ pm ]
d; - mensi primér mezikruzi kaloty [ mm ]

d> - vétsi prumeér mezikruzi kaloty [ mm ]

X , ¥ - parametry méfené merficim okularem [ mm |

Konstrukce zafizeni na tvorbu kalot vS§ak omezuje aplikaci tohoto
typu méreni tloustky vrstev na vnitinich nebo jinak geometricky
nedostupnych plochach méfenych vzorkd. Jinak Ize méfeni
provadét na vzorcich a nastrojich s vétsimi rovinnymi i valcovymi
zakiivenymi plochami. Méfeni také vyzaduje kvalitni povrch
substratu se stredni aritmetickou tchylkou profilu Ra = 0,2 pm.
Pokud drsnost dosahuje vyssich hodnot, presnost meéreni se
snizuje anebo je méfeni Uplné znemoznéno [ 1 ].

B - Nedestruktivni mérici metody

Elektromagnetické metody
Magneto-induktivni_metoda vychazi z principu snimani zmeény
nizkofrekvenéniho magnetického pole na feromagnetickem
podlozi s nemagnetickou vrstvou - magnetické pole se meéni tim
silngji, ¢im blize je sonda k zakladnimu materialu (€im tenci je
vrstva).

-13-
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Metoda vifivého proudu. V nevodivém materialu (vrstva) se tvori
v tésné blizkosti sondy vifivé proudy, které zpétné pusobi na jeji
puvodni vysokofrekvencni (MHz) elektromagneticke pole (€im je
blize sonda k podkladu, &im je vrstva tenci, tim vice se méni
odpor sondy, coz méfici zarizeni zpracuje jako vysledek méreni).
Podlozi muze byt paramagneticke.

Radiometricke metody - pouzivaji vysoce energetickych castic nebo zareni

Metoda zpétneho odrazu. Beta-Castice, kiera pfijde do kontaktu
s atomem, zapfi¢ini charakteristicky odraz. Cim je vetsi
poradové cCislo, tim vétsi je zpétny odraz. Beta-Castice jsou
vrstvou i zakladnim materidlem odrazeny jsou vSak take
soucasné absorbovany. Odrazeneé castice se dostanou do
detektoru, ktery dal preda méreny signal. Detektorem je Geiger-
Mallertv pocitac, celni strana s tenkou membranou jako vstupni
okénko paprskii a dvé pripojené elekirody k jednomu zdroji
napéti. Pokud vstoupi beta-Castice do plynného prostoru, dojde
k ionizaci atomud plynu a na zakladé relativné vysokého napéti
na elektrodach (1000 V) k vyboji v plynovém prostoru. Diky
vyboji dochazi k nahlému napétovému impulzu, ktery je pocitan
nastavenou pocitaci jednotkou jako pocet proniknutych castic za
¢asovou jednotku. Namefeny pocet vsSech beta-Castic
(odrazenych) detektoru je zavisly na poradovem Cisle, vrstve a
zakladnim materialu, jakoz i tloustce vrstvy.

Rentgeno-fluorescencni metoda

U této metody se jedna o specificky jev v materialu, ktery je
vyvolan ionizovanymi atomy. Abychom mohli oddelit elektron,
potfebujeme uréitou energii. Cim blize je elektron k jadru, tim
vice ionizacni energie potfebujeme. Tuto potrebnou energii
ziskame zrentgenového zareni. Rentgenové nebo gamma
paprsky dopadaji na hmotu (primarni paprsek). Pokud takove
zareni dopadne na zkoumany material, mize byt absorbovano,
pritom se odstrani elektron vnitini hladiny (fotoefekt) a atom je
ionizovany. Tento stav je energeticky nevyhodny, nestabilni,
proto je nahrazen chybéjici elektron jednim z vySSi hladiny. Pri
tomto postupu je predavan rozdil energie mezi obéma hladinami
ve formé elektromagnetického zareni. Hodnocenim intenzity
energie obdrzime spektrum rentgeno-fluorescencniho zareni.
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3.2 Morfologie vrstev

Jednim z dulezitych faktort ovliviujicich miru pouzitelnosti vrstev je mimo jiné
také jejich morfolofie - pfedevsim z pohledu homogenity, soudrznosti, vyskytu pord,
drsnosti povrchu vrstvy, velikosti, orientace a tvaru krystalitl. V souladu s modelem
mikrostruktury vrstev podle Messiera je mozno konstatovat, Zze v zavislosti na
tloustce vrstvy ( u multivrstev — jednotlivych vrstev ) vznikaji rizné velke krystality,
jejichz viastnosti se skokoveé meni pfi dosazeni urcite kritické tloustky.

Messier ve svém modelu zavadi tfi strukturni drovné: nano-, mikro- a
makrokrystality, jez obklopuji nano,- mikro- a makropory, viz obr. 3.2. Tento model
byl vyvinut pro teploty 7./T, < 0.5, kdy vrstvy vznikaji za podminek nizké pohyblivosti
adsorbovanych atomu, a zahrnuje soucasné tenke a silné vrstvy (10 nm az 30 um).
T. predstavuje teplotu substratu a T,, teplotu tani.

STRUKTURA
MNANO MIKRO MAKRO
mikropar makropcr
mikrokrystalt . Texoystal
nAanopor g
nanokry stali A 1’\-
1 - |

f’;:r‘ G
: d3 :

Obr. 3.2 Model mikrostruktury tenkych vrstev podle MESSIERA[ 7 ].

V modelu je uvedena skutecnost, ze bez ohledu na pricny rozmeér d krystalitu,
a tedy i tloustku vrstvy h jsou krystality ve vrstvé ulozeny tak, Zze vytvareji strukturu
vceliho plastu. Nano-, mikro- a makrokrystality obklopené nano-, mikro- a makropory
jsou usporadany do Sestibokych hranoll, prochazejicich celou vrstvou od rozhrani
substrat - vrstva az k povrchu vrstvy. To je charakteristicka anizotropni sloupcovita
struktura (typicka pro zonu | jez je dale popsana), vyznacujici se nizkou pohyblivosti.

(71
Model zalozeny na pohyblivosti hranic jednotlivych zrn

Messier a ostatni autofi ( Thorton, Movchan ) predpokladali, ze v zone |
krystality prorustaji celou vrstvou od rozhrani az k povrchu vrstvy. Posledni vyzkumy
vSak ukazuji, ze struktura zony | je slozena z velmi jemnych ekviaxialnich zrn
s priblizné stejnymi rozméry ( cca 20 nm ) ve vSech tfech rozmérech. Z téchto
jemnych zrn se vytvareji viaknité krystality, které jsou c¢asto usporadany do svazku,
viz zonu | na obr. 3.3. Jemna viakna o priméru fadu 10 nm, prorustajici podle
Messiera celou vrstvou ( obr. 3.2 ), jsou ve skutecnosti slozena z velkeho mnozstvi
velmi jemnych zrn. Na zakladé provedenych pozorovani byl Grovenorem vypracovan
novy fenomenologicky popis rustu, zaloZzeny na zmenach pohyblivosti hranic
jednotlivych zrn ve vrstvé. Tento novy model umoznuje nové interpretovat étyri zony
modelu Thorntona.

Mikrostruktura vytvarené vrstvy silné zavisi na poctu pohyblivych hranic.
ProtoZze pocet hranic, které jsou pohyblivé, zavisi na teploté a je tim nizsi, ¢im nizsi
je teplota T., byly zavedeny tfi rezimy rustu vrstvy odpovidajici zvysSujici se T.
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(i) rezim a - zadna nebo maximalné jedna hranice zrna je pohybliva ( zona | ),
(ii) rezim b - dvé hranice zrna jsou pohyblive ( zona T ),
(iii ) rezim c - vSechny hranice zrna jsou pohyblivé ( zona ll a lll ).

Vyrazny pohyb hranic zrn nastava obvykle pri 7. = 0,3 T, Skutecné teploty T,
odpovidajici jednotlivym rezimim je vsak velmi obtizne urCit, protoze pohyblivost
hranic zrn zavisi nejen na T, ale i na mnoha dalSich parametrech depozicniho
procesu.

Proces transformace, jenz se opakuje béhem rastu vrstvy vzdy, kdyZz se
dosahne kriticka tloustka, se nazyva renukleaci malych zm. Uplatfuje se v zone |.
Jelikoz vtéto zoné T, < 0,37, a povrchové difuzni procesy jsou zanedbatelng,
proces ,netepelné‘ krystalizace je obvykly mechanismus transformace struktur
v tenkych vrstvach. [ 7 ]

Pfi procesu transformace, kdy jemna zrna vznikaji shlukovanim skupin atomu
v dusledku uvolfovani krystalizaéniho tepla, dochazi u vétsiny kovi a nékterych
sloucenin, napfiklad nitridd, k zhustovani struktury. Jelikoz toto objemove
zhustovani je omezovano tuhosti substratu, ve vytvarené vrstvé se generuje tahové
pnuti. V substratu se soucasné generuje tlakové pnuti. Objemové zhustovani hraje
dominantni roli pri vytvareni kone¢né mikrostruktury vrstvy. Silna pnuti ve vrstve
mohou byt pri¢inou dekoheze silnych vrstev na hranicich zrn.

V zoné T se vyrazné zvétSuje pocet pohyblivych hranic zm. To ma za
nasledek, ze vétsi zrna, ktera jsou obklopena vétsim poctem mensich zrn, mohou
rust na ukor malych zrn. Vysledkem takoveho procesu je vytvoreni dvoumodové
struktury zrn, jak ukazuje zona T na obr. 3.3. Navic rozbéhnuti povrchové difuze
v zoné T znacné snizi porovitost vytvorenych vrstev.

zana: 1 [ || H m E
reZim i ' H H
riistu: Gl g :

' S
H b granualni *

mechanismus {
1zonaT | epitaxe |

riistu’ renukleace zm

P

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1
TsiTm =

Obr. 3.3 Model mikrostruktury tenkych vrstev podle GROVENORA [ 4 ].

V zéné Il jsou jiz véechny hranice pohyblivé. Proto se zde vytvari sloupcova
struktura a tyto sloupce, s vyjimkou blizkého okoli rozhrani substrat - vrstva, se
stejnym primérem d prorustaji celou vrstvu. Pri zvétSeni teploty T. prumer krystalitu
narusta, takze pomér d/h muze dosahnout i hodnot rovnych 1. Rust této sloupcovité
struktury u tlustych vrstev probiha procesem granularni epitaxe. Granularni epitaxe
se lisi od znamé lokalni epitaxe tim, Zze kondenzujici atomy, které jsou dostatecne
pohyblivé, mohou zaplfovat volna mista na povrchu zarodecnych zrn, a tak vytvaret
sloupcovity krystalit. Kdyz pomér d/h presahne hodnotu 1, vznika typicka
charakteristicka struktura zony .
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Velmi zavazna pro formovani mikrostruktury vrstev je kontaminace vrstvy
behem jejiho rustu. Muze pochazet ze znecisténi deponovaneho materialu,
nezadouciho nebo umysiného znedcisténi pracovni atmosfery, ale | ze substratu.
Experimenty ukazuji, Ze pfitomnost necistot pri vytvareni vrstvy vede ke zjemnovani
mikrostruktury, tj. k vytvareni jemnéjsich zrn. Zjemnovani vznika v disledku snizeni
pohyblivosti hranic zrn v pritomnosti necistot, coz je ekvivalentni posuvu do nizsSich
hodnot T/T, na obr. 3.3. Jelikoz pri rastu vrstvy vzdy dochazi k vzajemne difuzi
prvku substratu do vrstvy a naopak, celd pocatecni faze vrstvy v blizkem okoli
rozhrani by meéla byt jemnozrnna, a to pri libovolné teploté TJ/T,, jak ukazuje
obr. 3.3. Nelze vsak vyloucit, Zze pfi zvétsovani tloustky vrstvy v dasledku raznych
procesl vcetné netepelnych dojde k rekrystalizaci této jemnozrnné mezivrstvy u
rozhrani

Prechodova zéna T

Zona T vytvari spojity prechod mezi zonou |, vyznacujici se nulovou
pohyblivosti, a zénou I, vyznaéujici se plnou pohyblivosti adsorbovanych atomi a
hranic zrn. Je tedy zcela prirozené ocekavat, ze prave v této zoné Ize vytvaret vrstvy
s velkou Skalou mikrostruktury, které v jinych zonach vibec nelze vytvorit. Proto
existence prechodové zony T ma mimorfadny fyzikalni prakticky vyznam.

Husté ulozena a velmi obtizné rozliSitelna vlaknita struktura zony T dava
vrstvam zcela mimoradné vlastnosti. Proto napriklad pro vytvoreni vrstev s vysokou
mikrotvrdosti je treba depozicni podminky volit tak, aby depozice vrstvy probihala
vzoné T, avSak hranice mezi zonou | a zonou T se prii zvySujicim se tlaku Ar
posouva do vyssich teplot T/T, [ 7 |

100

10201727.001
AFM 10 000x
Obr 3.4 Nanokrystality na povrchu DLC vrstvy, substrat AISA 316 L.
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Experimentalni ovéfeni na pfikladu nanokrystalického diamantu ukézala
shodu s vyse uvedenou teorii. Na obr. 3.4 a obr. 3.5 jsou prezentovany snimky
dokumentujici jednotlivé krystality rozméru radove v desitkach nm. Tyto obrazky byly
ziskany pomoci AFM na vrstvach vytvorenych MITUROU [ 57 ]

Huight Angle Flane Anyle Clear Calculator

10201727.001

Height

AFM 10 000X
Obr 3.4 Nanokrystality na povrchu DLC vrstvy, substrat AISA 316 L.

Jak jiz bylo receno v uvodni kapitole, povrch soucasti je velmi vyznamnym
faktorem pro jeji pouzitelnost. Jednou z moznosti determinace geometrickeho tvaru
je méfeni drsnosti povrchu. Proto byla provedena fada méreni na nami studovanych
vrstvach s cilem posoudit zménu povrchove drsnosti po napovlakovani dvou
ocelovych etalonu se znamou drsnosti.

Vysledkem provedenych méfeni bylo zjisténi, ze technologie vytvareni vrstev
ma za nasledek ruzné hodnoty drsnosti povrchu. Napriklad DLC vrstva, vytvorena
v HT Progresu s.r.o. Liberec, presné kopiruje povrch substratu, ktery byl vylesten
jako metalograficky vybrus s R, = 0.01 pm, kdezto napriklad vrstva TiN-C vytvoiena
v SHM Sumperk s.r.o. dosahla hodnoty R, az 24 x vy§si. Tyto rozdily jsou dany
piedeviim rozdilnou technologii tvorby tenkych wvrstev. V. SHM Sumperk
nizkonapeétovy oblouk a v HT Progres Liberec s.r.o. magnetronova depozice

R &m rnax[ um ] I
{_0 0100 £0.0005 | 0.0600+0.0030 |

Re[pum] |
0.0500 +0.0025
0.0100 +0.0035
0.4700 10,0235 {
0.2500 +0.0125

0.0100 +0.0005 0.1100 +0.0055

| 0.0300+0.0015 | '0.7200 +0.0360 |

D 0300 £0. 0015 0.3800 +0.0190

+

0. 0300 t0. 0015

0.0100 £0.0005

=z ket il i

10.2000 +0.0100
0.0500 +0.0025

0.0100 i—O 0005

o |

| 0.2400 +0.0120

~0.5200 +0.0260

| 04300 +0.0215
| 3.3000 +0.1650

| 2.2400+0.1120
| 05200 +0.0260
| 0.1100 +0.0055 _

~18 -

I

|

{_

0.1700 +0.0085

10.1700 +0.0085

2.0500 +0.1025
1.1600 +0.0580
0.2100 +0.0105

0,0800 00040

|




Vlastnosti a uziti tenkych plazmaticky vytvarenych vrstev - Habilitacni price

R. - stfedni aritmeticka uchylka profilu [um]

R. - stfedni hloubka drsnosti [um]

Rmax - maximalni jednotliva hloubka drsnosti [um]
L, -zakladni délka =15 mm

Hodnoty z tab. 3.1 byly dale potvrzeny pomoci AFM, kde na obr. 3.6 je patrny
velmi clenity reliéf vrstvy TiN-C na oceli ozn. 17 242 s Ra,, dosahujicich hodnot az
224 um, a pro srovnani na obr. 3.7 povrch vrstvy (TiNb)N na oceli ozn. 17 242, kde
naopak je drsnost povrchu velmi mala a R« Je pouze 0.38 um.

TS MALIA | A AV Il

AFM 1 000x
Obr 3.6 Relief povrchu vrstvy TiN-C na oceli ozn. 17 242.

CATPMLIAT AATO0S bl

AFM 1 000x
Obr. 3.7 Povrch vrstvy (TINDb)N na oceli ozn. 17 242.
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Jednou z velmi vyznamnych vlastnosti tenkych vrstev je take jejich chemicke
slozeni. Vzhledem k nutnosti velmi malych vzdalenosti pro jednotlivé kroky méreni
( fadové desitky nm ) je rozbor chemického slozeni tenkych vrstev znacné
komplikovany. V soucasné dobé se jevi jako vhodna metoda umoznujici proveést
chemickou analyzu vrstvy od povrchu az do substratu GDOS (opticka emisni
spektroskopie s doutnavym vybojem). Na nasledujicim obr. 3.8 je uveden graficky
prubéh vahového mnozstvi jednotlivych prvkd v procentech v zavislosti na hloubce
od povrchu vzorku. Jedna se o vrstvu (TIAI)N na substratu ocel AISA 316 L,
vytvorenou ve firmé TECHNO-COAT Zittau. Vlastni méreni bylo provedeno na
katedie materialt FS Zapadoceské univerzity v Plzni.

Z prubéhu kfivek pro hlavni prvky vrstvy je mozno usoudit, ze jeji tloustka je
do 1 um. Déle, Ze pomérné zastoupeni titanu a hliniku je cca. 2:1. Take ze pomérné
zastoupeni dusiku plynule klesa z 50% tésné pod povrchem az k 1% v hloubce
1.5 um.

Dalsim zajimavym udajem vyplyvajicim z obr. 3.8 je prubéh mérné hustoty
vrstvy pohybujici se okolo hodnoty p = 5.5 Mg/m®.

Urwversity of West Botermin, KM - Bhorstory of GDOS, Sample 343161 (weight %)
e —== T T

Flement Y Axis{%]
100

10
100
oR2 100
N 100
AL 100

'] I
v 10

Obr. 3.8 Chemické slozeni vrstvy (TiAI)N na oceli AISA 346 L
ziskané pomoci metody GDOS.
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3.3 Adheze vrstev

Prilnavost neboli adheze tenkych vrstev k podloZzce je jednou z nejdule-
zitejsich vlastnosti prakticky pri véech aplikacich. Ovlivhuje uzitné viastnosti celého
napovlakovaného komponentu. Jeji kvalita zavisi na nékolika faktorech.

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

» chemicke, které vyzaduji vhodnou polohu atomu pro vzajemné sdileni elektron

van der Waalsovy, které vznikaji v dusledku polarizace mezi atomy

» elektrostaticke, vznikajici pri vytvareni elektrické dvojvrstvy mezi vrstvou a
substratem

» mechanicke, kdy jde o spojovani zapadanim vrstvy do nerovnosti substratu ve
smeru rovnobézném s rozhranim

Y

Adheze zavisi | na mikrostrukture vrstvy, zejmena v oblasti rozhrani, kde
mohou vznikat pri depozici dutiny zpusobujici slabou vazbu. Ty nejen ze snizuji
adhezi vrstvy k substratu, ale mohou zpusobovat snadné praskani vrstvy podél
takovych dutin. Tyto dutiny se mohou vytvaret predevsim na ryhovanych povrsich
v disledku preferencni nukleace.

Soudrznost vSsak muze byt ovlivnéna jesté pred nanasenim vrstev. Je totiz
silné zavisla na cistoté povrchu substratu v okamziku nukleace na pocatku rustu
vrstvy. Aby bylo dosazeno dobré adheze, je nutné zajistit dokonalé ocisténi
substratu jak od necistot a mastnoty, tak od povrchovych oxidi. Toho dosahneme
pomoci chemického cisténi a ve vyboji iontovym bombardovanim. Dale je takeé nutne,
aby byl povrch poviakovanych ploch dokonale hiadky, nejlépe lestény. Tim
dosahneme snizeni preferenéniho rustu vrstvy v dusledku preferencniho vybéru
nukleacnich center.

Vzhledem k tomu, Ze na dokonalosti spojeni a vazeb zavisi uzitné vlastnosti
celku, vénuje se znac¢na pozornost nejen vyvoji novych technologii zajistujicich lepsi
prilnavost deponovanych vrstev, ale také vyvoji metod pro méreni nebo alespon
hodnoceni jakosti spojeni povlaku se zakladnim materialem. [ 2 |

V soucasné dobé se nejvice pouzivaji dve zakladni metody hodnoceni adheze :

*» metoda odtrhavaci
< metody vnikaci

3.3.1 Metoda odtrhavaci

Mechanicka zkouska odtrhavaci je zalozena na urceni tahove sily nutne
k odtrzeni poviaku uréité plochy od zakladniho materidlu. Tato sila je prenasena
pomoci tyce, ktera je pfipevnéna k povlaku i k zakladnimu materialu pomoci riznych
cementl nebo epoxidovych lepidel, jejichZ pevnost vSak musi byt vétsi nez spoje
mezi vrstvou a substratem. Vysledky této metody jsou velmi citlivé na smér pusobeni
tahové sily, protoze i nepatrné odchylky od kolmého sméru k roviné povrchu méni
zplsob tahového namahani. K vyvolani potfebné sily k odtrzeni je mozno vyuzit |
jinych zplsobu, jako napr. odstredivych sil nebo ultrazvuku. Mechanicka napéti pro
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odtrzeni hlavné krehkych poviakl lze vyvolat i kratkodobym ozarenim laserem
dostatecného vykonu. [ 7 ]

3.3.2 Metody vnikaci

Metody vnikaci patfi k nejpéznéjsim metodam kontroly adheze. Jsou zalozené
na generovani pnuti na rozhrani mezi povlakem a zakladnim materialem, a to pri
statickem zatlacovani indentoru nebo pfi podelnem vrypu. Podle toho jsou takeé
déleny na :

+ metodu vpichovou ( indentation test )
+ metodu vrypovou ( scratch test )

Podstatou vpichové metody je vtlacovani indentoru do napoviakovaneho
télesa, kdy pfi urcitém zatizeni vzniknou v okoli vtisku trhliny mezi poviakem a
zakladnim materialem. Méfitkem adheze je hodnota lomové houzevnatosti rozhrani
Kic, ktera je funkci modulu pruznosti a Poissonovy konstanty poviaku.

Predpoklada se, ze lom v ploSe spojeni v blizkosti plastické zony vzniklé pfi
vtisku ma mensi houzevnatost nez povlak nebo substrat. Pokud tomu tak neni a lom
vznikne v povlaku nebo zakladnim materialu, poklada se houzevnatost spojeni za
vétsi nebo alespon takovou, jaka je u porusené casti. Méreni je samoziejme
ovlivnéno poruchami i pnutim ve vrstvé. [ 2 ],[ 7 ]

Vrypova metoda patfi mezi nejlepsi testy adheze tenkych vrstev. Princip této
metody, ktery je znazornén na obr. 3.9, spociva v posouvani zatizené diamantové
polokoule po povrchu rovnobézné s rozhranim, vrstva je timto deformovana a tvori
se v ni drazka. Hrot je zatéZovan krokové nebo spojité rostouci silou pusobici kolmo
na povrch az do hodnoty, kdy pnuti vyvolané deformaci zpusobi odlupovani a
odpryskavani povlaku. Této urcité hodnoté minimalniho zatizeni, pfi které dojde
k poruseni povlaku a jeho prilnavosti, se rika kriticke zatizeni a to je pravé mirou
adheze dané vrstvy k danému substratu. Lom mize mit nasledujici podoby :

» Uplne odstranéni poviaku
» mistni ( ploSné omezene ) oddeéleni povlaku pfi mensim zatizeni
» Jakékoliv malé odtrzeni na 10 mm delky vrypu

Kritické zatizeni muze byt vyhodnocovano sledovanim drahy vrypu v optickem
mikroskopu, rentgenovym zobrazenim povrchu nebo ze signalu akustické emise atd.

diamantovy E smer pohybu
hrot
vrstva
[~
vryp
substrat

Obr. 3.9 - Princip vrypové metody pfi méreni adheze vrstvy - Scratch test.
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Z hodnoty kritickeho zatizeni je mozno urcit kriticky tlak R pro poruseni vrstvy,
ktery Ize také pouzit k hodnoceni adheze podle nasledujiciho vztahu

R=Kx [1=(nx)?] x(F.xHV )" (32

kde je :
r polomer hrotu [ mm ]
B3 kriticke zatizeni [ N ]
HV tvrdost substratu [ MPa ]
K koeficient 0,2 < K <1
R kriticky tlak [ MPa ]

Hodnota kritického zatizeni silné zavisi na mnoha faktorech. Patii mezi né
predevsim faktory, které by se daly oznacit jako vnitrni. Jsou jimi napf. viastnosti
substratu, vlastnosti povlaku a jeho povrchu a také treci sila a koeficient treni. Dalsi
ovliviujici faktory se tykaji samotného provedeni méreni a ty by se daly oznacit jako
vngjsi. Sem patii napr. rychlost posuvu a zatézovani, polomér nastroje ( hrotu ) a
jeho opotrebeni, faktory pristroje a také vliv prostredi.

SEM 50 x
Obr. 3.10 - Scratch test podklad ocel AISA 316 L vrstva ZrN.
ZatéznasilaF =50 N.

Ani jedna z uvedenych metod ( vnikaci i odtrhavaci ) vSak neni dokonala,
tudiz vyvoj nelze pokladat za ukonceny. Nutno také zduraznit, ze vybér vhodnych
metod kontroly soudrznosti zavisi nejen na typu povlaku, ale i na jeho rozmeérech a
vlastnostech. [2],[ 7 |
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34 Mechanické viastnosti

341 Mikrotvrdost

Méfeni tvrdosti jakozto jedné z nejvyznamnéjSich mechanickych vlastnosti
materialu je v pripade tenkych vrstev velmi obtizné. Tato skute¢nost je uréena
zavislosti mezi velikosti doporuceného poméru rozméru vpichu u vnikaci zkousky
(a k tomu odpovidajici velikosti zatézneé sily) a tloustky vrstvy. Drfive pouzivana
neprima vnikaci metoda [1], zalozena na méreni integralni tvrdosti substratu s
vrstvou a tvrdosti substratu s naslednym vypoctem tvrdosti vlastni vrstvy, byla velmi
tohoto heterogenniho systému. [2]

Pfimé metody méreni byly znacné omezeny velikosti bézné pouzivanych
zatéznych sil a jim odpovidajicich (prili§ velkych) velikostech wvpichd. Tento
nedostatek je v pfipadé laboratorniho mikrotvrdoméru FISCHERSCOPE H100VP X-
Y PROG odstranén predevs§im diky moznosti pouziti velmi malych zatizeni
indentoru. Toto zafizeni, schematicky zobrazene na obr. 3.11, pracuje v rozsahu
zatezne sily F = 0.4 mN = 1 N. Zakladnim principem mereni tvrdosti je jeji velikost v
zavislosti na hloubce vtisku indentoru. Vzhledem k malym zatéznym silam je mozno
uvedenou metodou pomérné presné meéfit pribéh tvrdosti ve velmi malych
hloubkach radové v desitkach nanometrui.

Hioubka et Y Indentc-/
vtisku m—
‘ B e f hpf_o el

h [um] Vzorek | Vzorek
- ]
oubka
vtisku o / hloubka vtisku
| odlehcent Za pusoben
plast. a elast.
‘ deformace
Y l >

Sila F [mN]
Obr. 3.11 Schéma systému méreni u FISCHERSCOPE H100 VP X-Y PROG.

Z obr. 3.11 je ziejmé, Ze cely proces se sklada z jednotlivych krokd, kterym
odpovida prisluéna hodnota zatézné sily. Maximalni hodnota sily, kiera ma byt
dosazena, se pfedem nastavi. Po dosaZeni této hodnoty dochazi k odlehcovani
indentoru a hrot ztraci kontakt s materialem. Diky elastickému chovani ma material
tendenci vratit se do ptivodni polohy. Proto je mozné fici, ze horni ( koneény ) bod u
svislé osy ( h ) je totozny s body, se kterymi je moZno se setkat u klasickych méficich
pristroju, kde neni mozné sledovat kiivku zatéZovani a odlehcovani.
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Nejdilezitéjsi parametry pristroje :

¢ rozsah zatézne sily : F = 0.4 ~=1000 mN
¢ rozsah poctu mérficich kroku : n=0+999
¢ minimaini casova délka kroku: At = 0.1s

3.4.2 Univerzalni tvrdost

Pro snazsi prevod hodnot tvrdosti ziskanych klasickymi metodami a nove
pouzivanymi ultramikrotvrdoméry byl zaveden novy pojem - univerzalni mikrotvrdost
HU.

Méreni klasicke mikrotvrdosti HM spociva v meéreni plochy vtisku po
odlehéeni, tedy v méreni trvalé (plastické) deformace zkoumaného materialu. Oproti
tomu méreni univerzalni mikrotvrdosti HU je zalozeno na postupném méfeni hloubky
vtisku pod zatizenim, coz umoznuje soucasne hodnoceni jak plastické, tak i elasticke
deformace (viz obr. 3.12). Vlivem elastické slozky jsou hodnoty HU v porovnani s HV
predevsim v oblasti nizkych zatéznych sil podstatné mensi.

d’

r.ﬁ g ]

Obr. 3.12 Schéma vpichu a odlehcovani na FISCHERSCOPE H100VP X-Y.
d, - diagonala vpichu pri zatizeni [ um ]
d, - diagondla vpichu po odlehéeni [ um]
S, - plocha vtisku pfi zatizeni [ um’ ]
S, - plocha vtisku po odlehéeni [ um®]
S. - skute¢na plocha vtisku po diagonalnim a
hloubkovém odpruzeni [ um?]

Jednou z vyhod univerzalni mikrotvrdosti HU je ta skutecnost, ze umoznuje
méfit tvrdost i tak malymi zatéznymi silami, které vyvolaji napéti ve zkoumaném
materialu. Tim nedosahuje meze kluzu a tedy po odlehéeni nezanecha zadny vtisk.
Klasickou metedou jsou tyto vpichy prakticky nemeéritelné. Takto nizkych zatéznych
sil je treba napf. pfi méreni tenkych vrstev, tenkych folii a pod. [19], [20].

Vztah mezi mikrotvrdosti podle Vickerse HV a univerzalni mikrotvrdosti HU
nam dokumentuje obr. 3.15, kde je zfejmé, Ze u vyssich zatéznych sil (fadové N) se
stira vlivem mensiho vyznamu elastické deformace rozdil mezi HU a HV. V oblasti
zatéznych sil F = 10 = 100 mN, ktere odpovidaji hloubce vtisku v desetinach
mikrometru a jsou tedy vhodné pro pfimé méfeni tenkych vrstev, vychazi hodnoty
HU priblizné 2 = 3 x nizéi nez hodnoty HV. Tuto skutecnost je treba mit na paméti i
pii prezentaci vysledku méfeni kompaktnich tvrdych a kfehkych materialt, napr. u
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Al,Os prfi zatézné sile F = 100 mN vychazi HU = 15 314 N/mm’ a HV = 34 579
N/mm?. Tento rozdil je dan pomérem plasticke a elastické energie potrebne k vtisku,

kdy W, = 7.91 nJ (46%) a W, = 9.21 nJ (54%).

Viivem klesajiciho podilu elastické energie potrebné k vtisku W, s rostouci
zatéZnou silou F klesaji soucasné hodnoty tvrdosti HV. Tuto skutecnost dokumentuji
tab. 3. 2 a obr. 3. 13, kde rozdil hodnot tvrdosti dosahuje az 100%, ale v pripadé
univerzalni tvrdosti HU ( tab. 3.3 a obr. 3.14 ) je rozdil hodnot o fad mensi. Tato

skutecnost dokumentuje vyznam mérené veliciny nazvané univerzalni tvrdost HU.

K méfeni tvrdosti byla pouZita keramika vyvinuta ve firmé DIAS a.s. Turnov.
Vysledky méfeni jsou v tab. 3.2 a tab. 3.3, kde D 110 je o Al;O5 D 220 Al,Os + ZrO;
+ CoO, D 400 B Si3N4 + A|l203 nE Yzo:;. D 510 Zr02 F Yzo:; a D 520 Zr02 + Y203 o

Al,O3 Hodnoty pfi zatizeni 10 + 50 N byly ziskany na tvrdoméru ZWICK 3212.

3.4.3 Zavislost tvrdosti na zatézne sile

Tuto zavislost nejlepe dokumentuji nasledujici nameérene hodnoty

mikrotvrdosti:

Tab. 3.2 Hodnoty tvrdosti HV vybranych keramickych materialu.

Twrdost HV | 1 ]
Zatézujici silaF[A]| D220 D 110 | D400 | D 520
0,03 3 546 3825 [0 3178 | 3053
0,1 3 066 31230 28071 2566
1 2721 2770 | 255 | 2204
10 1993 1971 1752 1603
30 1759 1742 | 1604 1 567
50 1710 1683 | 1587 1511
4000 &
son g -
3000 M- W -
2 2500 + M““%-H.,___ -, i
% T i
8 200 i __".'"““"‘““- e |— e —pD220]
2 1500 - g B - ittt n - han
1000 + | D 400
it |—>—nD 520
(V] % + . 2
0,03 0.1 1 10 30 50

zatékujicisila F I/ N/

Obr. 3.13 Zavislost hodnot tvrdosti HV na zatézné sile F[N].
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Tab. 3.3 Hodnoty univerzalni tvrdosti HU vybranych keramickych

materiald.
Tvrdost HU[ 1}
ZatéZujicisilaF[N]| D220 | D110 | D 400 | D 520
0,03 1474 | 1524 | 1283 | 1347
0.1 1423 | 1485 | 1258 | 1217
1 1347 | 1363 | 1196 | 1055
1600 -
1400 $7 5= i B —cany
o 1200 + - e
< 1000
& 800 ¢ =il
T 600+
2 400 ‘ B-- D110:
200 | D400 |
i : D520/
0,03 01 1 :

zatéZujicisilaFIN/

Obr. 3.14 Zavislost hodnot univerzalni tvrdosti HU na zatézné sile F [N].

Obr. 3.15 Demonstracni priklad pribéhu hodnot ,klasické" mikrotvrdosti
HV (horni kfivka) a univerzalni tvrdosti HU (dolni kfivka) v zavislosti na

rostouci zatézné sile F [mN].

Tuto zavislost je treba mit vzdy na paméti pfi prezentaci vysledku méfeni
dosazenych malymi zatéznymi silami. U keramickych materialti tvrdosti ziskané pfi
zatizeni F = 30 mN maji dvojnasobné hodnoty ve srovnani s méfenim pii zatézne
sile F = 30 N. Z tohoto pohledu je tfeba korigovat vysledky mefeni u supertvrdych
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vrstev, napi. vrstev na bazi cBN. Vrstvy cBN vytvorené v SHM Sumperk s.r.o.
dosahuji mikrotvrdosti @z Hp.s = 72 000 MPa ( tj. 7 200 HV ). Na zakladé této
zavislosti Ize predpokladat, ze tvrdost ,masivniho* materidlu mérena napf. zatéznou
silou F = 10 N by byla podstatné nizsi.

Na obr. 3.16 je uvedena pro ilustraci kopie grafického zapisu z laboratorniho
mikrotvrdoméru FISCHERSCOPE H100VP X-Y PROG. Uvedeny zapis je z méfeni
mikrotvrdosti vrstvy kubického nitridu boru - cBN na podlozi z SK. Vrstva byla
vytvofena v povlakovacim centru firmy SHM Sumperk s.r.0. na substratu z tvrdokovu
— fezné desticce SPUN ( vyrobce PRAMET Sumperk a. s. ). Mozné vyuziti tenkych
otéruvzdornych vrstev s vysokou tvrdosti v tfiskovych technologiich je dale uvedeno
v kap. 4.1

330 D4 M MITZ006 1103
BMI T H I 3R DL vRorek

LHY o.:rma.o:auw!m-m‘ﬂ
. ——
e '
=
030 e
”‘f g
bl
0.20F _— ./
e
= nwf
i
=
BAD it it vaE
2 o i £3E  TRESE
W WJ 170 Taox
EfT-v a] | 6430 «- 860
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Obr. 3.16 Pribéh mikrotvrdosti vrstvy cBN na substratu z SK.

Na obr. 3.16 je mozno vidét vedle Hye = 71 892 +784 MPa také upravenou
hodnotu modulu pruznosti E/(1-v’) = 649 +6 GPa, kde v je Poissonova konstanta
( pro materialy plazmaticky vytvarenych vrstev se pohybuje v rozmezi 0.2 + 0.3,
potom hodnota uvedena v zapise mikrotvrdoméru FISCHERSCOPE je asi 0 4 = 6%
vy$§i nez vlastni modul pruznosti E ). Dalsim vyznamnym parametrem indentacni
metody méfeni je pomér mezi plastickou a elastickou energii potrebnou k vytvoreni
vtisku W, / W, ktery je 1 : 5. Tato skute¢nost je dana velmi vysokou elasticitou tenke
vrstvy, jez se chova jako pruzna membrana.
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3.5 Chemicka odolnost vrstev

Pro posouzeni pouzitelnosti tenkych vrstev pfedevsim v oblasti mediciny byly
provedeny testy chemické odolnosti na vzorcich z austenitické oceli AlS] 316 L
napovlakovanych tenkymi vrstvami TiN a (TiNb)N. Hodnoceni korozni odolnosti se
muze provadét mnoha zplsoby, kdy se napovlakované vzorky vioZi do prostiedi, ve
kterém pusobi rizné chemicke slouceniny a po urcité dobé se vyhodnocuje zména
stavu téchto testovanych vzorka.

Podle rozsahu naruseni implantatu Ize korozi rozlisit na rovhomérnou ( plosnou )
a mistni. Rovnomémou korozi je v§ak mozno vzhiedem k vysoké kvalité materiaiu,
ze kterych se umeélé implantaty vyrabéji, ale také malé agresivité prostiedi, jakoz i
nejruznéjsim nehomogenitam, predem vylougit. [ 27 ]

Mistni koroze vznika nasledkem nehomogenity materialu implantatu nebo
nerovnomerne agresivity prostredi, ¢&imz se vytvori stabilni anodicka oblast, ktera je
oproti katodické mnohem mensi, coz ma za nasledek urychleni korozniho procesu.
Jednou vytvofend anoda vétSinou neméni svou polohu ani velikost. Nasledkem
ubytku materialu na anodé se zmensuje nosny prurez a vytvari se koncentrator
napéti, ktery mize byt pri¢inou vzniku unavove trhliny.

Pro vytvoreni anody staci relativné malé nehomogenity slozeni nebo struktury
materialu implantatu vznikajici napi. nestejnomérnym tepelnym zpracovanim. Vytvari
se v mistech, kde doslo k naruseni povrchu, a to at jiz pfi vyrobé v podobé jeho
nadmérné drsnosti, a nebo pfi implantaci vlivem vrypt zplUsobenych chirurgickym
nastrojem. Zvlasté nepriznivé ucinky ma deformace struktury zpusobena mistnim
pretvarenim za studena, ktera vede nejen k nehomogenité krystalicke stavby, ale i
k lokalnimu kolisani chemického sloZeni, kdy obsah nékterého z legujicich prvkd
muze byt dokonce i pod pripustnou hranici.

Jak déle uvadi [ 27 |, Ize podle druhu korozniho napadeni a zpusobu vzniku
stabilni anody rozdélit mistni korozi na nékolik typu, kterymi jsou :

bodova koroze ( pitting )
mezikrystalova koroze

trhlinova koroze pod napétim

unavové lomy za pusobeni koroze
koroze pri treni ( fretting )

koroze zpusobena prenosem materialu

* > > > >

Bodova koroze se vyskytuje u pasivovanych kovl v mistech, kde doslo
k mechanickému ¢i chemickému naruseni pasivacni vrstvy napf. ionty chioru a
k naslednému vytvofeni anod v téchto mistech. Koroze postupuje prednostné ve
sméru podélné orientace zrn. Teto korozi odolavaji pouze kovové materialy
s vysokou pasivacni schopnosti. Mezi tyto materialy patii napf. titanove slitiny, slitiny
Co - Cr - Mo a austenitické chromniklové ocele s minimalnim obsahem 18 % Cr a
2,5% Mo [ 27 ).

Mezikrystalova koroze se vyskytuje u chromovych a zejména u
austenitickych chromniklovych oceli, kdy se po technologickém zpracovani pri
teplotach 500 - 800 °C vylucuji na hranicich zrn karbidy chromu. Vlivem ochuzeni
struktury o chrom v oblastech kolem vyloucenych karbidl dochazi k neschopnosti
ocele se v téchto mistech pasivovat a koroze tak probiha v izké zéné podel hranic
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zrn. Material tim ztraci pevnost a houzevnatost a postupné se rozpada. Prevenci
proti tomuto typu koroze je snizeni obsahu uhliku pod 0,04 % [ 27 ].

Pfi soucasném pulsobeni korozniho prostiedi a napéti vznika trhlinova
koroze pod napétim, ktera zplsobuje tvorbu trhlin a zmenSovani nosného prurezu
az ke statickému lomu. Intenzita plsobeni koroze je totiz u soucasti vystavenych
mechanickemu zatizeni nékolikanasobné vys$si nez u soucasti nezatizenych.

Vyskyt trhlin je mozno sledovat podie snizeni povrchového potencialu viivem
povrch nezatizene soucasti potencial odpovidajici pasivnimu stavu, pak se muzZe
vlivem napéti povrch nebo alespon néktera jeho mista casteéné aktivovat a mohou
se v téchto mistech vytvaret stabilni anody a tedy zminéné trhliny.

Predejit tomuto typu koroze je mozné vhodnym tvarovanim soucasti a volbou
materialu se silnou schopnosti pasivace povrchu nebo nanesenim neporézni
povrchove vrstvy [ 23 |.

Pri cyklickem zatézovani v koroznim prostredi se v prfipadé prekroceni unavové
pevnosti vyskytuji Gnavové lomy za pusobeni koroze. Stejné jako v pfedchozim
pripadeé i pri tomto druhu koroze dochazi v mistech koncentrace, tedy i v inavovych
trhlinach ke snizeni potencialu povrchu, coz podporuje vznik anod a Sifeni koroze.
Vzniklé korozni produkty pak jesté viivem svého objemu zvysSuji napéti pfi sevieni
trhliny. Pokud se tedy jednou vytvori unavova trhlina, postupuje az do vzniku lomu.
Vzhledem k tomu, Ze unavové lomy vychazeji vétsinou z vrubl nebo povrchovych
nehomogenit, je tomu mozno celit jeho vhodnym tvarovanim a peclivym opracovanim
povrchu [ 29 ].

Fretting neboli tzv. koroze pfi tfeni se vyskytuje pfedevsim u vSech kovovych
implantatt, kde nastava vzajemny pohyb mezi dvéma komponenty [ 24 |. Vznika pri
plsobeni tecnych sil na povrchu implantatu, kdy dochazi k deformaci krystalické
mrizky zpevnénim za studena a zejména ke vzniku vrypl. Timto se naruSuje
ochranna pasivacni vrstva a vytvari se mistni anody. Touto korozi mohou byt
napadeny vSechny mechanické spoje, u kterych neni sladena udroven tuhosti
priléhajicich ¢asti nebo nelze-li vytvorit styéné povrchy s minimalnim koeficientem
smykového treni. Typickym prikladem jsou Srouby, dlahy, ale i éasti povrchu dfiku
endoprotézy femuru [ 29 .

Ke korozi zpusobené prenosem materidlu dochazi vlivem malych castic
materidlu z nastroji, které ulpivaji na implantatu béhem jeho vyroby nebo pfi
samotné operaci. Jejich mnozstvi nebyva vétsi jak 0,1 mg. Tyto ¢astice mivaji nizsi
korozni odolnost a mohou pak pusobit jako lokalni anody. Krystalicka struktura
zakladniho materialu muze byt navic silné deformovana a po rozpusténi ulpélé
Castice mluze koroze pokracovat v samotném implantatu [ 29 ].

Hodnoceni chemické odolnosti vrstev v Ringerové fyziologickém roztoku

Chemicka odolnost je dulezitou viastnosti tenkych vrstev, a to zejmena v
pfipadé povlak( uréenych na implantaty.

Jeden ze zplsobU, ktery souvisi s biokompatibilitou tenkych vrstev a mohl by
byt vtomto sméru stézejnim, je test, kdy se napovlakované vzorky vioZi do tzv.
Ringerova roztoku, ktery imituje prostredi dutiny ustni, které je jedno z nejagresi-
vnéjsich koroznich prostiedi v celém lidském organismu. Tento zpUsob je urcen
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hlavné pro testovani zubnich protéz, které jsou podrobeny zejména Gcinkdm
provzdusnélych slin obsahujicich ionty chloridd, enzymy a jiné organické slouceniny.
Ringeriv fyziologicky solny roztok je udrzovan v Hopplerové termostatu na teploté
(37 +0,5)°C a plni funkci elektrolytu v technicky otevieném obvodu. Test trva 24
hodin, poté se vzorky s povlaky vyjmou z roztoku a pomoci mikroskopu se hodnoti
mira jejich naruseni.

Postup experimentu

Byl pripraven Ringeruv fyziologicky roztok, jehoz chemické slozeni slozeni na
1 litr destilované vody je nasledujici :
- 9g NaCl
- 0,429 KCI
- 0,249 CaCl,
- 0,20g NaHCO3

Zkoumané vzorky, které byly predem ocistény od veskerych necistot, byly poté
vlozeny do tohoto roztoku, a to kazdy zvlast, aby nedoslo k vzajemnému ovlivnéni pfi
pripadné reakci vzorka v roztoku. Odmérné valecky byly oteviené, tzn. Ze byl béhem
méfeni umoznén pristup vzduchu, aby bylo co nejvice imitovano prostfedi dutiny
ustni.

Po 24 hodinach pusobeni Ringerova roztoku na napoviakované vzorky byly
tyto vzorky vyjmuty, oplachnuty vodou a vysuSeny. Zavérecné hodnoceni miry
naruseni povrchu tenkych vrstev korozi bylo provedeno mikroskopem.

Po vyhodnoceni testovanych vzorkl bylo zjisténo, Zze zde doslo k tomu, ze
Castice roztoku nereagovaly s vrstvou, ale pouze se zakladnim materidlem na dné
poru v povlaku. Vyskytla se tedy bodova koroze, avSak pouze v malém mnozstvi.

Vysledky by se tedy daly shrnout konstatovanim, ze chemicka odolnost
testovanych vrstev je zavisla na celistvosti vrstvy. V pripadé existence por ve vrstvé
dochazi k reakci zakladniho materialu s okolnim prostredim.

SEM 1000 x
Obr. 3.17 Povrch s koroznim napadenim plsobenim solného roztoku
v oblasti poru ocel AISA 316 L vrstva (TiAl)N

-31-



Vlastnosti a uziti tenkych plazmaticky vytvarenych vrstev - Habilitaéni price

Hodnoceni chemické odolnosti vrstev v solné mize

Na tento experiment bylo pouzito zafizeni s komorou, které zajistovalo nejen
tvorbu solné mihy rozprasenim neutralniho roztoku chloridu sodného, ale i teplotu na
zadané hodnoté a zajisténi stability provoznich podminek. Musi byt zajistén privod
cistého vzduchu s regulovanym tlakem a vihkosti. Horni ¢ast komory je konstruovana
tak, aby se zabranilo stékani kapek rozpraseného roztoku na testované vzorky.

Pro realizaci experimentu byl pfipraven neutraini roztok chloridu sodného. Ten
se pripravi tak, Ze se pri teploté 25 +2°C rozpusti v destilované vodé takové mnozstvi
NaCl, aby vznikl roztok o koncentraci 50 +5gf/l. Poté se musi upravit pH tohoto
roztoku tak, aby se pohybovalo v rozmezi 6,5 az 7,2. Nasledné byly vycisténé vzorky
vlozeny do zkuSebni komory Sikmo pod uhlem 20 +5° ke svislici. Po uzavfeni komory
se uvnitf zacal rozprasovat pri teploté 37 + 2 °C roztok neutralniho NaCl v podobé
mihy po dobu 24 hodin. Pro vyhodnoceni stavu vzorkll po experimentu bylo pouzito
optického mikroskopu. Fotodokumentace z vyhodnoceni je na obr 3.19 az 3.24.

Experiment spocival v 20 dennim pusobeni 10 % roztoku FeCl; za pokojove
teploty, ktera se pohybovala mezi 20 = 24 °C. Jednim z divod( pro provedeni tohoto
testu byl poznatek, Ze jednou z chemickych sloZek pulsobicich v lidském téle na
implantované materialy jsou chloridové ionty [28].

Tyto ionty zpusobuji bodovou korozi, ktera nepfiznivé ovliviuje povrch
materialt a tim se zvysuje riziko negativnich pooperacnich stav.

Pro testy byly pouzity napovlakované vzorky ( rozméry a tvar viz abr. 3.18)

Ry feiss
t h= 7Tmm

d= 30 mm
h t (TiN) =2.tpm
t (TiNbJN= 2.3 pm

Obr 3.18 Rozmeéry a tvar zkusebniho vzorku

SEM s | 000x
Obr. 3.19 Vrstva TiN pied viozenim do zkusebniho roztoku.
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S : 4
SEM 1 000x
Obr. 3.20 Vrstva (TiNb)N pred viozenim do zkuSebniho roztoku.

Piiprava chemického prostredi

Byl pfipraven chemicky roztok chloridu Zeleznatého, ktery je pro testovani
odolnosti proti bodové korozi vhodnou chemickou slouceninou diky zvySenému
obsahu chioridovych iontd.

Chemicka rovnice obsahujici pouzité chemické slouceniny a jejich mnozstvi v
gramech:

219,34 g FeS04 7H20 +92,23g NaCl ——p 100g FeCl> + 900 ml HzO .

Vysledny roztok svym obsahem a koncentraci splfioval pozadavky testu na
bodovou korozi. Navic roztok obsahoval nerozpusténé krystaly FeSOs které
vytvarely spolu s 10%FeCl, mimoradné agresivni prostiedi a tim bylo mozno
ocekavat zajimavé vysledky.

Pfipravené vzorky byly poté ponoreny do chemického prostredi v uzavienych
nadobach. Kazdy vzorek byl uloZzen zvlast, aby pii pripadné reakci vzorku v roztoku
se navzajem neovliviovaly .

Vyhodnoceni testu

Sledované vzorky byly vyjmuty po 20 dennim pusobeni v chemickem
prostredi. Po nasledném vyjmuti, omyti v lihové lazni a vysuSeni byly vzorky
studovany optickym a elektronovym rastrovacim mikroskopem.

a) vzorky napovlakované vrstvou TiN

Po 20 dnech plsobeni pripraveného roztoku na vzorek s tenkou vrstvou TiN
nebyla vrstva odstranéna, chloridové ionty nereagovaly s vrstvou, ale pouze se
zakladnim materialem, tim doslo k rozsireni jiz puvodnich nedokonalosti vrstvy, které
je vidét na obr. 3.19, kde je vidét povrch vrstvy pfed zahajenim testu. Naopak podle
predpokladu nerozpusténé krystaly FeS04 usazené na povrchu vzorku reagovaly s
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vrstvou mnohem agresivnéji, coz ukazuji zdokumentované puchyfe na povrchu
vrstvy. Doslo ziejmé k reakci jak s vrstvou tak i se zakladnim materidlem jak je vidét
z poskozeni uvnitr krateru puchyre (obr. 3.21).

b) Vzorky napoviakované vrstvou (TiNb)N

Po 20 dnech plsobeni ve vy$e uvedeném roztoku nebyla vrstva (TiNb)N
odstranéna, ale doslo na povrchu k obdobnym defektim jako u vrstvy TiN. Pro
nazornost je zdokumentovana oblast s napadenim od FeSQ,4 kde dosio ke stejne
reakci s nasledkem vytvoreni puchyre o stejné velikosti jako u TiN vrstvy. U jednoho
ze vzorkl byl zaznamenan podstatné vyssi pocet rozsifenych pord, coz vedlo k
podezfeni, Zze doslo k pocatku bodové koroze i u vrstvy (TiNb)N. Bodova koroze
zakladniho materialu je v tomto piipadeé téez vyraznéjsi nez u TiN. To vSak souvisi se
zakladnim materialem (obr. 3.22).

LM
Obr. 3.21 Vrstva TiN po 20 dnech pusobeni roztoku 10% FeCls.

LM 250x
Obr. 3.22 Vrstva (TiNb)N po 20 dnech pusobeni roztoku 10%FeCl,
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c) Vzorky napovlakované vrstvou TiN-C

Po 20ti denni expozici v solném roztoku doslo na povrchu k vytvoreni puchyit
o vétsi velikosti nez u TiN vrstvy. Toto korozni napadeni je zdokumentovano pomaci
rastrovaciho elektronového mikroskopu TESCAN na obr. 3.23 a 3.24. Zde je patmé

vyrazné poskozeni nejen vrstvy, ale také uslechtilé austenitické oceli AISA 316 L
uvnitt vytvoreného krateru.

SEM 1 000x
Obr. 3.23 Vrstva TiN-C po 20 dnech pusobeni roztoku 10% FeCl;
s viditelnym kraterem zpusobenym koroznim napadenim

I S 0 T ont -
Obr. 3.24 Vrstva TiN-C po 20 dnech pusobeni roztoku 10% FeClz
s detailem krateru zpusobenym koroznim napadenim
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3.6 Tepelna odolnost

Predchazejici méfeni ukazala, ze tepelna odolnost TiN je omezena na teplotu
pouze 540 °C a protoze soucasné trendy v technologii obrabéni pozaduji stale vyssi
rezne parametry, a to dokonce bez pouziti chladici kapaliny, vyvstava potreba na
nové vrstvy odolavajici teplotam okolo 1 000 °C.

Z toho davodu byla provedena méfeni mechanickych a tepelné-fyzikalnich
vlastnosti na vyménitelnych bfitovych destickach :

» ze slinutych karbidt (U 30) o rozmérech 12 x 12 x 5 mm s vrstvou (TiAISi)N,
(TiINB)N, (NbAISI)N, TiCN, TIAIN

» z rychlofezné oceli (19 830) o rozmérech 12 x 12 x 3 mm s tenkou vrstvou
(TIAISI)N

Zakladni material (v nasem pripadé slinuty karbid) U 30 se pouziva pro
soustruzeni a frézovani oceli, ocelolitiny, manganovych a austenitickych oceli,
temperované a zaruvzdorné litiny. Ma vysokou houZevnatost a odolnost oproti
opotrebeni.

Vlastnosti a slozeni slinutého karbidu U 30

Chemické slozeni : sloucenina %
WC... 82,0
TG 3,0
(TaNb)C............ 5.0
o =100
Viastnosti: Pevnost v ohybu ... 1800 (MPa)
Mérna hmotnost ... 14,34 (Mg.m>)
Stfedni zmitost ......................stfedni
B e 105 e L RO L 1380 (HV,,)

Britova destitka s tenkou vrstvou (TiAISi)N se vyrabi vyuzitim metody PVD ve
firmé SHM s.r.o. - Sumperk a to odpafovanim materidlu pomoci nizkonapétového
oblouku s kontrolovanym pohybem katodové skvrny.

Tepelna degradace tenkych vrstev ma predev$im vyznam ve vztahu k vyuziti
v tfiskovych technologiich. Ve svém dusledku ovliviuje maximaini fezné podminky
pri obrabéni. b

Méfeni tepelné odolnosti probihalo v peci Elektro Linn s pouzitim do 1200°C.
Do pece byly viozeny vzorky pii teploté 20 °C a postupné ohraty na 1000°C. Méreni
se provadélo tak, Ze pri teplotach 500, 600, 700, 800, 900 a 1000°C byl vyjmut vzdy
jeden vzorek po hodinové vydrzi na zminénych teplotach. Na vyjmutém vzorku se po
ochlazeni provedlo hodnoceni adheze scratch testem pro kontrolu, zda si vrstva
zachovava své uzitné hodnoty.

Zkouska adheze byla provadéna pii zatizeni 10 N diamanlovy{n indentorem.
Pokud vrstva nevykazovala snizenou adhezi, pokracovalo se v ohfevu na vyssi
teploty, v opaéném pfipadé byl experiment zastaven.

l“.
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thab. 3_4 vidime hodnoty tepelné degradace s podkladovym materidlem
slinutého karbidu SK a v Tab. 3.5 jsou to desticky s podkladovym materidlem z
rychlofezné oceli.

Tab. 3. 4 Tepelna degradace vrstev s podkladovym materialem z SK
vrstvy 500 600 700 800 900 1000
{TIAISHN |v poradkulv poradku|v poradku|v pofadkulv poradku| znicena
{TIAISINBIN |v poradku|v poradku|v poradku|v poradku|v pofadku|v poradku
{TIAISHN |v poradku|v poradkul|v pofadku|v poradku|v poradku| znicena

Tab. 3. 5 Tepelna degredace vrstev s podkladovym materidlem z RO

500 600 700 800 900 1000
v poradku| znicena
v poradku| znicena
v poradku|v pofadku| znicena
v poradku| znicena
v poradku|v poradku| znicena

Z tabulek je patrné, jak odlisné se chovaji materidly ze slinutych karbidi a
rychlofezné oceli. Jestlize vrstva na podkladovém materialu rychlofezné oceli
degraduje pfi 600 °C, pak vrstva s podkladovym materialem SK vydrzi az do hodnot
okolo 1000 °C (viz obr. 3.25). Tato skutecnost je velmi vyznamna pfi volbé feznych
nastroji predevéim pro tfiskové obrabéni bez pouZiti chladici kapaliny tedy tzv.
,suche obrabéni".

Obr. 3.25 (TiAISi)A vrstva na SK po tepeiné expozici 1 050°C

e
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3.7 Biokompatibilita

Biokompatibilita je schopnost téla prijmout cizi téleso bez vzniku
nezadoucich vedlejsich reakci. Tato cizi télesa (v nasem pripadé biomaterialy)
musi byt vUci tkanim téla indiferentni. Klinické pozadavky na biomaterialy jsou
jednoznacné, nejenze musi plnit své funkce, ale nesmi pri tom mit zadny
negativni efekt na okolni biologické prostredi.
Jednim z podstatnych ryst implantovanych materidlti je, Ze bude ve
stalém styku se Zivou tkani téla velmi dlouhou dobu (prakticky po cely zbytek
zivota), ¢imZz mezi implantdtem a tkani vzniknou styéné plochy. Déje, které
budou na téchto styénych plochach po zavedeni implantatu do téla probihat,
maji velkou dulezitost, uréuji Uspéch nebo selhani implantace.
Za biomaterialy jsou obvykle oznacovany materidly pouzivané pfi
Iékarskych, dentalnich, veterinafskych nebo farmaceutickych aplikacich, které
prichazeji do styku s biologickym systémem, a to zpravidla implantaci. Tyto
materialy museji mit proto takové chemické, mechanickeé, fyzikalni a biologické
vlastnosti, aby nezasahovaly rusivé do biologického systému téla ( tzn. byly
kompatibilni ), dale aby obstaly proti agresivité tohoto systému a zajistily tak
efektivni, bezpe¢nou a spolehlivou funkei pro jednotlivé pfipady aplikaci.
Biomaterialy jakozto syntetické materialy uréené k interakci s biologickymi
systemy je mozno rozdélit do nékolika skupin z hlediska jejich plsobeni na Zivou
tkan:
¢ Dbiotolerantni - jsou do urcité miry organismem tolerovany, kolem se vytvafi
vrstva mekke tkane ( AISA 316L, Cr-Ni slitiny )

¢ bioinertni - nedochazi zde k prime chemicke vazbé mezi materialem a Zivou
tkani, muze se vytvorit vrstva mékké tkané ( Al,Os, ZrO,, Ti, Ti slitiny )

¢ bioaktivni ~ materialy, které srustaji primo s tkani, vznika pevna chemicka
vazba ( kost-implantat ) bez vytvoreni vazivoveé mezivrstvy ( biosklo,
sklokeramika, hydroxiapatit atd. )

Kovové implantaty mohou zpusobit nezadouci zmeény v tkani. Tento déj se
nazyva metaldoza - jedna se predevSim o toxické pusobeni kovovych iontl
rozpusténych v télnich dutinach, které prechazeji do tkané difuzné, ale také
nerozpusténych oxidacnich produktd, které nemohou byt organismem pohlceny
a usazuji se ve tkani kolem implantatu, coz ma za nasledek i jeji prislusnou
reakci. Z toho dlvodu je v posledni dobé zfetelna snaha o vyuziti plazmaticky
vytvafenych vrstev v oblasti povrchovych Uprav implantatl. Tenkeé tvrdé vrstvy
s vysokou chemickou odolnosti a otéruvzdornosti davaji dalSi moznost zvysSeni
uzitnych vlastnosti takto povlakovaného implantatu. Jednou z prednosti
povlakovaného implantatu je eliminace nebezpeci vzniku metalézy ( obr. 3.26 ).

Obr. 3. 26 Endoprotéza po 10ti
letech expozice v pacientce

s viditelnymi stopami ubytku kovu
na driku
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Nepriznivé interakce biomaterial - tkarn mohou mit za nasledek korozi a
degradaci implantovanych biomateriall, nebot tkan je extrémné agresivni
prostredi. A koroze a degradace biomaterialG ( presnéji feceno jejich produkty )
mohou opét vyvolat nepfiznivou odezvu tkané Koroze implantovanych
biomateriall neni Skodliva tim, Ze by se jeji material strukturné narusil a tim
selhal. Takové pripady u schvélenych a bézné pouzivanych biomateriall
nepfichazi v uvahu, vyjimkou je zde pouze nebezpeéi selhani v pripadé
mozneho praskani od koroze za uUnavy. Problémem zde v$ak mohou byt
zplodiny koroze, které se dostanou do tkani obklopujicich korodovany implantat.
Zplodiny koroze jsou ve formé iontt nebo rozpustnych produktd kovl z
korodovaneho implantatu a nejsou Zadouci. Tyto zplodiny mohou byt
odplavovany do téla.

Zde pak muze mit vyznam toxicita jednotlivych jejich slitinovych slozek.
lonty do téla odplavenych kova, vcetné toxickych, se mohou hromadit v
nekterych organech s moznym $kodlivym Ucinkem. U implantatt umélych kloub(
k degradaci biomateriald korozi obvykle jesté muze pristoupit opotrebeni
vznikajici na styénych plochach kluznych dvojic materialt. Castice vznikajici
timto otérem, obdobné jako produkty koroze, mohou mit nepfiznivy Gcinek na
tkane prichazejici s nimi do styku.

3.7.1 Preklinické testy

Cilem tohoto testu bylo zjisténi biokompatibility vybranych vzorkt kovd,
keramiky a tenkych plazmaticky vytvarenych vrstev, tedy ovéreni zpusobilosti
materialCl zaélenit se do slozitého systému zivého organismu, aniz by v tomto
systému doslo reakcim vedoucim k jeho vaznym poskozenim. Jako etalon
biokompatibility ovéfeny klinickou praxi byl zvolen kortikalni Sroub z oceli AISA
316L.

Zkusebni vzorky
Hodnoceni biokompatibility probihalo na nasledujicich vzorcich:

Vzorek €. 1 - kortikalni Sroub - ocel AISI 316 L

Vzorek €. 2 - ocel AlISI 316 L s neleSténym povrchem
Vzorek €. 3 - ocel AlSI 316 L s leSténym povrchem

Vzorek €. 4 - ocel AlSI 316 L s nanesenou vrstvou ( TiND)N
Vzorek €. 5 - ocel AISI 316 L s nanesenou vrstvou ( TiAl)N
Vzorek &. 6 - keramika MACOR"

Vzorek &. 7 - keramika DIAS - 99,5% Al,05

Vzorek &. 8 - uhlikovy kompozit

YN N VYN

Vzorky byly podrobeny studiu stavu povrchu pifed a po expozici
ve zkusebnim médiu. Na obr. 3.26 + 3.32 jsou viditelné stavy povrchu pred

expozici.
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i Sroub

E: A Hau
Obr. 3.29 Ocel AISA 316 L s lesténym povrchem pred expozici
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SEM 1000 x
Obr. 3.30 Ocel AISA 316 L s nanesenou vrstvou (TiNb)N pred expozici

e : s 100 .
Obr. 3.31 Ocel AISA 316 L s nanesenou vrstvou (TiAl)N pred expozici

Chem. slozeni keramiky
MACOR™:

Si0, 46%
MgO  17%
ALO; 16%
KO 10%

B:O: 7%
F 4%

e

5000 x

SEM

Obr. 3.32 Povrch technické keramiky MACOR™
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Udaje o testovaném materialu:

- dlouhovlaknovy
uhlikovy kompozit (,1D“)

- pevnost v tahu 5 500 MPa

SEM 2 000 x
Obr. 3.33 Mikrostruktura kompozitu
na bazi C-C

Princip experimentu

Vsechny vzorky byly autoklavovany tj. sterilizovany teplem, aby doslo k
ucinnému znicéeni Zivych mikroorganisml na povrchu vzorkl ( autoklavy byly
sterilizovany tlakovou parou pi teploté 115 °C ). Cas sterilizace 30 minut. Po
autoklavovani byly vzorky vlozeny do plastikovych Petrino misek. V miskach byly
prevrstveny suspenzi bunék PS ( s hustotou bunék 2 x 10° /ml) v médiu L - 15 :

slozeni prekolostralni teleci serum ( 3% koncenlrace), coZ je serum z
narozenych selat jesté nekojenych materskym miékem

- penicilin ( 100 jednotek/ml)

- streptomycin (100 ug/mi) Protibakteriilni antibiotikum

- fungizon ( 2,5 pg/mi) 4— Protiplisiiové antibiotikum

Po inkubaci 3 dny pfi teploté 37 °C v atmosféfe s 0,5 % CO, byly vzorky
vyjmuty z média a bunky byly bez promyti barveny kapkou roztoku akridinoranze
v PBS ( 100 pg/ml ) po dobu 2 = 3 minut.

Vyhodnoceni experimentu

Princip hodnoceni experimentu spociva v posouzeni narustu bunék na
jednotlivych vzorcich. Za normalinich faboratornich podminek, kdy se posuzuje
rist bunék kultivovanych na laboratornich prusvitnych sklenénych destickach,
Ize vyhodnotit experiment pod normalnim optickym mikroskopem.

Tento experiment byl vSak pripraven ve véech pripadech na vzorcich,
které toto vyhodnoceni neumozruji. Proto jsme pouzili metodu, kdy po vyjmuti
vzorkll z kultivaéniho média jsou bunky barveny fluorescencnim barvivem. Tim
dojde k obarveni bunék a k jejich zviditelnéni pod fluorescencnim mikroskopem.

Zaroven s prohlizenim vrstev bunék na jednotlivych vzorcich byl_y po
vybrani charakteristickych mist shiuky bunék zdokumentovany na barevny film
Agfacolor 400. Koneéne vyhodnaoceni biokompatibility vzorku bylo provedeno

z fotodokumentace.
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» Vzorek €.1 kortikalni Sroub z oceli AISI 316 L

. Typ tohoto vzorku byl jiz nestetnékrat odzkousen v klinické praxi
Vystledek experimentu nas o jeho biokompatibilité presvédéil, i kdyz nebylo
moZno zazna_menat ohodnoceni vrstvy jako souvislé po celém povrchu vzorku
Sloznvy tvar sroubu a ostreé hrany nedovolily rast bunék v souvislé uzaviené
vrstye. ale to neovlivnilo narast ostrivkd bunék. které byly morfologicky v
poradku (nezdegenerované).

Biotolerance kortikalniho Sroubu se potvrdila (viz. obr. 3.34).

LM " 600 x
Obr. 3.34 Bunky na povrchu kortikalniho Sroubu

» \zorek &. 2 a & 3 austeniticka ocel AlS| 316L

U téchto vzorku byla hodnocena biokompatibilita nerezavejici oceli AlSI
316 L, materidlu, ktery je béZné pouzivan k vyrobé implantatd ( kortikalni srouby,
kloubni nahrady aj.).

Na vzorku ¢ 2, ktery byl ve vylesténém stavu, byl zjistén narGst bunék v
souvislé vrstvé, bunky byly morfologicky v poradku a tim je biokompatibilita
hodnocena jako dobra.

Na vzorku &. 3, ktery nebyl lestény, ale pouze brouseny byl zjistén narast
bunék morfologicky v poradku, i kdyz ne v takové souvislé vrstvé jako u vzorku
¢. 2. | piesto je vzorek hodnocen jako s dobrou biokompatibilitou, protoze nartst
bunék je hodnocen kvalitativné a ne kvantitativné, coz znamena, ze material

AlS| 316 L jako takovy je biotolerantni (viz. obr 3.35a3.36).
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LM i g 600 x
Obr. 3.36 Bunky na povrchu lesténé oceli AISA 316 L

» Vzorek ¢. 4 vrstva (TiNBIN
Na tomto vzorku z materialu AlISI 316 L byla hodnocena biokompatibilita

nanesené vrstvy (TiND)N. Na vzorku byla souvisla vrstva bunék, morfologicky
beze zmén. Timto je vrstva hodnocena jako vrstva s dobrou biotoleranci (viz obr.

3.37).
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LM 600 x
Obr. 3.37 Bunky na povrchu vrstvy (TiNb)N

» Vzorek €. 5 vrstva (TIANN
Na tomto vzorku z materialu AlISI 316L byla testovana biokompatibilita

vrstvy (TIAIN. Byl zjistén narust souvislé vrstvy bunék morfologicky v poradku.
Bez jakychkoliv pochyb Ize tuto vrstvu pro tento experiment posoudit jako s
dobrou biokompatibilitou (viz. obr. 3.38).

600 x

LM
Obr. 3.38 Bunky na povrchu vrstvy (TIAIN

> \zorek & 6 keramicka desticka MACOR = }

Zjistovani biokompatibility dopadlo pro tentp material nepriznive, p'rotozg
byl zjistén fidky narust bunék se znémkaml d?ge'nerace. _Tgto spatna
biokompatibilita je zfejmée diky Chem'ickemu _slozem keramicke desticky
obsahujici pro organismy bunék nevhodné prvky (viz. obr. 3.39).
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LM 600 x
Obr. 3.39 Bunky na povrchu keramické destiécky MACOR

~ Vzorek €.7 keramicka desticka z Al,Q; DIAS Turnov a.s.

Byla posuzovana biokompatibilita materialu z Al.Os, keramicka desticka
od vyrobce DIAS Turnov a. s. Byl zjistén narGst souvislé vrstvy bunék
morfologicky beze zmén. To znamena dobrou biotoleranci (viz. obr. 3.40).

LM j . . 600 x
Obr. 3.40 Bunky na povrchu keramické desticky z Al.O;

» Vzorek &. 8 C-C kompozit i

Zjistovani biokompatibility C-C kompozitu dopadlo obdqbne Jak‘D u
desticky MACOR". Byly zjistény jen malé ostruvky degengrovanych b}inek. 'J
presto, ze tento material je Svym chemickym sloZzenim primo predurcen byt
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biok_ompatj{:nlni To potvrzuje nazor, ze biokompatibilita je velmi citliva viastnost,
ktera zalezi na mnoha parametrech (viz. obr 3.41)

LM 600 x
Obr. 3.41 Bunky na povrchu C-C kompozitu

Hodnoceni biokompatibility dopadlo pro testované vzorky z oceli AlS|
316L bez ochranné vrstvy a s ochrannymi vrstvami (TiINb)N a (TiAl)N velmi
dobfe. U tohoto typu oceli to neni nic vyjimecného, protozZe je to praxi ovéreny
material. U povlakovanych vzorku byla snaha o zvySeni uzitnych vlastnosti
v pfipadech pouziti na implantaty do lidského téla se snahou o minimalizaci
komplikaci zpusobenych negativni reakci lidského téla na implantat. Na zakladée
vysledki testu biokompatibility Ize tyto vrstvy doporucit pro dalsi testovani.

Z vysledk bylo patrno, Ze zalezi na chemickém slozeni jednotlivych
materialt, protoze keramika Al,Os pouzivana v klinické praxi na implantaty v
testu uspéla, kdezto konstrukéni materidl MACOR® se svym rozmanitym
chemickym slozenim v testu s prasecimi burkami neuspel.

Tvrzeni. e biokompatibilita je velmi slozita a nepfedvidatelna co se tyce
volby materialu, potvrdil test s uhlikovym kompozitem. Tento material dopad|
negativné, jelikoz testované bunky jej odmitly. Pritom uhlikové kompozity jsou
svym chemickym slozenim pfimo stvoreny pro vyrobu implantatd.

Test biokompatibility kortikalniho Sroubu z oceli AlSI 316L dopadl takeé
naprosto pozitivné a byl realizovan pouze pro potvrzeni naseho kvalitativniho
posuzovani jednotlivych piipadl, protoze kritériem pro  hodnoceni
biokompatibility pro nas byl nejen souvisly porost bunék na povrchu vzorku, ale
zaroven morfologie ( tvar a velikost) bunék.
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3.8 Otéruvzdornost

'I:r"eni je vyznamn)'fm faktor'em vzajemného chovani dvou téles pohybujicich se
po sobé, pebo i bez po'hybu. :Sl!a, jez je k sobé pritladuje, vyvolava v mistd styku
odpor proti pohybu, ktery oznaCujeme jako tfeni a podle pohybu bud smykové, nebo
valive.

Vsechr!y tgghnickévpovrchy maji ur€itou drsnost, takze pfi kontaktu dvou téles
se plochy dot_yka;n jen v nékterych mistech.

i Koeﬁmer_lt_ ll'l?!‘ll Je nejnizsi u dvojice uhlikovych oceli f = 0.1 a nejvetsi u
dvojice au§tenmckych oceli f = 0.5 + 0.4. Poviakovani vrstvami TiN, vede ke
zmenseni téchto hodnot. [ 1]

_ Pfi[ozen?m_qﬂsledkem refativniho pohybu dvou téles v kontaktu s prenosem
sil je opotrebeni jejich povrchu — otér, ktery rozdélujeme na adhezni a abrazivni.

Adhezivni otér

Je charakterizovan oddélovanim ¢astic materialu plsobenim meziatomovych
sil mezi stykovymi plochami béhem jejich vzajemného pohybu. V misté styku dojde
nejprve ucinkem téchto sil k pevnému spojeni obou povrchl. Pfi relativnim pohybu
véak nedojde k odtrzeni v misté plvodniho styku, ale k poruse materialu pod
povrchem jednoho z téles. Tim se vytvori castice, které ulpi na povrchu druhého
télesa, nebo zpétné prilnou k ptvodnimu povrchu, resp. zustavaji volneé.

Obvykle jsou povrchy dotykajicich se téles oddéleny povlakem (mazivo,
chemicky vzniklé filmy apod.). Adhezni otér pak nastava jako disledek poruseni
poviaku napf. vysokou teplotou, tlakem, kluznou rychiosti. Podle zpisobu mazani
rozeznavame adhezivni opotfebeni bez maziva, nebo s nesouvislou vrstvou maziva
mezi stykovymi povrchy. [ 16 ]

Abrazivni otér

Je charakterizovan oddélovanim ¢&astic povrchu nerovnostmi  druhého
povrchu, nebo tvrdymi &asticemi pohybujicimi se mezi trecimi plochami. Obecné
plati, Ze otér opotiebovavaného materialu je umérny pritlacné sile a délce drahy, na
které dochazi k pusobeni abraziva a nepfimo umerny tvrdosti opotrebovavaného
materialu. Je-li tvrdost materialu H, znaéné mensi nez tvrdost abraziva H,, pak je
odolnost proti abrazivnimu opotfebeni mala. S ristem tvrdosti opotrebovavaného
materialu roste i odolnost proti opotiebeni a dosahuje své maximalni hodnoty
v okamziku, kdy plati :

= K ?

a m

kde: H, - tvrdostabraziva

H, - tvrdost materialu
k - koeficient podle : Chruscova 1.3-17
Tenenbauma 1.6-2.0
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Tab. 3.6 Tvrdost nékterych materiali

15, 16, 17

. 1&_1 70 ..
500 250 - 300
600 - 750 500 = 1010
900 + 1280 840 - 1100 |
| 1900 - 2400 100250 |
2000 700 + 950
2450 = 3200 700 = 1000
2500 1400 - 1800

O cistém opotiebeni otérem Ize hovoiit jen tehdy, jsou-li napéti v misté styku
dvou povrchu vyvolana jen elastickou deformaci. Viivem tfeni véak mohou vznikat
v povrchové vrstvé tahova napéti a kombinovat treni s cyklickym zatéZovanim. Pro
celkové posouzeni budou rozhodujici hodnoty modulu pruznosti, meze kluzu,
geometrie povrchu a koeficientu tfeni. Modul pruznosti by mél byt maly, aby
v mistech styku umoznil elastickou deformaci, naproti tomu velkéd hodnota meze
umeérnosti rozsifuje oblast moznych zatizeni. Jako mezni hodnoty poméru E/R, se
pro velké hladkeé povrchy uvadi hodnota 70 a pro povrchy s velkou drsnosti hodnota
3,5. U kovu je tato hodnota 100 + 2000, u karbidi a nitridi 20 + 100. Hodnoty meze
kluzu karbid( a nitridd jsou o fad vyssi nez u kovl, a to zejména pfi vySsich
teplotach. Tribologickou charakteristikou dvojice TiN, respektive TiC je zmensSeni
koeficientu tfeni na 0,1 = 0,2 a jejich pomérny otér je Skrat mensi proti dvojici
z kalené oceli. Abrazivni otér poviaku TiN je 4 + 25krat mensi nez u zakladniho
materialu. [ 1]

Faktory oviiviiujici otéruvzdornost tenkych vrstev TilNx

Pfi detailnim zkoumani povlaku bylo zjisténo, Zze ne vSechny vrstvy TiN, maji
stejnou otéruvzdornost. Ta je zavisla na nékolika faktorech a jejich vzajemne
kombinaci. Hlavni faktory ovlivijici otéruvzdornost TiNy vrstev :
stechiometrie ( x = N/Ti)

» preferencni orientace (textura)
» fazove slozeni
~ kontaminace vrstvy

v

Postup méreni

Princip méreni otéruvzdornosti tenkych vrstev v tétq p’réci ie povaiovér! |akc3
porovnavaci. To znamena, ze jednotlive vysledky porovnavame s etalonem, !ghog
vlastnosti jsou brany jako zakladni. V nasem pripadé byla za etalon zvolena britova
destiéka fezného nastroje ze slinutého karbidu typu S26. !f’n méreni byly_sledovany
zmény vlastnosti (otéruvzdornost) desticky po naneseni tenkych tvrdych vrstev
ruzné Feni. )

h\?yst:?;sg byla metoda otéru dvou elemgntﬁ s bodovym do’tykem, Vthdou
tohoto systému je, ze se pii testu meéni (sni?_uw} vehk'ost'dotykovych {Hertzgvyr,:h)
tlakdi, coz je vyhodné v koneéné fazi testu pri probrouseni vrstvy, kdy se snizenim
tlaku snizuje také pusobeni modulu pruznosti substra'tu. ._Jeltkoz Fyto 'tgsty maji byt
provadény i za zvy$enych teplot @ pii tloustce vrstvy nékolik desetin az jednotek pm,
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docileno Vetsi drsnosti povrchu otérového elementu. Jako otérovy material byl
vybran kotoucek z korundu. Pohyb zplsobuiici otér je rotaéni s konstantnimi, jiz
predem nastavenymi otackami. Zména jednoho z parametri otéru je provadéna
zmeénou délky doby testu, a to v rozmezi od 0,5 min do 2 min. Tlak plsobici v misté

dotyku otirajicich se elementl je vyvozovan pomoci zavazi pusobiciho pres kladku
na pec (viz obr. 3.42).

Obr. 3.42 Schéma méfeni otéruvzdornosti
Podminky pfi méreni

Mefeni je provadéno na jiZ popsaném zarizeni, a to pfi riznych podminkach
méreni. Jako proméenne byly zvoleny tyto veliéiny :
» Cas zkousky — draha aplikace otéru ( 1 min=27,63 m)
» hmotnost zavazi —> zatézujici sila (F = 1.5 N; 4.5N )
» teplota pfi zkousce ( T = 20 °C; 200 °C; 400 °C )

Cas zkousky - tato proménna se pohybovala v hodnotach od 0,5 + 2 min
v probéhnutych drahach od 13,82 : 55,26 m.
Rychlost pohybu v misté kontaktu byla konstantni v = 0,46 m/s

Volba jednotlivych parametrt je provedena s ohledem na ten fakt, ze by
nemélo dojit k velkému probrouseni vrstvy do zakladniho materialu. Toto by
negativné ovlivnilo vyhodnoceni otéruvzdornosti poviaku.

Vyhodnoceni méreni

Vyhodnoceni otéruvzdornosti se provadi vyhodnocenim reliéfu vznikleho po
zkousce otéru. Po provedeni zkousky pfi urcitych podminkach vznikne na vzorku
uréity reliéf, ktery charakterizuje otér zkoumaného objektu (viz obr. 3._43' + 3.46).
Objem odebraného materidlu lze vyhodnocovat pomoci reliefu. ProIZJis';.t!enl tvart,f
reliéfu je nutné znat velikost plochy poSkozeni na povrchu. Ta se da urcit pomoci
programového systému obrazoveé analyzy LUCIE.

Obr. 3.43 Plocha otéru vzorku s vrstvou &. 2 pii teploté 20° C
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Fa - : ¥
LM 50 x
Obr. 3.46 Zvétsena plocha otéru vzorku s vrstvou c.6
pri teploté 400° C
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Navrzeny vzorec pro vypocet otéru:
K=RS/{(Fa LT

kde: k -otér[m?/Nm]
Fn - zatézujici sila [ N ]
L -drahatestu[m]
S - plocha poskozeni na povrchu vzorku [ m? ]

Vysledna otéruvdornost je hodnocena jako pomér otéru etalonu viéi otéru
zkouseného vzorku:
0=kl k ]

kde: o -odolnost protiotéru[ 1]
ke - otér etalonu [ m? / Nm ]
k - otér vzorku [ m? / Nm ]

Tab. 3.7 Urcujici parametry mérenych vzork(

1866438 50549 0.17+0.009

3.7+0.05 4 105+29 47948 0.02+0.001

4.0+0.06 3811+24 36647 0.02+0.001

0.9+0.03 4 315435 514410 0.02+0.001

————

1.740.05 1798118 25916 0.03+0.002

1.3+0.05 4 504433 45848 0.03+0.002

Pozn.: Uvedené hodnoty jsou zméfeny - tloustka vrstvy kalotestem; mikrotvrdost a
modul pruznosti FISCHERSCOPEM H100 X-Y; drsnost HOMMELTESTEREM T500
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Tab. 3.8 Otéruvzdornost vzork(

4.97x107 | 6.73x107 | 8.52x107 1 1 1

7.84x10° | 9.44x10® | 220x107 | 636 | 713 | 3.87

5.67x10® | 9.38x10° | 1.26x107 | 877 | 717 | 675

6.86x10° | 8.36x10® | 1.81x107 | 7.24 | 805 470

1.39x107 | 1.56x107 | 5.36x107 | 358 | 423 | 159

3.06x107 | 4.10x107 | 1.38x10° | 1.62 164 | 062

Mérenim a vyhodnocenim otéru jednotlivych povlaki bylo zjisténo, ze vzorky
opatrene vrstvou kubického nitridu boru maji podstatné vySsi otéruvzdornost nez
substrat ze slinutého karbidu, tato skutecnost je spojena s rozdilnou tvrdosti
porovnavanych materiald.

Dale se potvrdil u vSech vzork( vliv teploty na otéruvzdornost vrstev.
Vyraznéj§i pokles otéruvzdornosti se projevil az pfi teploté 400°C. Pfi teploté 200°C
dokonce u vétdiny vzork(, oproti otéruvzdornosti etalonu — SK, doSlo k zvySeni
otéruvzdornosti oproti hodnotam pfi teploté 20°C. Tato skuteCnost naznacuje
optimalni provozni teploty trecich ploch béhem obrabéciho procesu.

Pfestoze uvedena metoda je pouze porovnavaci a jeji absolutni hodnoty jsou
tézko srovnatelné s jinymi metodami hodnoceni otéruvzdornosti ( v prumysiovée pr@)f'!
napi. uzivané piskovani ), je mozno fici, ze posouzeni nepovlakovaného vuci
povlakovanému nastroji dava uspokojive vysledky. _ o

O vyznamu navrzené metody méfeni otéruvzdornosti pro prakticke vyuziti
svédéi i ta skutednost Ze veskeré finanéni naklady spojené s realizaci uvedené
metody byly hrazeny soukromou firmou. Jedna se o ﬁrrr}u SH'M Qumpgrk s. . 0.
zabyvajici se vytvarenim tvrdych otéruvzdornych vrstev predevsim na nastrojich ze
slinutych karbid(.

N
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Pres nespomne uspéchy, kterych bylo jiz dosaZeno pii pouzivani tenkych
plazma,hcky vytvarer)ych_ vrste\f_. je toto odvétvi stale jeste pouze v zacatcich svého
masoveho nasazeni a Jednothv_é moznosti uplatnéni se teprve prub&zné hledaji.
Skloubeni velmi Casto zcela protichidnych pozadavk na viastnosti riznych vyrobkii
¢i komponentu nam umoZriuje pravé pouZiti tenkych vrstev majicich Gasto zcela
odlisné vlastpostl nez substrat, ktery pokryvaji. Poviakovani je jednou z cest, jak
tspésné zvySovat uzitné vlastnosti riznych produkti.

Po pwotnim §irSim uplatnéni ve strojirenstvi — pfedevéim v oblasti
povlakovani nastroju, at' uz feznych & tvarecich, dale pii zvySovani uzitnych
viastnosti povrchi silné mechanicky namahanych strojnich souéasti dochazi
k dalsim aplikacim, jako je napf. ochrana proti korozi, zvySovani zivotnosti lozisek a
trecich ploch plastovych dili, povlakovani forem pro vyrobu polymernich material(,
ochrana ruznych praviaku, prichodek, voditek atd.

V poslednich nékolika malo letech se plazmové technologie masové vyuzivaji
v mikroelektronice a optoelektronice, kde predevsim v oblasti velkokapacitnich
pamétovych médii nastava jejich skutecny boom. Ten je pfedev§im zplsoben
prudkym snizovanim cen ve vypocetni technice, a to prednostné v oblasti paméti.
Podobny rozmach Ize ocekavat v polovodicové a supravodicové technice predevsim
ve spojeni s rozvojem automatizacni techniky. Optické systémy, jako jsou napr.
polopropustna zrcadla, UV & UR systemy, interferencni filtry a téz slunecni €lanky
maji svij rozvoj take jesté pred sebou.

Z pohledu ¢lovéka je jisté dal$i zajimavou aplikaci oblast mediciny a biologie.
Zde se jedna o vyuziti voblasti biomateriall, dulezité je nejen povlakovani
protetickych vyrobku, jako napf. ortopedickych endoprotéz a dalsich nahrad kloubd,
ale také stomatologickych implantati (dentaini nahrady) a rGznych lékarskych
nastroju a pristroji dnes jiz bézné pouzivanych s PVD vrstvami.

V neposledni fadé je plazmovych technologii jiz v souCasnosti hojné
vyuzivano jako stabilnich dekorativnich povlakl, které umoznuji pri souéa§r1_¢m
zvy$eni uzitnych viastnosti poviakovanych dill postupné snizovat naklady na jejich
pofizeni. Jejich nasazeni pfi vyrobé hodinkovych pouzder, épe:rkﬁ, klzachylﬁskeho
nadobi &i nacini, psaciho nacini a ostatnich dekorativnich predmetu denni potreby se
neustale rozsifuje. Zde je jednou z nejrychleji se rozvijejicich oblasti dekorativni
povlakovani polymerd. X : i _

Se stale rostoucim poétem povlakovacich aplilkaci'v prumyslove praxi velm!
rychle klesaji ceny poviakovani jako sluzby. Cena j‘gdne y:sézky 'do_ pov{ako,vam
komory se dnes pohybuje v nékolika tisicich K¢. Jestlize uvazime, ze jedna vsazka
miZe reprezentovat a2 nékolik set mensich dili, je ziejmy naklad na jeden kus, u
néjZ zvyseni uzitnych viastnosti zdaleka prevyuje naklady plazmové technologie.
Tento trend dale Uspésné napomaha dalSimu postupnemu rozsirovani Plazmquch
technologii do rtiznych aplikaci v rozliénych oborech spojenych s lidskou cinnosti.
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41 Rezné nastroje

Zvysovani zivotnosti nastroju a strojnich dili, zvySovani fezny i
zlepsovani kvality povrchu obrobku je obecny trend kfery je ve;ogl;gnr::?whlloeslgci
umoznén i diky zavedeni a rozvoji metod povlakovani tvrdymi otéruvzdomnymi
vrstvami. Rozvoj vakuovych metod (a zejména metod nanaseni pfi teplotach od
200°C) qmozml povlakovani dilt a nastroji z rychlofeznych a nastrojovych oceli bez
ovlivnéni tvrdosti zakladniho materidlu. Vyvoj novych typli poviakl rozsifil oblast
pouziti na obrabéni s vysokymi feznymi rychlostmi a dale pro vyrazné snizovani
treni. Ukazky jednotlivych aplikaci povlakovanych feznych nastrojli z rychloreznych
oceli i slinutych karbidui jsou na obr. 4.1 az 4.9

Obr. 4.1 Vrtaky z RO s vrstvou TiC Obr. 4.2 Obvodova fréza s vrstvou TiN

Nespornou vyhodou pouziti plazmatickych povlaku je jejich velmi mala
tioustka (h = 1um), ktera neovliviiuje geometrii jiz finalné dokonceného nastroje Ci
kalibru.

Obr 4.3 Rezné desticky ze SK s vrstvou TiN firma PRAMET Sumperk a.s.
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Jednou z nejvyznamnéjsich viastnosti

Jednou z cest, jak Uspésné zvySovat fezivost nastroi ' ivi

i R astroje a tedy i produktivitu
obrabéciho procesu, je Uprava povrchu nastroje. Mezi fadu ,tradiénich* povrchovych
dprav ( '_"_ag- k;“e"'. Eh?m;cko-lepei né zpracovani atd.) se v posledni dobé stale vice
prosazujl zv. depozicni plazmove technologie ( PVD - Physical Vapour Deposition
popf. CVD - Chemical Vapour Deposition ). Nas vyzkum se v této oblasti zaméfuje
na vyvoj vrstev, které nejenze vyrazné zvysuji trvanlivost nastroje, ale maji také
vysogou tepelnou odolnost a umozriuji obrabét bez chiazeni, tedy tzv. ekologické
obrabéni. :

nastroje je nesporné jeho zivotnost.

Plazmaticky deponované vrstvy

-Vt_a spolupraci s riznymi firmami probihaji experimenty ovéfujici moznosti
obrabéni bez chlazeni nastroji opatfenymi vrstvami na bazi (Ti,AlLSi)N. Tento typ
PVD vrstvy se vyznaCuje oproti jiz tradiénim vrstvam ( TiC, TiN ) vedle znaéné
tvrdosti také vysokou tepelnou odolnosti ( az 1 050 °C). Tato skutecnost umoziuje
obrabéni za vysokych feznych rychlosti bez nutnosti chlazeni. Jako substrat je
mozno pouzit nejen rychlofeznou ocel ( RO ), ale také slinuté karbidy ( SK ) a feznou
keramiku ( KM ).

Za hlavni prinosy a tedy divody pro pouziti plazmatickych poviaki na feznych
néstrojich je moZno povaZovat:

¢ zvyseni tvrdosti a otéruvzdornosti povrchu nastroje - plati predevsim u RO

¢ snizeni treni v misté kontaktu nastroje a tfisky - tato skutecnost ma za nasledek
snizeni teploty nastroje

¢ snizeni citlivosti na vrubovou houzevnatost ( vyvolanou predevsim prerusovanym
keramickych materialt

¢+ zvyseni odolnosti substratu vici teplotnim Sokum - dulezité pro keramiku

+ snizeni nezadouci povrchové reaktivity fezného materialu s obrobkem a okolnim
prostfedim za vy&sich teplot, coz ma za nasledek patrné snizeni nezadouci
tvorby narstk

Pro pfipadné pouziti tenkych vrstev je nezbytné nutné znat jejich vlastnosti. Ty
jsou do znaéné miry ovlivnény viastnim procesem depozr_ce.‘ Znalgs,t kore.'acg
vlastnosti vrstvy a parametri procesu je nutna pro pra}ktncke Vyl:lZItI uv_ede:ne
technologie. Z toho divodu je treba provadét hodnocen viastnosti vytvofenych
tenkych vrstev ve vazbé na optimalizaci parametrdl depoz_lcnlr_p procesu se zvlastnim
zfetelem na opakovatelnost procesu. Mezi tyto atributy mimo jiné patfi:

¢ makroskopické parametry ( prikon, tok pracovniho plym{, pr'af;gw_'ni tlak atd.)
¢ mikroparametry procesu ( koncentrace, energie a rozlozeni ¢astic v plazmatu )

Vlastni méfeni bylo provedeno na vrstvé vytvorené PVD metodou spocivajici v
odpafovani materialu pomoci nizkonapétoveho oblouku s kontrolovanym pohybem
katodové skvrny realizované ve firmé SHM Sumperk s.r.0 o '

Principem metody je prevedeni zak!agnlho njateraqlu do plynne azed ponl](')?t!'
nizkonapétového oblouku, kde katodu tvori odparovany material a ano ctL]'l plas
komory. Kladné nabité castice jonizovaného materialu katody jsou urychiovany
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zapornym pptenciélem privedenym na substrat V atmosféfe reakéniho plynu
(obvykle dusik) se na substrat deponuje otéruvzdorna vrstva.

Nizkonapétovy oblouk hofi na anodé po celém jejim povrchu, zatimco na

katodé pouze v misté katodové skvmy. Stupen ionizace odparovanych éastic je v
rozmezi 20 - 100%.

Obr. 4.4 Plazmovy vyboj béhem povlakovaciho procesu

Tloustka takto vytvarenych vrstev je 2 + 5um. Vzhledem ke zvySovani adheze
se jedna o dvouvrstvy poviak - TiN + (TiAISi)N. Pomér tloustky obou vrstev je 1:7 a
pomer slozek vrstvy (Ti Al Si)N atomarne Ti : Al : Si = 50 : 50 : 5. Tvrdost (TiAISi)N
vrstvy HVp 1= 4500, adheze mérena Scratch testem 100 N.

Zkous$ky trvanlivosti

Piedmétem testi bylo porovnani trvanlivosti vymeénitelné bfitové fezne
desticky VBD SPUN 120308 mat. 19 830 opatfené PVD poviakem (TIAISi)N s
feznymi destickami bez poviaku.

Zkouska trvanlivosti byla provedena na hrotovém soustruhu SR - 315 bez
chlazeni. Tento zplsob obrabéni byl zvolen za Ucelem spineni ekologickych kriterii
pro tiiskové obrabéni. Toto znacné tepelné namahani povrchu nastroje neumozruje
pouziti dnes jiz ,tradiéniho” typu povliaku TiN, nebot tepelna odolnost TiN dosahuje
pouze asi 550 °C a vyzaduje pii obrabéni intenzivni chlazeni. Nami pouzity poviak
(TIAISI)N je tepelné stabilni az do teploty priblizné 1 050 °C a umoznuje pouziti pfi
obrabéni bez chlazeni. Mezni teplotou pfi soustruzeni VBD byla v nasem pfipadé
popoustéci teplota poviakovaného substratu, tedy RO.

Podminky méreni :

¢ Zvolend technologie : soustruzeni bez chlazeni

+ Obrabény material : ocel 12 050.1

¢ Nastroj : Nozovy drzak NAREX CS BPR 25 25 M12
¢ Hioubka rezu : 1,5 mm 1

¢+ Posuv: 0.188 mm.ot -

.

Kritérium opotfebeni: VB = 0,3 mm

- 857 -
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Hodnoceni namérenych adaja

V_zhledem k tomu, Ze byla pouZita vyménitelna bfitova desticka z RO pri
rychlosti vy$si nez ve = 60 m.min™, vznika katastrofické opotrebeni britu jiz po velmi
kratké dobé. Tuto skute¢nost je mozno vysvétlit tim, ze v misté fezu vznika znaéné
vysoka teplota. Vlivem ni dojde k nezadoucimu tepelnému ovlivnéni britu, popusténi
a nasledné téz ke ztraté mechanickych vlastnosti substratu a nasledné destrukci
biitu. Proto byla fezna rychlost vc = 60 m.min" zvolena jako maximalni rychlost

obrabéni. Pro tuto feznou rychlost doslo u nepoviakované VBD jiz za necelou minutu
k destrukci britu. | pro nizsi fezné rychlosti vsak vychézi znaény rozdil v trvanlivosti
vymeénitelné britové desticky opatfené deponovanou vrstvou oproti nepovlakované
britové destiCce. Zatimco u nepovlakované vyménitelné bfitové desticky byl naméren
¢as, za ktery bylo dosazeno kritéria opotiebeni VB, = 0,3 mm pfi fezné rychlosti v¢ =
54 mmin”', t = 9 min, tak v pfipadé britové desticky s PVD vrstvou byl pfi stejnych
parametrech nameren cas t = 95 min (viz obr. 4.5).

Dalsim kladnym faktorem, ktery se pfi porovnani deponovanych bfitovych
desticek s nepovlakovanymi projevil, je snizena mira tvorby nardstku. Tuto
skuteénost je mozno vysveétlit tim, Ze deponovana vrstva uspésné brani adheznimu
spojeni materialu nastroje a materialu tfisky. Tato skutec¢nost se projevovala i pri
nizéich feznych rychlostech ve = 30 + 50 mmin". Snaha o odstranéni vyskytu
narustku je motivovana predevsim negativnimi faktory provazejicimi jeho pfitomnost
béhem vlastniho procesu obrabéni, to je predevsim zvySeni drsnosti obrabéneho
povrchu, snizena rozmérova presnost pii obrabéni a dale take zhorSeni jakosti
obrabéného povrchu vlivem ulpivani asti naristku na povrchu obrobené plochy. Na
obr. 4.5 je fezna hrana britové desticky po obrabéni opatrené (TiAISi)N vrstvou, v
tomto pripadé je tvorba narustku vyrazné potlatena, kdezto na obr. 4.6 a obr. 47 je
na nepovliakované britové destiéce zretelné vidét narustek vznikly béhem obrabéciho
procesu.

75x SEM
Obr. 4.5 Okraj povlakované biitove desti¢ky bez narustku
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75x SEM
Obr. 4.6 Okraj nepovlakované britoveé desticky s patrnym narustkem

200x SEM
Obr. 4.7 Detail okraje nepovlakované biitoveé desticky s narustkem

Pro technologii soustruzeni bez chlazeni bylo prokdzano vyrazné zvysSeni
Zivotnosti nastroje opatreného vrstvou (TIAISI)N vytvoifenou PVD metodou pro fezné
rychlosti v = 54 m.min~' z t = 9 min u nepovlakované britové desticky na t = 95 min u
povlakované britové desticky z RO. Dale byla Zjisténa snizena mira tvorby narustku
na povrchu nastroje vyplyvajici ze skutecnosti, 7e deponovana vrstva castecné brani
adheznimu spojeni materialu nastroje a materialu trisky.

Tyto skutecnosti preduréuji plazmaticky deponované vrstvy pro jejich pouziti
ve velmi &iroké oblasti ochrany povrchu feznych i jinych nastroju z nastrojovych oceli
& slinutych karbid viz aplikace firem TECHNO-COAT a BALZERS na obr. 4.9 a obr
4.10. [15, 17, 33, 34, 40, 51, 59, 61, 63, 65, 66]

-89 -
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Zavislost VB-t

poviakovano v=60 m/min

nepovlgﬁovlakovano v=54 m/min v=54 m/min

0 20 40 60 80 100
¢as [min]

Obr. 4.8 Graficky prubéh zavislosti VB - t pro povlakovanou a nepovlakovanou
vyménitelnou britovou desticku z RO

.Skupina rznych poviakovanych feznych nastrojl
vyrobce firma TECHNO-COAT Zittau D

Obr.

Obr. 4.10 Celni frézy opatiené vrstvou BALINIT®

.60 -
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4.2 Implantaty a chirurgické nastroje

~ Divodu pro poviakovani chirurgickych nastroji a implantati je nékolik. Jednim
z nejvyznamnejsich je ten, Ze mnohdy biokompatibilita vrstvy je podstatné vyssi nez
zakladniho m{ateriélu. DalSi z argument(l pro pouzivani PVD & CVD vrstev je ten, ze
tvrdost @ s ni spojenou otéruvzdornost maji vrstvy vyrazné vyssi, tato velicina ve
spojeni s dlouhodobou expozici vysoce zatéZovanych implantati hraje svou
jednoznacnou roli ve prospéch tenkych vrstev. Takté? chemicka odolnost je
v pripadé vrstev mnohdy vy$$i nez tradiéné pouzivanych kova.

V soucasneé dobé — predev§im na objednavku z lekarskych kruht - se
prosazuje pouziti tzv. ,dark layers", tedy PVD vrstev na bazi (TiAI)N popr. TiCN, které
maji tmavy povrch a na rozdil od kovové lesklych ocelovych chirurgickych ci
ortopedickych nastroju neoslInuji svymi odlesky operatéra.

Ukazky pouziti plazmaticky vytvorenych vrstev jsou uvedeny na nasledujicich
obrazcich. Na obr. 4.11 je vnitfni povrch jamky néhrady kyéelniho kloubu, zakladnim
materialem je austenitickd ocel, vrstva TiCN. Obr. 4.12 dokumentuje souéasné
moznosti nahrady zapésti ruky.

Obr. 4.11 Jamka kyéelni endoprotézy s vrstvou TICN

Obr. 4.12 Mechacké nahrada zépési pravé ruky s deponovanou vrstvou

-e"



Vlastnosti a uziti tenkych plazmaticky vytvarenych vrstev = Habilitaéni price

Na obr. 413 je implantat nachazeiici 5

e -15 je Img é zejici se v extrémné chemicky nama :
ob1asrt]|0\\?;i0 duh?_e u'stm, Jedna se o zubni protézu z titanoveé slitiny s{rrstvﬁjhﬁgs
depo u ve firmé TECHNO-COAT GmbH. Zittau. Ze stejné firmy pochazi také

PVD vrstvy na kontaktnich plochach hlavice a pIné na S
zobrazené na obr. 4.14. a jamky Uplné nahrady kycelniho kloubu

Obr. 4.14 Povlakované kovove implantaty
hlavice a jamky nahrady kycelniho kloubu

Obr. 4.15 Kortikalni sroub z oceli AISA 316 L s vrstvou DLC
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Obr. 4.16 Plazmovy vyboj béhem poviakovaciho procesu

Na obr. 415 az 4.18 jsou zobrazeny DLC vrstvy vytvorené MITUROU TU
Lodz na implantatech z austenitické oceli AISA 316 L (plazmovy vyboj je
zdokumentovan na obr. 4.16). Po preklinickych testech ( obr. 4.17 ) byla vrstva
uspésné nasazena v klinické praxi. Na obr. 4.18 je sada fixaénich Sroubd a
spojovacich soucasti s DLC vrstvou piipravena pred operaci. Na obr. 4.19 je
znazornéna aplikace zevni fixace v oblasti zlomeniny stehenni kosti. Operaci provedl
WITKOWSKI v Méstské nemocnici v Pabianicich, Polsko.

Obr. 4 17 Preklinicky test kortikélniho Sroubu
z oceli AISA 316 L s vrstvou DLC

.83\
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Obr. 4.18 Sada fixacnich $roubl a spojovacich sougasti s DLC vrstvou

Obr. 4.19 Aplikace zevni fixace v oblasti zlomeniny stehenni kosti

Pouziti tenkych vrstev v mediciné se neustale rozsifuje a rychlejSimu rustu \
aplikaci brani pouze dlouhodobé testovani v ramci schvalovaciho fizeni. Lze vsak
OCekavat, ze jako je dnes samoziejmosti v nabidce vyrobcl naradi ,zlaty" vrtak
Svrstvou TiN, bude v brzké budoucnosti samoziejmosti ,cerny” skalpel s (TIAIN
vistvou. [17, 23, 24, 31, 34 = 36, 39, 44, 47, 49, 56, 58, 60, 69, 70]
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4.3 Elektrotechnika a optika

Rozvoj pouziti
elektrotechniky, optoelel
v nichz se vrstvy pouzi

plazmatlcky vytvarenych tenkych vrstev v oblasti mikro-
:;;?n_;_lzoa ?‘pttik)-( protd_élal nejvetsi expanzi ze véech odvétvi,
nichZ s¢ _ ’ : Skutecnost je dana predevsim y |

vypocetni techniky, Predevéim v segmentu velkokapgcitnich da:g?r;i;ymér;?v%iT
4.20, chgrakterlzuje ruzne oblasti mozného pousziti poviakovanych stfibrnych diskﬁ"l
ktere':'n’as dnles provazi doslova na kazdém kroku. Povlakované ko“rnpaktni disky Clj
pouzivame jako hudebni audio nosiée, DVD disky slouzi k zaznamenani video

self‘,‘rter:'d' CD-R popi. CD-RW nam uchovavaji stovky Mbytl dat pro nase osobni
pocitace.

Obr. 4.20 Piehled pouzivanych formata zéznaml datovych souboru na discich

Firma BALZERS A.G. Liechtenstein v poslednich péti letech vyrazné zm’énila
strukturu vyroby povlakovacich systémul ve prospech zaf'izgni k po’vlakoys.!ml CI?
diskil na dkor ,klasickych® systému urcenych k povlakovani koyovych Fhlu' napf.
nastrojii. S touto zménou sortimentu vyroby a s jeho maguvo§t| se }ake vyrazné
zménila vlastni technologie povlakovani. Zatimco doba jedne ys;azky pfi poviakovani
nastrojii ¢ forem ¢ini nékolik hodin, doba napovlakoyanl |~e,d‘nohc: piastove‘hq
kompaktniho disku &ini pouhé 2 sekundy. Princip zarfizeni slouziciho k poviakovani
disk( je na obr. 4.21 a vlastni zafizeni je naobr. 422. o -

Na obr. 4.23 a 4.24 je schematicky zna‘azom{an prubéh ,ro_zm|sten| Jednqth_\.ry_ch
vistev na polymerni podlozce soutasné se zpusobem zapisu dat na MiniDisk

laserovym paprskem.
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Obr. 4.22 Zarizeni firmy BALZERS slouzici k povlakovani kompaktnich diskd

/— Write Process Magrete Optical ™

Hizvr indormuation 15 oordhd g o KHIEER

Obr. 4.23 Princip zapisu na Mllesku

Diagram of the steucture 913

Obr. 4.24 Rozmisténi ;ednotlwych
vrstev na MiniDisku
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Na obr. 4.25 a 4.26 jsou znazomén
vy souéasné dobé vyréabi a pouzivaji.
uvedenym na obr. 4.20, kde jsou jedn
vlastnosti a chemickeého slozeni.

y rizné typy kompaktnich diskd, které se
Je_pgh Popis koresponduje se schématem
otlive typy popsany z pohledu jejich pouziti,

Obr. 4.25 Casteéné povlakovany Obr. 4.26 Ruzné typy kompaktnich disk(
kompaktni disk

Obr. 4.27 predstavuje planovany vyvoj] hustoty zaznamu pamétovych medii
v zavislosti na Case, z grafu nam vyplyva predpoklad v budoucnosti 100x vySsi
hustoty zaznamu kazdych 10 let. Tato skuteCnost je ovSem svazana s vyvojem
polovodiéovych materiali s vyrazné vyssi Cistotou jak chemickou, tak z pohledu
strukturnich poruch krystalove mrizky.

1000000 -

10000 -

100 -

85 o™ 95 2000 2005 2010 2015 2020 2025
-

&

= .. Golisiagin

Obr. 4.27 Vyvoj rustu hustoty zaznamu pamétovych
meédii v zavislosti na casove ose
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V oblasti elektroniky jsou pouzivany plazmovyé : y

Vok | el IS e technologie také pro vyrobu
pasivnich i aktwmqh_ prvkllz\ Viz obr. 427, Vrstvy se vyuZivaji pro svou F;Iektr}:ckclu
vodivost a dale take jako rlzné difiizni bariéry

B i

Obr. 4.27 Vyuziti plazmovych technologii v mikroelektrotechnice

Vyuziti v optickych systémech spoéiva predevsim v povlakovani za uéelem
docileni barevnych efekt u tabulového skia, pro potlaéeni nebo naopak podporu
pruchodu teplotniho zafeni sklem, pro zrcadla s riznymi barevnymi odstiny, s
potlaCenim odrazivosti, s jednocestnou propustnosti apod. Siroké pole aplikaci
spociva rovnéz ve vyrobé ochrannych poviakl u brylovych skel pro ochranu zraku.
Na obr. 4.28 je povrchova vrstva na plastovém reflektoru osobniho automobilu.

s

Obr. 4.28 Plastovy reflektor osobniho automobilu s reflexni vrstvou

Pro svou vysokou otéruvzdornost se ‘ppuiiyaji' vrstvy takf". _k vyt\@renl
ochrannych povlak vaéi mechanickému namahani oPtls:kych sous‘tav 'cc_cek. Priklad
je uveden na obr. 4.29. kde je fotoaparat LEICA® s co¢kami opatienymi ochrannou N
vistvou. [17, 29, 32, 34, 37, 38, 41, 42, 43, 50, 51, 54, 57, 67]
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4. 4 Otéruvzdorné dily

Do teto kapitoly jsou zafazeny ukazky aplikaci vyuzivajicich predevsim
vysokou tvrdost materialt vrstev a s tim spojenou jejich vynikajici otéruvzdornost.
Hodnoceni této nesporné vyznamné viastnosti je uvedeno v kap. 3.8.

Problematika opotebeni trenim je vyznamna nejen ve strojirenské vyrobé, ale
take v oblasti prenosu kapalin, popf. sypkych hmot, dale také pfi vedeni napf.
textilnich vlaken €i pasu a pod.

Prednosti poviakovanych dili trecich dvojic je takeé relativné nizky koeficient
treni, ktery napf. v kombinaci vrstva TiN - uhlikova ocel dosahuje hodnot okolo p =
0.1. Oproti tomu napr. kombinace RO — uhlikova ocel p =075

Pro mnohé aplikace je téZ vyhodou dobra chemicka odolnost tenkych vrstev.
Toto je vyuzitelné napf. v chemickém, potravinarském, popr. plastikarském pramysiu.
Hodnoceni chemické odolnosti je popsano v kap. 3.5.

Na obr. 430 a 4.31 je priklad vyuziti plazmaticky vytvorenych vrstev na

povrchu lopatek turbiny leteckého motoru s cilem zvyseni Zivotnosti této extrémné
namahané strojni soucasti.

Obr. 4.30 Turina s povlako- Obr. 4.31 Detail povlakované lopatky
vanymi lopatkami

Dalsi aplikaci tenkych vrstev je poviakovani stiracich pistnich kr_ou;’:kﬁ
spalovacich motor(, které jsou soucasné naméh%ny: na oter', tgpglne, chemicky a
dynamicky a pravé povrchova uprava muze zvysit cas do nutné vymeny.

Obr. 431 Povlakované pistni krouzky
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Obr. 4.32 Povlakované strojni souéasti

Obr. 4.32 dokumentuje moznosti vyuziti tenkych vrstev pro poviakovani
oterem namahanych strojnich soucasti jako napi. ozubena kola, S$neky, Gepy,
pastorky €i ozubené hrebeny. Na obr. 4.33 je vodici valec, jehoz vnéjsi plocha je
opatiena povlakem. Obr. 434 a 4.35 predstavuji moznosti pouziti tenkych vrstev
v textilnim pramyslu jako ochrany praviakd pred opotiebenim.

Obr. 4.33 Povlakovany vodici valec

Obr. 4.35 Povlakovaneé pruvlaky

Obr. 4.34 Textilni stroje pro vedeni vidkna

s povlakovanymi dily

=70~
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Obr 4.36 Ocelova forma na vrbu plastovych vyliskl
s povlakovanou vrstvou CrN fy. HAUZER

Na obr. 436 a 4.37 je ukazka y

\ or. 4.2 - : pouziti povlakovanych forem pro vyrobu
plastcvxc_:h’r:illu_ Vyhodf}u Je'rnala smacivost napf. TiN, coz kromé zv)‘;éenﬁ ;‘:ivo)t’nosti
ig:;n; prinasi soucasné lepsi kopirovani detailti forem a rychlejsi zatékani plastu do

Obr 4.37 Forma na vyrobu plastovych vylisku
telefonnich sluchatek opatfena
ochrannou vrstvou BALINIT®

_ Obr. 4.38 predstavuje pouziti TiN vrstvy v mincovnictvi, kde cilem povlakovani
je zvyseni zivotnosti ocelového razniku. [ 30, 32, 34, 37, 43, 48, 51, 59, 67]

Obr. 4.38 Razniky kovovych minci s TiN vrstvou
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4.5 Dekorativni poviaky

dobrouNkBu:ﬁtre typy poviaku !ze'vyhodn‘e pouzit pro dekorativni Ucely, coz je dano
obrou k ou pgvlaku. napf nizkou pérovitosti, dobrou adhezi moznosti depozi

P.n m;kych t_eplotach a zejmena fizenim barevného odstinu povilaku rostiedr?ci Fe
fizeni stephromgtrre 'povraku_ V soucasnosti je tato technologie pouziﬁana na P
pgulakpvam brylovych obrub, hodinkovych pouzder a paskd nékter'chprtpr?
bizuterie at'd. Pro tytq ucely se nejcastéji uplatiuji povlaky TiN.a to jaky ro i‘g:
mechanicke viastnosti, tak pro vzhled blizici se vzhledu zlatych he

obr.4.39 a 4 .40). : S o

Obr. 4.40 Zrcadlovy efekt PVD vrstvy na slunecnich brylich

Barevné odstiny povlaki jsou méfeny v barevnych souradnicich podie
mezinarodniho systému CIEL. Tato metodika umoznuje do urcité miry kvantitativni
vyjadreni stupné nahrady zlata, alespon co do stupné barevného vnimani. V pripadé
TiN je stechiometrie povlaku fizena pomérem deponovaného Ti a dusiku. Méreni
ukazuji, ze vzhled TiN se nejlépe blizi zlatému povrchu v odstinu 4N, a to pro TiNg ss.
Plati, e poviaky s nizsim obsahem dusiku maji tendenci k zabarveni do modra,
s nadstechiometrickym obsahem dusiku prevazuji odstiny cervene. | kdyz tedy nelze
obvyklé zlaté povrchy ve slozeni 1N14 zcela pfesné imitovat, Ize se priblizit ke
vzhledu v podstaté ryziho zlata tak, 7e laik rozdil obvykle nerozezna. Dalsi variantou

-72-
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e ppuzm povlaku TiC,N,, pfipravovanych reaktivni depozici titanu ve smési argon-
dum!(-metan. Vrstvy TiC, jsou stfibrné a s rostoucim podilem dusiku v TiCN se
odstI‘n p_ovlaku postupné meéni pfes $edou, fialovou, éervenohnédou az po zlaty
gdstm TiN,. Vr:s,tyy dosahuji teplych barevnych odstind a jejich vyuziti pro dekorativni
upravu povrchu je proto velice vhodné.

rga qbr. .4'41 Je mince spravniho celku Hong-Kong v nominaini hodnoté 1000 $
op‘atrena TiN vrstvou. Takto poviakovand zlatd mince ma podstatné vyssi
otergvzdornost nez zlaty podklad. Pro docileni vérného zlatého vzhledu se nanese
tvrda vrstva zlatu podobného TiN a nerovnosti se pak vyplni zlatem. Vyslednym

efektem je, Ze je vidét prakticky jenom zlato, ale pri tfeni se poviak opfe o tvrdé
nerovnosti TiN.

i

Obr. 4.41 1000 $ mince spravniho celku Hong-Kong opatiena TiN vrstvou

V posledni dobé se uplatriuje technologie firmy Leybold, pri niz se reaktivne
naprasuji planarnim magnetronem povlaky Z'VN nebo ZrCrN, jejichz barevne
soufadnice velmi dobfe kopiruji barevné souradnice zlata predevsim v odstinu 1N18.
Protoze slitina zirkonu s vanadem, resp. s chromem neexistuje, naprasuji se povlaky
z kompozitnich targett o slozeni Zrgo Vio, resp. Zrag Criyo.

Firma TECHNO-COAT Zittau uspé$né produkuje dekorativni vrstvy na ruzneé
kovové spotiebni vyrobky, viz obr. 4.42.

8.

e Ve 1 _
Obr. 442 Produkce firmy TECHNO-COAT Zittau
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e V posledni dobg je viak komeréne
zejmena pro potreby automobilového
apod. Viz obr. 4.43.

‘ dulezitéjsi dekorativni poviakovani plastu,
prumyslu, ve vyrobé toaletnich potfeb, hracek

Obr. 4.43 Soubor aplikaci PVD vrstev na plastovych vyrobcich,
napf. parabolicka zrcadla reflektoru osobniho automobilu

S velmi zajimavym napadem pfisla italska firma TERRA, ktera pouziva
plazmové povlakovanych odpadovych sklenénych strepu, jez jsou nasledné zality do
betonovych dlazdic. Po vybrouseni ma takto ,nalegovana“ dlazdice silny zrcadlovy
efekt vhodny napr. pro pristavaci drahy letadel, popr. vjezdy do tunell & garazi. Viz.
obr. 444 [4, 17, 29, 34, 43, 48, 51]

/

Obr. 4.44 Zrcadlovy efekt povlakovanych sklenénych strepu

"l
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Predlozena habilitaéni prace vychazi z poznatk(i, zj y
o tenkych plaznjatlck_y vytvarenych vrstvach. Tentop\’:édni obor si:?ig};g? poiim:tralean;i
tzv. ,,pow’rchoveho inZenyrstvi‘ (surface engineering) proZiva v soucasné dobé
dynarpu;ky rozvoj. Rozsifovani pouziti tenkych tvrdych vrstev je prioritné podminéno
poznanim fyz!kalnich zakonitosti jejich tvorby, predev§im z pohledu opakovateinosti
prumye:.love vyroby a dale znalosti zakladnich vlastnosti soucasné s dovednosti jejich
snadneho a rychlého hodnoceni.

; Za zévkladni atributy budouciho rozsireni plazmaticky vytvarenych vrstev je
mozZno povazovat nasledujici body:

> Do_lgfg zvladnuta pfiprava vrstev jednotlivymi vakuovymi metodami vyrazné
snizuje koncentraci necistot ve vrstvach a tim zlepsuje jejich uzitné viastnosti a
stim spojenou reprodukovatelnost technologie. Dale, diky vysoké energii
dopadajicich €astic, umozfiuje pfipravu termadynamicky nerovnovaznych povlaku
se zcela novou, dosud neexistujici strukturou a neobvyklymi viastnostmi.

» Vzhledem k malé tloustce ( obvykle 0.5 + 3 um ) poviak ve vétsiné pripadd
neovlivni vyslednou geometrii nastroje nebo soucasti a je tedy finalni vyrobni
operaci.

» Ucelna a efektivni aplikace v oblasti triskového obrabéni je podminéna dobrou
kvalitou nastroje vcetné jeho tepelného zpracovani, jakosti obrabéciho stroje,
vhodnou volbou typu poviaku a jeho optimalizaci pro danou aplikaci a také
vhodnosti pouzité technologie poviakovani. Nezbytné je hledani vrstev pro
extrémni fezné rychlosti a v posledni dobé Zadané obrabéni bez chlazeni.
Z pohledu celkové vyhodnosti pouziti plazmovych technologii je nezbytna
komplexni vyroba nastroje s povlakem se zvlastnim zietelem na volbu materialu
nastroje, jeho tepelné zpracovani (pfedevsim vakuove) a také na specificky
zpUsob ostfeni povlakovanych nastrojd.

> Jestlize hlavnim motivem pro aplikaci tvrdych poviaki je zvySeni uzitnych
vlastnosti nastrojii a dili: vystavenych mechanickému namahani a otéru, je tieba
dosahovat v soustavé substrat - vrstva nasleduijicich standardnich charakteristik:
substrat - houzevnatost, tvrdost
rozhrani substrat-vrstva - vysoka adheze, fyzikalni a chemicka korppatipilita
objemova oblast vrstvy - vysoka tvrdost a houievnatos_t, op‘t!mélnl' pnuti
povrchova oblast vrstvy - nizkeé treni, nizka adheze vuci dalsimu dilu.

» Zvladnuti vybéru optimalniho povlaku pro urcitou apl'ika_civ je; veh:ni sloztt}?
teoreticky a zejména experimentalni problém. ‘Pro zéi_dadm vybér je mozno vyu_zn
nékterych obecnych vztahii mezi dominantni chemickou vazbou a nekovovym
prvkem (N, C, B) a naslednymi fyzikalnimi viastnostmi povlaku (tv[dost, bod' tani,
stabilita, adheze, koeficient teplotni roztaznosti fapod.}. _Avsak rozdilnost
pozadavku na fyzikalni a chemicke vlastnos}i rozhrani subvstrat-vrst’va a povrchu
vytvoiené vrstvy ukazuje, Ze optimalnich vysledku je moznc% dosahnout pouze
pomoci vicevrstvovych struktur, které pl"?cistavu” squst.z?yu neko_llkaf -{oca 2,119)
relativné tlustych vrstev (>100 nm), jejichz krystalické mfizky se témér neovliviuji.

-T75-
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:gfz?g;v;?t:rastvn;év:t\;t;?esgepiﬁclkou roli ve vysledném poviaku. Existuji napf
‘ ‘'orene implantaci iontd kovu do substratu nebo ouiitin"l
mztz‘:‘vrztvy ;O\:L:I nap‘r_’Tltpod_’ vrstvu TiN, slouzici pro zvySovani saupdrinosti
Vet y ptao ozim. Difuzni banery,' se vytvori tak, Ze mezi substrat a poviak se
anese tenka vrstva z materialu, ktery nedifunduje do substratu, POPI.

‘ . R
y rn T sn k m 09' nem treni napl ka bldy !'IebO kaIbOI |t| |dy

Optm:la[lz'acle povlakovacich zafizeni predevsim s ohledem na vyvoj novych
z?rojuocgsnc a .konstrukce zafizeni pro vicevrstvové poviaky. Z ekonomickych
dudeL{ Je nutne zvySeni kapacity a snizeni provoznich nakladi soucasné se
zvysenim reprodukovatelnosti fizenim a sbérem dat technologického procesu
pouzitim vypocetni techniky.

Z h[echska vyvoje novych PVD technologii je tfeba se zaméfit na pfipravu novych
typ povlakuﬂcBN, pfipravu vicevrstvych povlakd, tzv. ,multivrstev* a také vyuziti
tzv. :supe_rmrliek", Pod timto pojmem si muzeme predstavit soustavu stovek az
tisicu periodicky se opakujicich dvojic velmi tenkych vrstev ( perioda typicky
<10nm ). Jednotlivé vrstvy se od sebe liSi chemickym slozenim. MFizky vrstev (
vEetné polykrystalickych ) se vzajemné ovliviuji a vysledkem jsou vyrazné zmény
mechanickych vlastnosti poviaku.

N'ezby'lna' je optimalizace mikrostruktury a nanostruktury vrstev - ta je ovlivnéna
predevsim dvéma zakladnimi parametry: teplotou substratu pfi nanaseni a energii
dopadajicich castic.

Nezbytna je také optimalizace rozhrani substrat — vrstva z divodu dosazeni
maximalni adheze pfedev§im u PVD metod, kde jsou obvykle nizsi teploty
povlakovani a adheze muze dosahovat podlimitnich hodnot.

Jako velice perspektivni se jevi také tzv. kombinované technologie, tj. slouéeni

.klasickych" metod povrchovych uprav, jako je nitridace, popfipadé karbonitridace
a moderni plazmové technologie (PVD, CVD &i iontova implantace).

V ramci re$eni predloZzené prace bylo provedeno:

Shrnuti poznatkil o problematice tvorby, hodnoceni vybranych vlastnosti a
moznosti pouziti tenkych plazmaticky vytvarenych vrstev.

Popsany metody umoziujici hodnoceni vybranych vlastnosti vrstev se
zfetelem na jejich dostupnost a dostatecnou presnost.

Prezentovany vysledky experimenty realizovanych autorem v ramci védecko-
vyzkumné i hospodarské ginnosti na katedfe materialt FS.

Popsany soucasné moznosti praktického vyuiitj tenl_ﬁycrj vrstev ve
strojirenstvi, mikroelektrotechnice, optice, medicine a Sperkarstvi.

Nastinéni trendl dal$iho rozvoje plazmovych technglogig s d-.‘.':ra;em na
moznosti jejich masového rozéiteni v riznych oblastech lidske cinnosti.
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Vlastnosti a uziti tenkych plazmaticky vytvafenych vrstev
Petr LOUDA
ANOTACE

Prace se zabyva popisem vytvafeni vybranych tenkych vrstev pomoci metod
IPVD'a CVD_povlakovacich technologii pouzivanych na spolupracujicich pracovidtich,
jakoz i studiem nékterych uréujicich viastnosti takto vytvarenych tenkych a tvrdych
povrchovych vrstey.

o Fffed!oigné prace predklada prehled experimentalnich méfeni. jez byla ve
vetsi mire realizovana na pracovisti autora v ramci pedagogicke, vedecko-vyzkumné
I hospodafskeé ¢innosti s cilem posouzeni moznosti uvedeni téchto novych modernich
technologii jak do priimyslové praxe, tak i mediciny.

Eigenschaften und Anwendung von diinnen plasmaartig
gebildeten Schichten

Petr LOUDA
ANNOTATION

Die Arbeit befasst sich mit einer Beschreibung der Bildung ausgesuchter
dinnen Schichten mittels Unterstutzung der Methoden PVD und CVD Beschich-
tungstechnologien die an den zusammenarbeitenden Arbeitsplatzen benutzt werden
als auch mit dem Studium mancher bestimmender Eigenscfhaften von so erzeugten
dannen und harten Oberflachenschichten.

Die vorliegende Arbeit legt eine Ubersicht von experimentalen Messungen vor,
welche im grésserem Masse an dem Arbeitsplatz des Autors realisiert wurden im
Rahmen der padagogischen, Wissenschaftlichen - und Forschungstatigkeit sowie
auch der wirtschaftlichen Tatigkeit mit dem Ziel einer Beurteilung der Einsatz-
méglichkeit dieser neuen modernen Technologien in die Industrie-praxis sowie auch
in die Medizin.

Properties and application of thin plasma deposited layers
Petr LOUDA
ANOTATION

The paper is dealing with making of selected thin_ layers using PVD and CVD
coating technologies used at cooperation places and with the study of some decisive
properties of in this way created thin and hard surface layers as well.

The presented work is giving the overview of experimental measurements
which were in larger extent realized on author's workplace as a part of pedagogy,
scientific-research and economy activities tending to |udgemem of pos&b_ﬂthes of
introduction these novell modern technologies into both industry practice and

medicine.




