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Abstrakt

V ramci této prace byly vytvoieny Ti,Al,V a (Ti,Al,V)N vrstvy, které byly piipraveny
pomoci magnetronové depozice. Byly zkoumdny jejich strukturni, mechanické

a tribologické vlastnosti.

Bylo zjisténo, ze nitridova vrstva ma lepSi mechanické i tribologické vlastnosti.

U vrstvy (Ti,ALV)N bylo dosazeno hodnoty tvrdosti H = 31 4+ 2 GPa, efektivniho
Youngova modulu E* = 284 + 27 GPa, poméru Ei = 0,10 + 0,02, elastické vratnosti
W,=76 +7 %, Kkoeficientu tfeni u = 0,800+ 0,003 a Koeficientu otéru
k=(116+0,5) -107° 'E—r:: Naopak u vrstvy Ti, ALV byly naméfeny hodnoty
H= 94+08GPa, E* =148 + 8 GPa, Ei = 0,06 £ 0,07, W, = 42 + 4 %. Tribologické

parametry nebylo mozné urcit, nebot’ doslo ihned k otéru az na substrat.

Klic¢ova slova: magnetronové naprasovani, (Ti,Al,V), (Ti,Al,V)N, tribologie



Abstract

This paper reports on DC magnetron sputtered Ti,Al,V and (Ti,Al,V)N coatings, their
structural, mechanical and tribological properties.

It was found that nitride coating shows enhanced mechanical and tribological
properties. It was found that (Ti,ALLV)N coating exhibits hardness H = 31 + 2 GPa,

effective Young’s modulus E* = 284 + 27 GPa, ratio Ei = 0,10 £+ 0,02, elastic recovery

W, =76 +7 %, the coefficient of friction p = 0.800 +0.003 and wear coefficient

k=(11.6i0,5)-10‘6“1;—:13 . On the contrary, Ti,ALV coating exhibits

H= 94+08GPa, E* =148 + 8 GPa, Ei =0,06+ 0,07, W, =42+ 4 %. It was not

possible to determine tribological parameters because the coating was worn to the substrate
immediately after the test had begun.

Keywords: magnetron sputtering, (Ti,AlLV), (Ti,Al,V)N, tribology
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1 Uvod

Riké se, ze ¢loveék je tvor od piirody liny a pravé jeho lenost ho vede k vymysleni
a vytvareni novych véci. Nejprve to byly vynalezy usnadiujici preziti (os$t€p, mlynsky
kamen) anasledné lidé vymysleli véci k zlepSeni a zpestieni kvality jejich zivota.
S postupem casu se lidska prace zaCala nahrazovat praci strojii a vznikala potfeba tyto
stroje optimalizovat. Velky duraz je kladen na efektivitu a Zivotnost strojii a nastroju.
Zacala se tedy rozvijet odvétvi zabyvajici se opotfebenim strojli a optimalizaci jejich

pracovniho procesu s co nejmensimi naklady.

Aby nedochazelo k ptiliSnému opotiebeni nastroji, naptiklad vrtdka a fréz, byly a jsou
k vyrobé voleny tvrdé materialy. V dne$ni dob&é nechceme pouze, aby materialy mély
jednu pozadovanou vlastnost, ale rovnou hned nékolik. Ke splnéni téchto pozadavka se
pouzivaji kompozitni materialy nebo materidly s nanesenymi vrstvami. Tyto vrstvy mohou
mit Siroké spektrum vlastnosti. Existuji vrstvy, které maji vysokou tvrdost, dale optické
vrstvy, které se vyuzivaji k antireflexnimu pokryti ¢ocek, nebo kovové vrstvy tvorici
kontakty na polovodi¢ich. Vlastnosti vrstev zavisi na mnoha parametrech, napiiklad na

volbé substratu, depozi¢ni rychlosti ¢i zpisobu napraSovani.



2 Prehled problematiky

2.1 Reaktivni magnetronové naprasovani

NapraSovani patii mezi metody PVD (physical vapor deposition — fyzikalni depozice
zplynné faze), které jsou bézné¢ vyuzivany v technické praxi. Pfi PVD depozici je
vyuzivano fyzikalnich principt jako je odpafovani nebo odprasovani a na substratu ulpivaji
atomy ¢i1 molekuly a dochézi tak k ristu vrstvy. Snahou naprasovani je vytvoieni vrstev
S predepsanymi a funk¢nimi vlastnostmi, jako je napiiklad odolnost vic¢i vysokym

teplotam ¢i tfeni.

Naprasovani je proces, pii kterém dochéazi k rozpraSovani materialu terce vlivem
ostfelovani povrchu ionty. Rozprasené castice se usazuji na substratu a vznika tak

pozadovana vrstva [1].

Pfi magnetronovém naprasovani je v oblasti ter¢e vytvofeno magnetické pole pomoci
magnetl nebo civek. Vlivem Lorenzovy sily se ohybd a prodluzuje draha vSech
pohybujicich se elektricky nabitych castic. Elektrony se pohybuji po Sroubovici se
vzristajici vyskou zavitu. Ionty maji mnohonasobné vétsi hmotnost a magnetické pole
jejich dréhu jen lehce zaktivi. Vzristd tak pravdépodobnost ionizaénich srazek a lze tak

vyboj udrzet i pti nizkych tlacich. Magnetrony mizeme rozdélit na:

1) vyvazeny magnetron (CM — Convectional Magnetron),

2) nevyvazeny magnetron (UM — Unbalanced Magnetron) [1].

+
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Obr. 1 Znazornéni a) diodového uspotfadani b) naprasovaciho systému s vyvazenym

magnetronem c) naprasovaciho systému s nevyvazenym magnetronem [1].
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Reaktivni magnetronové naprasovani spociva v piivedeni reaktivniho plynu (napft.
kysliku, dusiku) do vakuové komory. Slouceniny wvzniklé z rozpraSovaného terce
a reaktivniho plynu vytvafri na povrchu substratu piislusné vrstvy (oxidy, nitridy, atd.).
Hlavni vyhodou pfi pouziti reaktivniho magnetronového naprasovani je moznost vytvaret
vrstvy sriznou stechiometrii pouzitim jednoho terée regulovanim parcidlniho tlaku

reaktivniho plynu.

2.2 Titan

Titan je Sedy az sttibtit¢ bily kov a fadi se mezi lehké kovy. Na rozdil od jinych lehkych
kovli ma vSak vysokou teplotu tani (1665 °C). Nizkoteplotni modifikace krystalizuje
Vv Sesterecné tésné uspotfadané soustaveé. Pii teploté¢ 882 °C dochdzi k prekrystalizaci na
krychlovou prostorové sttedénou miizku. Tyto modifikace jsou znazornény na obr. 2. Titan
ma vyborné mechanické vlastnosti. Je to kov s vysokou korozni odolnosti, pevnosti blizici

se pevnosti oceli [2].

0468 nm

Obr. 2 Zakladni modifikace a miizkové parametry a) hexagonalni faze a — titanu b)
krychlové faze  — titanu.

2.2.1 Slitiny titanu
Titan tvofii slitiny s mnoha prvky. Pfidanim dalSich prvki k titanu se mtizou zlepsit jeho
mechanické vlastnosti. Slitiny titanu rozdélujeme podle plsobeni na teplotu transformace

a fazové podminky:
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Slitiny «

Slitiny typu a se vyskytuji V Sesterecné tésn¢ usporadané soustavé a vytvaii se
predevsim s uhlikem, kyslikem, dusikem a hlinikem. Slitiny titanu s hlinikem se vyznacu;ji
vybornymi mechanickymi vlastnostmi, jsou dobfe svafitelné a nejsou choulostivé na
tepelné zpracovani. Slitiny typu a patii mezi nejvyznamnéjsi, ale jejich pocet je omezeny

[3].

Slitiny g

Je velmi obtizné zajistit, aby pifi normalni teploté ve struktufe slitiny byla jen Cista
faze B. Je potieba, aby teplota fazové premény a — B byla sniZzena, nebo aby prib¢h
transformace byl podstatné zpomalen. Toho Ize doséhnout velkym obsahem ptidavnych
prvki jako je napt. hlinik, chrom a molybden, nebo vhodnou kombinaci prvki. Slitiny f se
vyskytuji v krychlové prostorové centrované soustavé a Vyznacuji se dobrou tvatitelnosti

a vysokou pevnosti do teplot 500 °C. Nevyhodou je jejich velka citlivost na necistoty [3].
Slitiny a + 8

U titanovych slitin vznika dvoufazova struktura velmi snadno. Vzajemny pomér « a 8
je dan charakterem rovnovazného diagramu, obsahem legujicich prvkii a podminkami
zpracovani. Mezi prvky s neomezenou rozpustnosti ve fazi  a malou rozpustnosti ve fazi
a tadime molybden, niob, tantal a vanad. Ostatni  — stabilizujici prvky maji omezenou
rozpustnost ve fazi a i . Podle stabilizace faze § se prvky rozdé€luji na slabé (velky obsah
hliniku) nebo siln¢ B — stabilizované (neobsahujici hlinik). Velky obsah faze B zptsobi
chrom, zelezo a mangan. Mezi « — stabilizatory se fadi uhlik, kyslik a dusik a maji

nepiiznivy vliv na strukturu slitin, ale i na mechanické vlastnosti a zpracovani [3].
2.2.2 TIAIV

Slitiny TiAlV se tfadi do skupiny a + . Tato slitina ma dobré tahové vlastnosti pfi
pokojové teplot¢ a dobrou odolnost proti tnavé a Sifeni trhlin. Stejné jako vétSina

titanovych slitin ma vynikajici odolnost proti korozi.
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Slitina TIAIV je pravdépodobné nejvice vyuzivana slitina, ktera byla ptivodné vyvinuta
pro letecky primysl. Nyni se vSak vyuziva pro vyrobu lopatek parnich turbin, pruzin, ¢asti
motorit a mnoha dalSich. Své uplatnéni také nachazi diky vynikajici biokompatibilité
a dobré tnavové pevnosti jako material vhodny pro implantaty, napiiklad k nahrazeni

kyc¢elniho nebo kolenniho kloubu. [4].
2.2.3 TIAIVN

TiAIN vrstvy jsou hodné pouzivany také v praimyslovych aplikacich, zejména v oblasti
obrabéni, kde slouZi jako ochranné vrstvy obrabécich ndstroji. Divodem je nejen jejich
vysoka tvrdost a pruznost, ale i vysokd odolnost proti oxidaci, coZz umoziluje, aby tyto
vrstvy byly pouzity i pii vysSich teplotach. V zéavislosti na depozi¢nich parametrech je
koeficient tfeni v rozmezi 0,7 az 1 a je tedy nutné pouzivat v aplikacich maziva. Dalsi

zlepSeni vlastnosti je mozné ptidanim vanadu [5].

Povlaky z TiAIVN maji velmi dobré mechanické a tribologické vlastnosti pii pokojové
teploté, jako je vysoka tvrdost a nizky koeficient opotfebeni. Vytvofi-li se na vrstvé oxid
vanadu, bude mit tato vrstva samomazaci vlastnosti. Mechanické a tribologické vlastnosti
TiAIVN povlaki zavisi také na pratoku dusiku a teploté¢ komory. Povlaky s jinou rychlosti

pritoku plynu maji riiznou tvrdost a odolnost proti opotiebeni [5].

2.3 Tribologie
Tribologie je védni obor zabyvajici se popisem déju pii pohybu povrchll ve vzajemném
kontaktu (valivé lozisko — hiidel, pneumatika — asfalt, kloub — pouzdro). Mezi tribologické

vlastnosti patii koeficient tfeni a koeficient otéru.

v

07

Fu

Obr. 3 Sily puisobici pii tfeni dvou téles.
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2.3.1 Treni

Tteni je proces, kdy jsou dvé télesa k sobé pritlaCovana silou N a proti jejich
vzajemnému pohybu v te€né roviné pusobi tteci sila F, jak je zndzornéno na obr. 3.

Priklady koeficientu tfeni jsou uvedeny v tab. 1.
Tteci silu mizeme zapsat jako:
Fe=u-N,
kde u je koeficient tfeni a N normalova slozka ptisobicich sil.

Tteni prochdzi Sesti riznymi fazemi, viz obr. 4.

z

feni,

koeficient t

draha, s

Obr. 4 Sest fazi tfeciho mechanismu [6].

V prvni fazi je vysledna treci sila vysledkem najizdéni na povrch s nerovnostmi. Je zde
znecistény povrch, prilnavost nehraje vyznamnou roli, deformace probihd a ma vliv na
staticky koeficient tfeni. Povrch je snadno obruSovan. Ve druhé fazi, v disledku zvySeni
pfilnavosti, jsou jiz odstranény necistoty a dojde k pomalému zvySeni koeficientu tfeni. Ve
treti fazi se koeficient tfeni zvySuje kvili rychlému nartistu ¢astic zachycenych mezi
kluzné plochy. Deformace nerovnosti pokracuje a nadale se zvySuje ptfilnavost. Ve Ctvrté
fazi pocet opotiebenych cCastic zlistavd konstantni, protoze pocet zachycenych castic
vstupujicich je stejny jako pocet ¢astic opoustejicich stykovou plochu. Tfou-li se dva stejné
materialy, nebo nedojde-li k obrouseni nerovnosti tvrdsiho télesa, faze 4 predstavuje
ustaleny stav tfeni a dal$i faze jiz nenastanou. V paté fazi jsou nervnosti postupné

odstranény a vytvoii se zrcadlové hladky povrch. Pokles tfeci sily je zptisoben tim, Ze se

14



¢astice nemohou tak snadno uchytit na hladkém povrchu. V Sesté fazi se koeficient tieni

ustali na konkrétni hodnoté [6].

Tteni je komplexni proces a zavisi na:

e vngjSich podminkach (teplota, zatizeni, prostfedi (pfitomnost maziva, vlhkost,
necistoty), vzdjemna rychlost),

e vlastnostech povrchu (tvrdost, chemické slozeni, drsnost).

Tab. 1 Piiklady koeficientu tfeni [7].

tieci proces koeficient tieni u
ocel — ocel (bez maziva) 0,78
ocel — ocel (s mazivem) 0,05+0,11
ocel — mosaz (bez maziva) 0,35
ocel — mosaz (s mazivem) 0,19
pryz — asfalt (suchy) 0,5+0,8
pryz — asfalt (mokry) 0,25--0,75

Koeficient tfeni délime na:

e staticky — F je sila potiebna k uvedeni télesa do pohybu,
e dynamicky — F je sila potiebnd k udrzeni vzijemného rovnomérného piimého

pohybu,
nebo podle pfi€iny tfeni:

e deformacni (u,) — deformace nerovnosti povrchu,

e adhezni ( u,) — pii pfitomnosti maziva nedochazi k brazdéni povrcht, deformaci
vycnélkl a vazbam mezi povrchy,

e ryci (u,) — opotiebeni materialu do hloubky.
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Celkovy koeficient tfeni je pak dan jejich souctem:

U= Ugt+ gt Hp.

2.3.2 Otér

Otér je definovan jako odstranéni materialu z povrchu pevnych latek pii pohybu
jednoho povrchu po druhém. Tteni a otér je vysledkem stejného tribologického procesu,
ktery probiha mezi dvéma pohybujicimi se povrchy. Je bézné, Ze nizkému tfeni odpovida
nizky otér a vysokym tfenim vysoky otér, ale nemusi tomu tak byt vzdy. Mechanismus
otéru délime na adhezivni, abrazivni a Unavovy. Tyto mechanismy bézné probihaji

soucasné [6].

Adhezivni otér

Adhezivni otér vznika pfi pohybu dvou nerovnych povrchii. Na nerovnostech jednoho
materialu muze pfilnout ¢ast druhého materialu a dojde Kk preruseni vazeb v jednom

Z materialu.
Abrazivni otér

Abrazivni otér nastava, pokud je jeden z povrchli podstatné tvrdsi a drsnéjsi neZ jiny
nebo pokud se mezi povrchy dostane tvrda castice. Tvrdsi Castice, popf. nerovnosti se

zatla¢i do mek¢iho povrchu, coZ zpiisobi plasticky tok mékéiho materidlu kolem tvrdsiho.
Unavovy otér

Unavovy otér je podminén opakujicim se kontaktnim napé&tim. Pii unavovém otdru se
pod povrchem tvofi mikrotrhliny rovnobézné s povrchem. Ty se mohou ¢asem vlivem

napéti spojit a dojde ke vzniku rozsahlejsi oblasti poSkozeni [6].

Vsechny mechanismy opotiebeni jsou zndzornény na obr. 5.
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L2
b) SOFT
HARD

c)

Obr. 5 Zakladni mechanismy otéru: a) adhezivni b) abrazivni ¢) unavovy [6].

Vypocet koeficientu otéru:

kde K — koeficient otéru,
I — objem materidlu odstranény procesem otcru,
w — zatéZ (normalova sila),

s — dréha vzajemného pohybu.

2.3.3 Treni a otér povlakii
V soucasné dobé¢ jsou samotné materidly nahrazovany materialy s nanesenymi vrstvami.
Jako zaklad pro nanesenou vrstvu tak mohou byt pouzity méné kvalitni materidly a dochazi

tak ke snizeni nakladl na vyrobu. Je tedy potfeba zabyvat se pravé tribologickymi

vlastnostmi téchto vrstev. Mechanismy tfeni a otéru jsou znazornény na obr. 6.
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Obr. 6 Mechanismy tfeni a otéru tribologickych povlaku [6].

Vrstvy miZeme rozdélit do dvou hlavnich skupin, na skupinu tvofici matridly s nizsi
tvrdosti, nez jakou ma zakladni material, a druhou skupinu obsahujici materidly s vyssi

tvrdosti, nez jakou ma zakladni material.

U prvni skupiny materiali dochazi ke snizeni koeficientu tfeni vytvorenim hladkého

povrchu jak na zakladnim materidlu, tak na povrchu smykaného télesa.

Materialy v druhé skuping, s tvrdosti vyssi nez jakou ma zakladni material, ochranuji
zéakladni materidl pfed brazdénim. Dochéazi tak ke sniZeni koeficientu otéru daného

materialu.

2.4 Metody analyzy
2.4.1 Drsnost

Drsnost je definovana jako souhrn nerovnosti povrchu, které vznikaji pti vyrobé nebo
jejim vlivem. K méfeni drsnosti se vyuziva optickych metod méfeni drsnosti povrchu,

kontaktnich profilometrti a riznych pevnych i pfenosnych drsnomért.
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Zpusoby hodnoceni

R, — Stiedni aritmeticka ichylka profilu
R, je stfedni hodnota vzdalenosti bodu zjistovaného povrchu (y(x)) od stfedni cary

v délce méteného tseku, viz obr. 7. Hodnotu R, zjistime ze vzorce:

l
1 (oo 11X
=7 [yeod = 23yl
0 =1

kde x je tsecka profilu odecitana na stiedni ¢afe m, y(x) je odchylka profilu (povrchu) od
stfedni ¢ary m, y(x;) je i-t4 odchylka profilu od stfedni ¢ary (i=1, 2, ..., n), [ je zakladni
délka, n je pocet bodu profilu na zakladni délce. [8]

\

)
™\

Y
-
-
poo?

N

47/1?7

. 72 2 i
VA, VYV V7 R

Rao

Obr. 7 Geometricky vyznam hodnoty R, [8].

R, — Priimérna kvadraticka uchylka profilu
o 1,
=[f@—mfﬂww],

kde f(v)je hustota pravdépodobnosti odchylky profilu y od jeho stfedni ¢ary m [9].
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R, — VySka nerovnosti

Hodnotu R, ur¢ime jako stfedni vzdalenost mezi péti nejvyssimi vystupy profily a péti

nejniz8imi body profilu, viz obr. 8.

_ Z?=1|Ypmi|+2i5=1|3’vmi|
R, = c ,

kde y,mi Je vySka i-tého nejvyssiho vystupku profilu a y,,,; je hloubka i-t¢ nejhlubsi
prohlubné profilu [8].

O,
Yom1
meZl

Obr. 8 Vyjadieni hodnoty R, [8].

2.4.2 Vnitini pnuti

Pnuti mizeme charakterizovat jako stav napjatosti materialu vyvolany od vnéjSich
a vnitinich sil, které¢ zde plsobi. Vnitini pnuti uvazujeme jako napjatost materidlu pii
nulovém zatizeni vnéjSimi silami. Vnitini pnuti vznika v povrchovych a podpovrchovych
vrstvach pfi tepelnych upravach, obrabéni a dalSich metodach Uprav materiald. Vnitini
pnuti vznika také v celém objemu soucdsti napf. vlivem chladnuti odlitku nebo vlivem
odpruzeni pii tvareni. Naptiklad pfi kaleni a cementovani vznika v povrchovych oblastech
tlakové napéti prechazejici skokoveé v napéti tahova. Toto pnuti taktéz vznika pii depozici
tenkych vrstev, kde ovliviiuje pfedevsim kvalitu nanesenych vrstev a jejich vlastnosti. Pfi
velkém vnitinim pnuti mize dochazet k deformacim, trhlindm ¢i prasklindm, které mohou

vést az ke zniceni souc¢asti nebo vyraznému snizeni jeji Zivotnosti. Pro zjiSténi vnitiniho
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pnuti se pouzivaji metody piimého a nepiimého zjisténi, mezi které patii optické,

magnetické, ultrazvukové a mechanické metody nebo metody difrakce.

2.4.3 Tvrdost

Tvrdost patii mezi mechanické vlastnosti a je definovana jako odpor materialu proti
vnikani cizich téles do povrchu soucasti. Tvrdost materidlu je ovlivnéna mnoha parametry,
napf. teplotou, elastickymi vlastnostmi materialu, tvarem a rozmérem. Méfeni tvrdosti se
provadi indentacnimi (vnikacimi), vrypovymi a odrazovymi metodami. Mezi nejb&znéji

pouzivané indentaéni zkousky tvrdosti patii metody podle Brinella, Vickerse a Rockwella.

Zkouska tvrdosti podle Brinella (HB)

Pti této metod¢ je ocelova kalena kulicka o priméru D vtlacovana do zkuSebniho télesa
pusobenim sily F, sméfujici kolmo k méfenému povrchu po stanovenou dobu. Po

odleh¢eni se zméti primér vtisku. Princip méfent je na obr. 9a.
Zkouska tvrdosti podle Vickerse (HV)

Tato zkouska je zaloZena na stejném principu jako metoda Brinellova. Misto kuli¢ky je
vSak pouzit diamantovy pravidelny ¢tyiboky jehlan s vrcholovym uhlem mezi protilehlymi
sténami jehlanu 136°. Hodnotu tvrdosti ziskame tak, Zze zmétime thlopticky d; a dy, viz

obr. 4. Princip této metody je zobrazen na obr. 9b.
Zkous$ka tvrdosti podle Rockwella (HR)

Zkouska spociva ve vtlacovani diamantového kuzelu nebo ocelové kulicky. Nejprve je
zkuSebni téleso zatizeno pfedbéznym zatizenim Fg a poté je zatiZeno ptidavnym zatiZenim
Fi. Pfi této metodé se méfi trvalda hloubka vtisku. Zkouska se rozd€luje podle tvaru
pouzitého indentoru na HRA (diamantovy kuzel), HRB (ocelovd kulicka) a HRC

(diamantovy kuzel). Princip metody je zobrazen na obr. 9c.

Obr. 9 Princip zkousky tvrdosti podle a) Brinella, b) Vickerse, ¢) Rockwella [10].
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Mezi vysledky jednotlivych zkousek existuji pfevodni tabulky na porovnani vysledkd.
Vsechny tyto metody fadime mezi zkousky vnikaci, kdy vnikaci téleso je vtlacovano do
zkusebniho télesa presné definovanou silou, kterd se plynule zvétSuje. Vnikaci téleso musi
byt co nejtvrdsi, aby béhem zkousky nedochdzelo k jeho deformaci. Po skonceni zkousky
je vtisk méfen mikroskopem a z hloubky (Rockwell) a tvaru (Brinell, Vickers) vtisku se

urci tvrdost zkouseného télesa [10].

K hodnoceni tvrdosti materidlu slouzi indentacni zkousky. Béhem nich se pomoci
tvrdomérii zaznamenava zavislost zatizeni indentoru a hloubky proniknuti indentoru
béhem indentace. Z indentaéni kiivky, viz obr. 10, ktera je vysledkem méfeni, Ize nasledné
ziskat mnoZstvi parametri pro hodnoceni elasticko-plastickych a lomovych vlastnosti
v malych objemech materialu [11]. Jedna se naptiklad o stanoveni indentacni tvrdosti H
a dalSich mechanickych vlastnosti tenkych vrstev, jakymi jsou napt. efektivni Youngtv
modul E, eleastickd vratnost a odolnost proti plastické deformaci. Indenta¢ni kiivka se
skladd ze zatézovaci kiivky, ktera vznikd pii postupném zvySovani zatizeni indentoru,

a poté z odlehcovaci kiivky, ktera odpovida fazi, kdy je zatizeni indentoru zmensovano.

Celkova plocha pod zatéZovaci kiivkou znazoriiuje praci vykonanou béhem zatézovani.
Plocha pod odleh¢ovaci kiivkou, oznacena W, je timérna elastické praci a popisuje
schopnost materialu vratit se po odlehéeni do svého piavodniho tvaru. Plocha mezi

zatéZovaci a odlehcovaci kiivkou, oznaCena Wy, odpovida plastické praci.
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odlehéovaci
kiivka

ZatéZovaci
kiivka

Obr. 10 Indentaéni kiivka jako zavislost zatizeni na hloubce vniku [12].

Pfi postupném vnikani indentoru do materialu jsou ovliviiovany pribéhy indenta¢nich
kiivek, na které ma vliv povrch materialu a jeho ptipovrchovéa oblast. Dojde- 1i ke zvySeni
normalového zatiZeni, pribéh indentacni kiivky ovlivni dal$i hlubsi vrstvy. Pfi malém
zatiZzeni se projevi pouze nanesend vrstva. Pfi pouZiti vysSiho zatizeni se v pribchu

indentaéni kiivky projevi také vlastnosti zakladniho materialu. [13]

2.4.4 Youngiv modul

DalSim dileZitym parametrem materidli je Youngiv modul pruZnosti. Jednd se
0 materialovou konstantu, kterd vypovida o deformaci a pnuti v materidlu. Youngtiv modul
se liSi pro rizné materidly a je zavisly na teploté. Younglv modul se vyskytuje
v Hookeové zakoné, kde tiké, ze k vyvolani téZe deformace je zapotiebi vétsi sily, nez

Vv piipad¢ materidlu s niz$i hodnotou Youngova modulu.

Hookeuv zakon:

0 — napéti,
E — Youngiv modul pruznosti v tahu,

€ —relativni prodlouzeni.
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2.4.5 Efektivni Youngiv modul E*

Popisuje elastické chovani materialu a je mozné ho stanovit na zédkladé namétenych

hodnot a parametra charakterizujicich pouzity indentor.

1
E* = 2
1 1—1li
Er E
pro vyraz E,. plati
_ _\m
E, = ,
2¢. /A,

v; — Poissonova konstanta indentoru,
E, — redukovany modul indentaéniho kontaktu,

E; — modul indentoru,
£ 1z . . dh o £ 1w « .1 iy
C — odpovida derivaci 5 ha odleh¢ovaci kiivee v bod€ maximalniho zatizeni,

Ap—plocha vytvofena vtiskem indentoru do materialu.

Modifikovany Youngiv modul miZeme také vyjadiit prostfednictvim Youngova

modulu:

E* =

1-v2

2.4.6 Mechanické vlastnosti vrstev

Mikrotvrdost
Mikrotvrdost je méteni tvrdosti pii nizkych zatiZzenich fadové mN. Pfi méfeni vrstev je
nutné dodrzet podminku na hloubku vtisku z diivodu vylouceni vlivu substratu. Ta nesmi

byt vétsi nez 10 % tloustky vrstvy.

Pii méfeni mechanickych vlastnosti vrstev musi byt dostatecné velky vtisk, aby doslo
k potlaceni vlivu drsnosti a povrchové kombinace (povrchova oxidace) a zaroven musi byt

dostate¢né maly, aby nedochazelo k ovlivnéni substratem.

Mikrotvrdost umoziiuje métit tvrdosti jednotlivych zrn materidlu nebo jednotlivych fazi
materialu.
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3 Cile

Cile bakalaiské prace:

1)

2)

3)

prostudovat soucasny stav problematiky magnetronového naprasSovani
nitridovych vrstev materiall, vysetfeni jejich mechanickych a tribologickych
vlastnosti,

seznamit se s procesem reaktivniho magnetronového naprasovani a metodami
charakterizace tenkych vrstev,

samostatn¢ ptipravit dveé (Ti,Al,V)N vrstvy pomoci reaktivniho magnetronového
naprasovani, promé&fit mechanické vlastnosti a korelovat je s naméfenou

strukturou a koeficienty tfeni a otéru.
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4 Metody zpracovani

4.1 Depozi¢ni systém

Zkoumané vzorky byly deponovany depozi¢nim systémem, viz obr. 11, ktery tvoii
ocelova vakuova komora Sjednim magnetronem. Komora je od cerpaciho systému
odd€lena deskovym ventilem. Magnetron s terCem, ktery byl pro obé nanasené vrstvy
stejny, viz obr. 12, je pevné pfipojen k pfirubé a je od ni elektricky izolovan. Vzdalenost
substratu od terCe lze volit. Soucasti komory je oto¢na clonka, diky které Ize regulovat

aktivni dobu depozice a ¢istit ter¢ od adsorbované vrstvy necistot.

Vzduch z komory je nejprve odéerpavan rotacéni vyvévou Edwards. Po dosazeni tlaku
fadové 20 Pa je vzduch v komote od¢erpavan difuzni vyvévou na tlak 2 - 1073 Pa. Tlak

v komofte je méten Piraniho mérkou, triodou a kapacitronem.

Regulace toku plyni je fizena pomoci pritokomérdt MKS readout a MKS controler. Pfi
ptipravé TIAIV vrstvy byl prutok argonu regulovan zpétnou vazbou, ktera podle hodnot na
vystupu kapacitronu reguluje priatok zvoleného plynu na vstupu. Pti ptipravé nitridové
vrstvy byl pritok argonu nastaven na pevnou hodnotu a pritok dusiku byl fizen zpétnou

vazbou.
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Obr. 11 Schéma depoziéni komory.

1 — ocelova valcova komora
2 — magnetron
3 — drzak substratu

4 — ptipojeni k Cerpacimu systému

5 — pfiruba pro magnetron s ter¢em

6 — ptivody pracovnich plynt

7 — ptiruba pro odporové vyhiivany drzak substratu
8 — posuvna clonka

9 — pfiruba pro ptipojeni mérek méfici tlak v komote
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Obr. 12 Rozméry pouzitého terce.

4.2 Pouzité analyzy a pristroje

4.2.1 Stanoveni tloust’ky vrstev, drsnosti a pnuti

Pro stanoveni tloustky, drsnosti a pnuti ve vrstvach byl pouZit profilometr Dektak 8. Pti
méfeni se po povrchu vzorku pomalu posouva diamantovy hrot, ktery je mirné ptitlaCovan
K povrchu vzorku a zaznamenava tak zmény vyskové polohy. Tyto tdaje jsou pak dale

pocitaCoveé zpracovavany.

4.2.2 Méreni mechanickych vlastnosti

Méfeni mechanickych vlastnosti je jedna ze zakladnich metod analyzy vrstev. Mezi
zakladni mechanické vlastnosti patii tvrdost, efektivni Youngtv modul a elasticka vratnost.
Pro méfeni téchto vlastnosti byl pouzit Fischerscope H100. Tento pfistroj vyuziva

Vickersovu metodu (viz kapitola 2.4.3). Bylo pouzito zatizeni od 0,5 do 30 mN.

4.2.3 Uréeni fazového slozeni

Ke stanoveni fazového sloZeni byla pouZita rentgenova difrakéni analyza, jejimz
vysledkem je difrak¢ni zdznam, ze kterého se stanovi poloha, vyska, Sitka a intenzita
difrakénich linii. Na zéklad¢ difrakéniho zdznamu, ktery je specificky pro kazdou fazi,
ur¢ime, jaké faze se ve vzorku nachazeji.
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Rentgenova difrakéni analyza vyuziva pravidelné rozlozeni atomu v krystalu. Dopadne-
li rentgenové zéfeni na krystal, dojde k rozkmitani elektront jednotlivych atomii. Tyto
elektrony nasledné vyzaiuji elektromagnetické zareni o stejné frekvenci jako dopadajici
zateni. Smér je dan strukturou krystalu a vlnovou délkou rentgenového zareni A. Tento

princip je znazornén na obr. 13. Difrakce je vyjadfena pomoci Braggovy rovnice.
nil = Zdhkl sin 0,

kde A je vInova délka dopadajiciho zafeni, n je fad difrakce, dpy; je mezirovinna

vzdalenost, O je tihel mezi dopadajicim zafenim a vzorkem.

Obr. 13 Reflexe rentgenového zafeni.

Kuréeni fazového slozeni vrstev byl pouzit XRD difraktometr PANalytical
X'pert PRO v Bragg — Brentanovu uspotadani s médénou rentgenkou, viz obr. 14. VVzorek
je upevnén na drzéku a pohybuje se thlovou rychlosti w a pohyblivy detektor, pohybujici

se dvojnasobnou rychlosti, snimd intenzitu rozptyleného zafeni.

Vzorky byly ozafovany zarenim o vinové délce Acykq = 0,15418 nm.

Rentgenka Detektor

Obr. 14 Schéma Bragg-Brentatnova uspotadani.
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5 Vysledky a diskuze

5.1 Depozi¢ni parametry

Vrstvy Ti,ALV a (Ti,Al,V)N zkoumané v této praci byly vytvofeny na experimentalnim
zafizeni popsaném V kapitole 4.1. Pti pfipravé vrstvy byl pouzit stejny ter¢ tvoreny
z materialu VT6: slitina Ti,ALLV (90 hm. % Ti, 6 hm. % Al, 4 hm. % V), ktery je zobrazen

na obr. 12. Parametry depozice jsou uvedeny v tab. 2.

Tab. 2 Depozi¢ni parametry.

vrstva Ti,ALV (Ti,ALLV)N
pn2[Pa] - 1

pr [Pa] 2 2

Ts [°C] 300 300

tp [min] 20 90

5.2 Vysledky

5.2.1 Struktura

Ke stanoveni struktury Ti,ALLV a (Ti,Al,V)N vrstev byla pouZita rentgenova difrakce.
Z difrak¢nich spekter, viz obr. 15, je zfeymé, Ze nejvyraznéjsi vrchol (pik) pro vrstvu
Ti,AlLV se nachazi na pozici 260 = 38,4°. Tomuto thlu odpovida reflexe od roviny (002)
a — Ti. Pro vrstvu (Ti,ALLV)N se jedna o uhel 20 = 42,6°, ktery odpovida roviné¢ (200)
faze TiN. Tento vrchol je vyrazné mensi nez vrchol od roviny (002) vrstvy Ti,Al,V, coz je
zpusobeno mensi velikosti zrn vrstvy (Ti,Al,V)N, ktera zptisobuje vyssi tvrdost vrstvy. Ta

vSak byla u této vrstvy piedpokladana.
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Obr. 15 Difraktogramy zkoumanych vrstev.

Dale byla zkoumana tloustka vrstvy h, drsnost R, a vnitini pnuti 0. Naméfené hodnoty

jsou uvedeny v tab. 3. Z tabulky vidime, Ze vrstvy vzniklé na ocelovych substratech jsou

siln€j$i, coz je zpusobeno vétsi tloustkou ocelového substratu. Jeho povrch se tak nachazi

blize magnetronu, nez je tomu v pifipadé kiemikového substritu. Vrstvy nanesené na

kfemikovych substratech maji mensi drsnost ve srovnani s odpovidajici vrstvou na

ocelovém substratu, jelikoz hodnoty drsnosti zavisi na drsnosti pouzitého substratu.

Tab. 3 Namétené hodnoty vlastnosti zkoumanych vrstev.

TiAIV (TiIAIV)N TiAIV (TIAIV)N
(ocelovy substrat) (ocelovy substrat) | (kfemikovy substrat) | (kfemikovy substrat)
h [nm] 3210 + 50 4080 + 40 2100 + 30 2970 + 30
R, [nm] 30+ 13 80 + 20 28+7 3417
o [GPa] - - -1,70 £ 0,011 -1,34+ 0,09

31




5.2.2 Mechanické vlastnosti
Mechanické vlastnosti byly zkoumany na piistroji popsaném v Kapitole 4.2.2. Za
spravné hodnoty mechanickych vlastnosti se povazuji ty hodnoty, které nezavisi na

velikosti zatizeni L. V tab. 4 jsou uvedeny vysledky méfeni mechanickych vrstev Ti,Al,V

a (Ti,ALV)N.

Tab. 4 Mechanické vlastnosti Ti, ALV a (Ti,ALV)N vrstev méfené pii vybranych

hodnotach zatizeni indentoru L.

L [mN] vrstva H [GPa] E* [GPa] gl* [-] We[%] dmax[nm] dr;lax [-]

05 TiLALV 11,9+ 15 | 100+ 20 0,12 £ 0,03 96 + 11 6,112 0,019 £ 0,006
(MLALVIN | 4042 | 130460 | 008004 85+ 15 60 +3 0,0149 £ 0,0008
) TLALV | 40414 | 109410 | 0134002 8948 81+ 4 0,0253 + 0,0013
(TLALV)N 13+2 160 + 30 0,09 + 0,02 9247 72+ 4 0,0179 +0,0010
i TLALV 96103 | 12545 | 007740004 | 5042 185+2 | 0,0576+0,0011
(MLALVIN | 5642 | 230412 | 011640011 | 8144 | 1292414 | 00317 +0,0005
0 Ti,ALV 9,6 + 0,4 141+4 | 0,068+0,003 | 44,2+0,8 258+ 4 0,0802 £ 0,0018
(TLALVIN 2442 260+ 12 | 0,095+ 0,009 78+ 6 179+ 4 0,0438 £ 0,0011

2 TiLALV 92+02 | 154+3 | 0,059+0,002 | 41,0411 363+ 4 0,113 + 0,002
(MLAIVN | 3543 | 310420 | 010440012 | 7642 229+6 | 0,0562+0,0016
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Obr. 16 Tvrdost H (plné symboly) a efektivni Youngtv modul E* (prazdné symboly)
vrstev Ti,AlV (kolecka) a (Ti,Al,V)N (trojahelni¢ky) v zavislosti na zatiZzeni indentoru L.

Z obr. 16 je patrné, ze hodnoty tvrdosti H i efektivniho Youngova modulu E* jsou pro
vrstvu (Ti,AlLV)N vyssi nez pro vrstvu Ti,Al,V. Tyto vysledky nejsou prekvapivé, jelikoz
nitridové vrstvy vykazuji vyssi tvrdost, viz kapitola 2.2.3. Hodnoty efektivniho Youngova
modulu E* rostou se zvySujicim se zatizenim. Dale vidime, Zze tvrdost vrstvy Ti, ALV je

ptiblizn¢ konstantni v rozmezi zatizeni 5 — 30 mN s hodnotou kolem 10 GPa.

. . . . d L . N
Na obr. 17 jsou vyneseny zavislosti poméru % a elastické vratnosti W, na velikosti

dmax

zatizeni L. Pomér —, Pro vrstvu (Ti,ALV)N je mensi nez 0,1, coz je zpisobeno vyssi

tvrdosti vrstvy, a proto indentor nepronikne do takové hloubky, jako tomu bylo u vrstvy
Ti,Al,V, kde hodnota piesahla hodnotu 0,1.
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Obr. 17 Pomér 4max (pIné symboly) a elastické vratnosti W, (prazdné symboly) vrstev
Ti,ALV (kolecka) a (Ti,Al,V)N (trojahelnicky) v zavislosti na zatizeni indentoru L.
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Obr. 18 Elasticka vratnost W, (plné symboly) a pomér Ei (prazdné symboly) vrstev

Ti,ALLV (kolecka) a (Ti,Al,V)N (trojuhelnicky) v zavislosti na zatizeni indentoru L.

34

W, [%]

*

H/E [-]



Z obr. 18 vidime, ze pro vrstvu Ti,Al,V byly hodnoty poméru Ei mensi nez 0,1, coz

souvisi s jeji nizkou elastickou vratnosti. Pro vrstvu (Ti,Al,V)N je pomér Ei v blizkosti 0,1.

5.2.3 Tribologické vlastnosti
Tribologické vlastnosti vrstev Ti,ALLV a (Ti,Al,V)N byly méfeny pouzitim WC kulicky
zatézované sSilou L =2N. Kulicka se pohybovala po celkové tribologické

draze s = 1000 m rychlosti v =5 % Namétené koeficienty jsou uvedeny v tab. 5.

U vrstvy Ti,Al,V doslo k otéru az na substrat a necistosty, které vznikly rozemletim vrstvy,
zvysily koeficient tfeni. Zavislost koeficientu tfeni p na délce tribologické drahy s je

znizornéna na obr. 19.

Tab. 5 Tribologické vlastnosti.

k| 10-6
K Nm
Ti, ALV _ _
(Ti,ALV)N 0,800 + 0,003 11,6 + 0,5

ocelovy substrat

0 150 300 450 600 750
s [m]

Obr. 19 Hodnoty koeficientu tfeni u vrstev Ti,Al,V a (Ti,Al,V)N v zavislosti na draze s,
pro porovnani je zanesen 1 prubéh koeficientu tfeni ocelového substratu.
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6 Zaver

Prvnim cilem bakalaiské prace bylo prostudovani soucasného stavu problematiky
magnetronového naprasovani nitridovych vrstev materiala, vysetieni jejich mechanickych
a tribologickych vlastnosti. Tento cil je zpracovan v kapitolach 2 a 5. Dal§im bodem této
praice Dbylo seznameni se Sprocesem reaktivniho magnetronového naprasovani
a pfislusnymi analyzami vrstev. Hlavni ¢ast této prace se zabyva rozdilem mechanickych
a tribologickych vlastnosti kovovych a nitridovych vrstev pfipravenych pomoci

reaktivniho magnetronového naprasovani.

V ramci bakalaiské praci se zkoumaly vrstvy Ti,ALV a (Ti,ALLV)N na ocelovych
a kfemikovych substratech. Vrstva na ocelovych substratech méla tloustku pro Ti,Al,V
h = 3210 + 50 nm a pro (Ti,AlLV)N h = 4080 + 40 nm. Vrstvy vzniklé na kiemikovych
substratech byly slabsi, konkrétn¢ pro Ti, ALV h = 2100+30nm a (Ti,Al,V)N
h = 2970 + 30 nm.

Drsnosti pro Ti,Al,V na ocelovém substratu R, = 30+ 13 nm a na kifemikovém
substratu R, = 28 + 7 nm jsou srovnatelné. U wvrstvy (Ti,ALV)N se drsnosti li§i: pro
ocelovy substrat R, = 80 + 20 nm a pro kiemikovy substrat R, = 34 + 7 nm.

Z vysledku analyzy fazového slozeni vidime, ze u vrstvy Ti,Al,V je zastoupeni a-Ti
v rovinach (0 0 2), (1 0 1) a (1 0 2). U vrstvy (Ti,ALV)N jsou roviny od TiN (1 1 1)
a(200).

Z vysledki méfeni pii zatizeni indentoru L = 0,5+ 30 mN je patrné, ze pii pfilis
nizkych zatizenich nemtizeme povazovat vysledky za vérohodné, protoze jsou zkresleny
drsnosti povrchu, necistotami ¢i nepiesnym tvarem indentoru. Pro vrstvy s vyssi tvrdosti,
jako jsou napt. (Ti,Al,V)N vrstvy, je nutné pouzit zatizeni vyssi. Pii vysokych hodnotach
zatizeni indentoru pronikne indentor do blizkosti rozhrani substrat — vrstva a dojde tak

k ovlivnéni vysledku vlastnostmi substratu. Z tohoto diivodu je nutné zarucit, ze pomér
d v v v T , - - .
% bude mensi nez 0,1. V piipad¢ diskutovanych vrstev lze povaZovat za vérohodna

meéfeni pii zatizenich 5 + 25 mN pro vrstvu Ti,Al,V a od 15 mN pro vrstvu (Ti,Al,V)N.
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U vrstvy (Ti,AlLV)N byl naméfen koeficient tieni 4 = 0,800 + 0,003 a koeficient otéru
3
k=(11,6+0,5)-10"° % U vrstvy Ti,AlLV doslo k otéru az na substrat a nebylo tak

mozné urcit koeficienty tfeni a otéru.
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