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Historie CVD

Chemical VVapour Deposition
80. 1éta 19. stoleti:

zvyseni trvanlivost vlaken v zarovkach: potazeni tenkou vrstvou grafitu, popi. kovu

vyuziti pii pfipraveé vysoce cCistych kovt, napi. Ni, Ta, Ti, Zr...
po 2. svétove valce:

prudky rozvoj: tvrdé vrstvy odolné proti abrazi, adhezi, diftzi

nebo tepelné-mechanickému namahani
70. léta 20. stoleti:

Siroké prumyslové pouziti
Vyvoj CVD:

kombinace nékolika védeckych disciplin:

= termodynamiky, kinetiky, fyziky plazmatu, dynamiky tekutin, chemie ....

= termodynamicky nerovnovazné podminky pii vytvareni vrstev —
obtizn¢ predikovatelné vlastnosti

Vyuziti:
elektronika
polovodice
optika L i Elﬁ&iﬁﬁﬁ&ﬂfm a investiéni fondy
Op toelektronika e ege Operagni program Vyzkum, vyvoj a vzdélavani

strojirenstvi ...
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Chemické reakce

Reakce: v plynné fazi nebo na povrchu vyhiivaného substratu —
depozice pevné latky na substratu - vznik struktury na atomove urovni
Prekurzory: vychozi latky, z niz vznika chemickou pfeménou
vysledny produkt
Iniciace reakci:
termicka aktivace
- velmi vysoké teploty (nad 900°C)
- n1Z$i teploty pro organokovové prekurzory (MOCVD)
aktivace plazmatem
- teploty 300-500 °C
fotoaktivace

- ultrafialove zareni — aktivace reaktantu nebo meziproduktu
Vyuziti: Pfiprava tenkych filmi, praski, vlaken, otéruvzdornych vrstev



Typy reakci

1) Termicka dekompozice: rozpad molekul

nejCastéjn 1 prekurzor

CH, @)  — 2Hy(g) + C(s) diamant,

NiCO,(g) — Ni(s) + CO(g)
SIHL9)  — SI(s) + 2 Hy(g)
Vyuziti:

vyroba Cistych kovu

D

_C\(Diamond-like carbon)

CVD - Chemical Vapour Deposition

Q¥

odcéerpavani

pfivod plynu

1 privod plynu l

Cerpavani

, molekula CH4

Atomy uhliku

molekula vodiku




Typy reakci

2) Redukce vodikem
Prekurzory: halogenidy

WF4(g) + 3 Hy(g) — W(s) + 6 HF(9)
SiCl,(g) + 2 H,(g) — Si(s) + 4 HCI(g)

Vyhoda: niz$i reak¢ni teplota oproti termicke dekompozici

Vyuziti: vyroba polovodiCu a vlaken s vysokou pevnosti

3) Koredukce (vodik redukuje 2 prekurzory)
TiCl,(g) + 2 BCl,(g) + 5 H,(g) — TiB,(s) + 10 HCI(qg)
Vyuziti: keramické materialy: oxidy, karbidy, nitridy, boridy ...
vlakna z TIB, - extrémni pevnost:
- pro kompozity pro konstrukce letadel



Typy reakci

4) Redukce halogenidii kovy (Zn, Mg, Na, K ...)
TiJ,(g) +2 Zn(s) — Ti(s) + 2 ZnJ,(Q)

TiCl,(g) + 2 Mg(s) — Ti(s) + 2 MgCl,(g)

Vyuziti: vyroba Cistych kovu

5) Oxidace a hydrolyza
zdroje kysliku:
O,, CO,, O, (generovan v obloukovém vyboji v O,)
Sil\-l4(g) + Oyg)— Si%) + 2 Hy(9)
silan: toxicky plyn napft. pro vyrobu solarnich ¢lanku
2 AICI;(g) + 3 H,0O(g) — Al,O4(s) + 6 HCI(g)
Vyuziti: vyroba oxidickych materiala



Typy reakci

6) Vznik karbidu a nitridu
reakce halogenidia s amoniakem (rozklad na H, a N)
s uhlovodiky (CH,...)

3 SiCl,(g) + 4 NH4(g) — SisN,(s) + 12 HCI(g)

TiCl,(g) + CH,(g) — TiC(s) + 4 HCI(g)
kombinace: TICN
TICl,+0,5N,+2H, — TiN(s)+ 4 HCI

Vyuziti: vytvareni tvrdych povlakl z plynné faze
nastroje pro obrabéni, tvareni...
teploty: nad 1000°C



TENKE TVRDE POVLAKY- CVD, PVD

Nastroje: obrabéci, tvareci ...
zvySeni tvrdosti povrchu — zvySeni odolnost proti opotrebeni
moznost prace pri zvySenych teplotach

zvySeni provozni spolehlivosti a Zivotnosti

sniZeni vyrobnich nakladu

uspora energii a materiala
Substraty:

rychlorezna ocel (RO)

slinuté karbidy (SK)

cermety

rezna keramika



Porovnani tvrdosti povlaku CVD
s tvrdostmi ruznych materialu a vrstev

zuslecht.
kalené
nitridace
tvrdy Cr
TiC-WC
CVD -Cr©
CVD - Al203
CVD - Ti(C,N)
SiC

CVD -TiC
BC

diamant ]

0 1000 2000 3000 4000 5000 510/0]0) 7000 8000 9000 10000

tvrdost /HV /



Méreni tvrdosti tenkych povlaku
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Nanoindenta¢ni méreni

Ninax = 2 UM

Vtisky vytvorené Berkovicovym indentorem
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Z.arizeni pro povlakovani CVD

Cistié plynu

Privod vody

:C—_—’ Vyroba
=~  TIiCN

Ekologicke
Cigténi




CVD - TICN

vyborna tvrdost a odolnost proti opotiebeni
zlepSeni odolnosti proti namahani ve strihu
zlepSeni kluznych parametru

kombinace: PVD (AITIN, PLC ...)

zatizeni SURO - VUHZ a. s. Dobra:

drzak na vzorky reaktor




CVD - TICN na nastroje

tvorba povlaku: chemicka reakce ve smési plyni za vysoké teploty - cca 1000°C

e nasledné tepeln€ zpracovani RO - vakuové kaleni s ndsobnym popusténim —

optimalni pomér povrchové tvrdosti a houzZevnatosti jadra

e nevyhoda - funk¢ni plochy nastroje nelze dobrousit

e vyhoda - fadové zvySeni Zivotnosti nastroje zeymena u stfiznych nastroji:
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Néstoj: ofezavaci matrice — materidl rychlofeznd ocel

Rm = 800 - 950 MPa




Vyhody: CV D

- vysoka adheze, tvrdost a odolnost vuci opotiebeni
- ekonomicky nejvyhodnéjsi pro tvorbu siln¢jSich povlaki (kolem 10 um)
- vhodné na povlakovani neptistupnych dutin a drazek
- rovnomeérna tloustka u tvarove slozitych nastroji a soucasti
- povlaky kovi, polovodicl a chemickych slou¢enin
- krystalicky ¢i amorfni stav
- vysoka teplotni stabilita vytvofenych vrstev
- relativné nizké naklady na zafizeni a fizeni procesu — vhodné pro velkovyrobu
Nevyhody:
- pt1 povlakovani se zaobluji hrany
- tahove pnuti ve vrstvé (vlivem rozdilneho koeficientu tepelné roztaznosti)
- pouzivani ekologicky problematickych toxickych chlorida kovii
- vysoka teplota pii deponovani, dlouhy pracovni cyklus: 8 az 10 hod.
- energetickd naro¢nost
- RO se popusti — nutnost TZ
- SK: muZe dojit k oduhlic¢eni povrchu vlivem difuznich pochod (pfedevsim

pii pripravé TiCN) — zvySi se tvrdost, ale poklesne houZevnatost

17



Priklady vyrobki (VUHZ)

Divize 400 - METALTEST

Divize 400 - METALTEST

Oftezavaci matrice, poviak TICN - CVD metodou

Razidlo - zahloubené pismo , TiCN (CVD)



Z.arizeni pro povlakovani CVD
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PVD a PCVD metody

n1z8i depozicni teploty: do 600°C
Setrn&j§i k substratim, zvlasts  DeEje:

kalenym ocelim odpatovani
moznost kombinaci vrstev, a rozprasovani

specialnich prediprav a ‘ho zdro;
naslednych uprav funkc¢nich pevieno zdroje

povrchd plazmochemicke

prodlouzeni trvanlivosti biita reakce
obrabécich nastroj

v W/

piima interakce

pii zachovani trvanlivosti bfitd plazmatu s povrchem



Porovnani metod

NAPAROVANI

NAPRASOVANI

IONTOVE ,,
POVLAKOVANI

IONTOVA
IMPLANTACE

zpusob ziskavani
deponovanych
Castic

odparovani terce:
odpor. ohiev, elektr.
svazek, oblouk. vyboj,

rozpraSovani terce: dc
vyboj, rf. vyboj,

napafovani nebo
naprasovani se silnou
lonizaci ¢astic

vysokoenergetické
ionty ziskavame
Z vyboje plazmatu

pouzita
atmosféra

vakuum, popft. reaktivni

plyn

Ar, Xe, popf. reaktivni
plyn

Ar, popt. reaktivni plyn

vakuum

pracovni tlak

10 Pa

0,1 az 10 Pa

0,1 az 10 Pa

10° az 10 Pa

transport ¢astic

pfima cesta na substrat
S minimem srazek

rozptyl ¢astic vlivem
srazkoveého procesu

silny srazkovy proces
Cisténi substratu

pfima bezesrazkova
cesta na substrat

energie Castic

0,2az1,0eV

0,1 az 100 eV

2 az 5 keV

10 az 100 keV

predpéti na
substratu

0

0

- 200 az - 3000 V

10 az 100 keV

depoz. rychlost
[pm.min’™/

10 az 4 000

5.1073C4

0,1az 25

0,01

adheze

dobra (zavisla na
teploté substratu)

velmi dobra

vyborna (zavisla na
predpéti substratu)

lonty vytvrzuji
povrc hovou vrstvu




Naparovani

vakuum (10-° Pa)
bez predpéti

depozicni rychlost
10 - 4 000 um min-?
vliv substratu

drzak naparo-

neutralni -2 " .t vapych pred-
Dlyn -—?'1 °* e RS

»ete,*,* ¢ | Nnaparované

v , B predmety
vyparovany g ey vyparovane
| kov N R kpvove

P 53 T — _predmety
A — vakuove

vyparnik cerpadlo




Reaktivnl naparovani

+ chemicka reakce mezi kovem

a plynem drzak povlakovanych katoda
moderni zdokonaleni: ..
reakcni
s pfedpétim neutrdln = PYR
v T plyn =
napt. TIN
povlckovogé/
predmety
~500°C | vakuové
— cerpadlo
zdroj —— = yparnik
vyparovaného ¥ P
materialu = anoda




PACVD - Plasma Activated CVD

Plazmaticky aktivované¢ CVD metody
Princip:
zvySeni energie plynné atmosféry ionizaci a aktivaci v plazmatickém vyboji
chemicky aktivovane¢ plazma — sniZeni depozicni teploty
tvorba plazmatu
- v reaktivnim plynu (napt. NH,)
- pomoci vné¢jSiho elektrického zdroje (nizkofrekvencni stifidavé napéti, vysokofrekvencni
sttidave napéti, stejnosmerné napéti, pulzni stejnosmeérne napéti)

Vyhody: Vlastnosti vrstvy

nizka teplota povlakovani - 1050°C [ Adheze Teplotni stabilita
zanedbatelna diflze mezi substratem a vrstvou &= | | cvD .
termodynamicky nerovnovazné podminky — /\ O /\

vrstvy s unikatnimi fyzikalnimi vlastnostmi
napt. ZrN, HfN, CrN, TiAIN, TiAISIN
a jejich kombinace - multivrstvy,
nanokrystalické kompozity

Nevyhody: e L
hordi reprodukovatelnost ¥ \/
mensi vyrobni kapacita 7 Pnuti

750°C 1

PACVD

0o
OO




MWPCVD
Micro Wave Plasma CVD

Mikrovinna plazmaticka metoda
Nizké pracovni teploty:
bézné 600°C, lze 1480 - 560°C

LECVD

Laser Enhanced Chemival VVapour Deposition

Laserovym zarenim aktivovana metoda
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MOCVD
Metallo-organic CVD

proces za pouziti metal-organickych latek

Iridium deponované pomoci MOCVD zvysuje

odolnost raketovych trysek vuci korozi pri1 teplotach
nad 2000°C

HFCVD
Hot-Filament CVD

Vyuziti odporove zhaveného vlakna
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MTCVD - Middle Temperature CVD

Strednéteplotni CVVD
nanaseni vrstev z plynné faze - nizsi teploty: 700 - 850°C
acetonitril (CH;CN) nebo metylkyanid (vysoce toxicky a hotlavy)
zdroj Ti - chlorid titaniCity
rychlost rastu vrstvy TICN - cca 3x vyssi nez u CVD metody
Vyhody:
difizni pochody mezi nartistajici vrstvou a substratem vyrazné potlaceny

podkladovy SK se diky vysoké reaktivité systétmu TiCl, - CH;CN nepodili na
ovlivitovani vrstvy

— zanedbatelna diftze C ze substratu do vrstvy

niz$i T - nedochazi k poklesu houzevnatosti podkladového SK

— bfitoveé desticky odolnéjsi proti mechanickym raztim, 1ze pouZzit pii vysSich
posuvovych rychlostech

— lze vyrabét biitove destiCky s vétSimi kladnymi thly ¢ela (a tedy menSimi Ghly
bfitu) bez rizika vylamovani ostii v pferusovaném fezu

mala drsnost povrchu

ohybova pevnost substratu - t¢mét nezménéna

EVROPSKA UNIE 5
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Povlakovani reznych nastroju z RO

Technologicky postup:

dokonalé ocisténi a odmasténi - mirné alkalické vodné
roztoky tenzidu, ultrazvukove lazné€ a vodne oplachy

suSeni: proud tepleho vzduchu, susicky
vakuova komora - odCerpani povrchové vazanych plynu

proud 1ontu plynu nebo kovu - odstranéni nékolika
nanometru povrchove vrstvy, ohfev: 30 do 500°C

kotveni vrstvy - CasteCna modifikace povrchu implantaci
castic, mezivrstvy

jedno- nebo vicevrstevné povlaky s jednoduchou ¢i
gradientni strukturou, ruzne tloustky ...

zchlazeni nastroju pod teplotu oxidace oceli, tedy pod
200°C, vyymuti z komory



TYPY TENKYCH POVLAKU

Povlaky prvni generace

monovrstvy z jednoho typu materialu: TiN
zékladni nejdéle pouzivana vrstva

mikrotvrdost 20 az 25 GPa (cca 2000 az 2500 HV)
barva zlata

siroké aplikace

dobri elasticita a adheze

tazné nastroje




Povlaky prvni generace

TIC
TICN
mikrotvrdost 30 az 40 GPa

barva hnédoc¢erna az bronzova:
dekorativni povlaky

problematické dosahovani
rovnomernosti

ZrN
vlastnosti jako TiN, ale vyssi cena
biokompatibilita: medicina:
nastroje, protetika
barva zlata: dekorativnim povlaky
CrN
Al,O....



Povlaky druhe generace

AITIN, TIAIN
mikrotvrdost 25 az 33 GPa
barva od rtizovofialové po cernoSedou
vysSi vyrobni naklady
vyborna odolnost vuci vysokym teplotam
pro vysokorychlostni obrabéni

s povrchovou vrstvy Al,O, - sniZeni tfeni, zvySeni difizni odolnosti
a zlepSeni feznych vlastnosti.

Nejpouzivanéjsi vrstvy pro obrabéci nastroje:
monovrstvy, popr. strukturované vrstvy TiAIN s vysokou tvrdosti
a tepelnou odolnosti
prisady Hf, Cr, Nb, Si...— velmi jemna a stabilni struktura
TIAISIN
TiAlISiN, TiCrCN, TiZrN...



Povlaky druhe generace

Diamantu podobné DL C vrstvy

technologie CVD: mikrrotvrdost do 60 GPa

technologie PVD: nizsi teploty — nizsi
tvrdost a tepelna odolnost

velmi nizky koeficient tfeni

barva Cerna

automobilovy pramysl: ¢erpadla, zamky ... |

nevhodné na néstroje obrabgjici ocel :
Me:C-H

barva Cernd barvy

mikrotvrdost okolo 14 GPa

kluzne povlaky - levnéjsi nez DLC - vrchni
mazna vrstva na tvrdém, otéruvzdorném

povlaku R e o
Kombinované vrstvy Vrstva TICN + AlITIN
Me-BN zvétSeni 3000x

s obsahem kubického BN, resp. sp° vazeb —
vysoka tvrdost a nizky koeficient treni
pro pripady, kde neni vhodny diamant



Povlaky treti generace

vicevrstvé povlaky (2, 3 i vice vrstev)

S ostfe ohrani¢enymi prechody mezi jednotlivymi
vrstvami

Povlaky s horni vrstvou TiN:
zajisténi nizké drsnosti povrchu britové desticky
sniZeni tepelného zatizeni — lze pouzit pri vysokych
reznych rychlostech

vrstva TiIN — sniZeni koeficientu t¥eni, zvySeni
odolnosti proti oxidaci

vrstva Al,O; —>

zvySeni odolnosti proti difiznimu a adheznimu
opotiebeni (tvorba nariistku)

prvni vrstva TICN s vyrazné vlaknitou
(sloupkovitou) strukturou — zvySeni odolnosti
britové destiCky proti mechanickému opotrebeni
(vydrolovani a vylamovani)

mezi substratem a prvni vrstvou TiCN miize byt
dalSi tenka mezivrstva s vysokou houZevnatosti

specialni podkladovy SK

~
B
R S

e

<~. “Podkladoyy SK.




Povlaky treti generace

Kombinace:

povrchové vrstvy:
ZrCN, ZrTiCN, TIHfCN, ZrCN/ZrO,, Al,O,/ZrO, ...

Povrchova vrstva ZrCN
velmi dobré tieci vlastnosti
vysoka ohybova pevnost
velmi kompaktni jemnozrnna
struktura bez mikrotrhlin
(¢asto u TiCN)
pro britové destiCky pro soustruZeni:
tloust’ka 15 - 25 um
vyborna adheze
vysoka mechanicka stabilita

Povrchova vrstva ZrTICN
kompaktni vlaknita struktura
vysoka pevnost v ohybu



Povlaky treti generace

Vicefazova vrstva ZrCN / ZrO,
synergické vyuziti vyhodnych
vlastnosti obou materialu

Zr0O,:

: vysoce inertni vii€i piisobeni
Vrstva TIHTCN kapalin a horkych kovi
tloust’ka 14 pm

) velmi nizka tepelna vodivost —>
vysoka tvrdost sniZeni tepelného toku
Mezivrstva TiN Z obrobku a trisky do nastroje

nizky koeficient tfeni vuci
koviim pri vysokém
mechanickém zatizeni
tvrdost pomérné nizka
¢ ZrCN (nebo Al,O,):

vysSi tvrdost
Mezivrstva TiN
- Povrchova vrstva:

mékci faze rovnomérné
rozptylena v tvrdsi matrici




Povlaky treti generace

Technologie MWPCVD
mikrovinna plazmaticka CVD metoda

| Karbid boru

< BAWCHBCO

karbidy boru:
B13C, a B5C,
mezivrstva z TIC:
tloust’ka 1 gm
lapovany podklad:

WC - Co (94% - 6%0)
drsnost povrchu:
R,=0,25 um

tl. vrstvy:

t=15 um



Slozeni povlaku Mikrofotografie
\ r
Povlaky treti generace | .
T!C
Tl(?N
MATERIALY fy PRAMET PRO SOUSTRUZEN{ e
TiICN
SK + CVD:
vyS$§i vykonnost pfi soustruzeni oceli TiN
a litin vysokymi a stfednimi feznymi TICN
D v e e, ALO,
rychlostmi pfi aplikaci stfednich TiCN
a vysSich posuvii ALO,
Vysoka odolnost CVD povlakli: = siozeni poviaku Mikrofotografie EE'
e proti vymilani Cela i
* proti oxidaci bfitu ALO,
« proti otéru hibetu o~
Opotiebeni ALO,
« charakteristicka R
pro vySssi fezné rychlosti
resp. teploty
 nevhodné¢ pfi nizkych
posyvegh: %NN
projevuje se mensi TiC
ostrost bfitu T'T;CNN
ovlivnéna procesem CVD




Povlaky Ctvrté generace

specialni multivrsty

méné Ci vice vyrazné prechody mezi
jednotlivymi vrstvami

dalsi nové materialy:

Al,0,+Zr0O,, B,C, CrC, Cr,C,, HfC, HfN,
MgO, SIO,, TaC, TaCN, TaN, TiN/NbN,
TIN/TaN, Ti,N, TIO,, TIC+TIB,, Y,0,, ZrC

~ EVROPSKA UNIE
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Supermrizky

pravidelné stridani dvou typu vrstev s ruznymi vlastnostmi
vlastnosti :

odliSné od vlastnosti monovrstev stejného prumérného sloZeni

tvrdost a houZevnatost zavisi:

- na tloust’ce jednotlivych vrstev vrstya AITiIN

- na poméru slozek

- na typu kombinovanych materialua

nelze popsat smésovacim pravidlem

odolnost proti Sireni trhlin:

rozhrani vrstev

= bariéra proti Sireni trhlin

drsnost povrchu:

velmi mala

— vyrazné sniZeni treni

mezi triskou a Celem nastroje

— sniZeni mnoZzstvi vzniklého tepla

— nizsi teploty — neklesa tvrdost

odolnost proti chemickym reakcim A TR
v . vistva TiN = malym obsahem AITIN

— vySSsi trvanlivost

vysoké ubéry obrabéného materialu




Supermrizky

stridani velmi tenkych vrstev s ruznymi vlastnostmi
tloust’ka jednotlivych ,,monovrstev* 3 az 10 nm —
vysledné vlastnosti vrstvy:
velmi vysoka tvrdost

odolnost vuci Sireni mikrotrhlin

Multivrstvy:
TIN/ TICN, TiN/ TiAIN, TiN / TaN

napr. 60 vrstev s tl. 140 nm

zobrazeni pomoci TEM:




NanoKkrystalicke kompozity

kombinace nanovrstev
a nanokompozita




Nanokrystalicke kompozity
termodynamicky tizena segregace
dvoufazoveho nebo vicefazového
systému: TIN / SigNy, Ti, ALN/SI;N, ...
stabilni nanokompozity s jemnozrnnymi,
rovnomerne rozptylenymi krystaly

(velikost pod 10 nm), zakotvenymi \

ve vhodné matrici

hranice mezi jednotlivymi krystaly
velmi tzké (pod 1 nm)

slozky - vzajemné nerozpustne
alespon jedna slozka krystalicka
termodynamicky stabilni material

— pti zvySovani T (az do 1000°C)
nedochazi k ristu zrn vy soka chemicka a tepelna stabilita

jemnozrnna struktura — vysoka tvrdost
hranice zrn:
efektivni bariéra proti Sifeni poruch

vysoka tvrdost

P EVROPSKA UNIE S
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Nanokrystalické kompozity

Nanokrystalicky kompozit
nc-(Ti  AlL)N /a-SizN,)
ménici se pomér T1a AlS1
Zobrazeni pomoci TEM:

Nanostrukturni vrstva:
(Ti,ADN + BN + TiB,

90 % nanokrystalickych (26 nm) zrn (Ti, AI)N

10 % amorfni faze BN A e
- umoZznuje urCity posun zrn pii zatizeni
- snizuje modul pruznosti

- zvySuje houZevnatost

- zvySuje odolnost proti opotiebeni
malé mnozstvi TiB, —

- tvrdost blizka diamantu

- vyS$i teplotni odolnost

> \
: o3
-----



Lubrikac¢ni (samomazné) povlaky

Vrstvy MoS, (PVD)
evyrazne¢ snizeni tfeni mezi
celem nastroje a odchazejici tfiskou

— ni1Z8i tepelné zatiZzeni nastroje AT RISINE
— zvySeni trvanlivosti \
kalotest - OM:

Kombinace TiAIN a MoS, (WC/C

DLC (diamantu podobné) vrstvy
epouziti ve formé kompoziti:
samomazna faze rozptylena uvnitf
tvrdé vrstvy pi1 suchém obrabéni,
obrabéni mékkych materidla

pro kluzn¢ aplikace




Kombinace

zarove nastriky (slitinové, keramickeé,
cermetoveé)
+ nanokrystalicka tenka vrstva MoS, (PVD)

— vyrazné zvySeni odolnosti proti
opotrebeni lehkych kovi

EVROPSKA UNIE
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Vlastnosti povlaku

mikrotvrdost - k nejtvrdsim patii DLC povlaky, jejichZ mikrotvrdost
piesahuje 30 GPa (galvanicky piipraveny ,,tvrdochrom*: max. 9 GPa

otéruvzdornost - napf. u feznych nastroji

tloust’ka - nejcastéji je méena pomoci kalotestu (probrouseni kulového
vrchliku a nasledny odecet optickym mikroskopem), zpravidla se pohybuje
v rozmezi 1 - 4 um (PVD) 1 vétsi tloustky (CVD)

tepelna odolnost - povlaky odolavaji teplotam az 800°C (povlaky na bazi
Cr a Al) a zaroven tvofti tepelnou bariéru - vysokorychlostni obrabéni:

78% tepla odvadéno tiiskou

Korozivzdornost - zavisi na mikroporovitosti a schopnosti nékterych prvki
obsazenych ve vrstvé se pasivovat: povlaky obsahujici hlinik, napt. TIAIN
a uhlikové povlaky

sniZeni tfeciho odporu - nizky koeficient tfeni maji napt. MoS,, WC/C
a DLC (Diamond Like Carbon);

adheze - nejjednodussim mérenim byva pozorovani okrajui vpichu
vzniklého Rockwellovym hrotem;

modul pruznosti, vnitini pnuti, stechiometrie apod.

el EVROPSKA UNIE
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SLOZENI TENKYCH POVLAKU

nove typy tenkych vrstev: sloZzeni neni homogenni v celé tloust'ce
(mezivrstvy, gradované vrstvy, multivrstvy, supermiizky)
metody hodnoceni:
SEM: fadkovaci elektronova mikroskopie s lokalni elektronovou mikroanalyzou
GDOES: opticky emisni spektroskop buzeny doutnavym vybojem:

Element C Cr2 Fe Mo N Ti Vv W

prl merenl _]SOU Y (%] 100 10 100 10 100 100 10 10
0 dprasovany aQ tomy Y Axis University of West Bohemia, KMM - laboratory of GDOS; Sample: Obdelnik (weight %)

1,0
Z povrchu vzorku —

. Fe
, 0.8 = Ti ; Fe
hloubkovy | T
W 14 . 1

koncentrac¢ni profil: =

, Fe

Cr2 w w
Cr2 cr2
Ti W Mo Mo
04 | o
Mo
Vv
cr2 = cr2 F?M = = ; Vv
0,2 N W
c Ti
e ; c
Mo Mo W N N c c
00 Fe- W Fe W Fg r o e . —N T
=1 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22

Depth[um]



MORFOLOGIE TENKYCH POVLAKU

PVD - reaktivni obloukové odpafovani ve vakuu:

covita mikrostruktura

- makrocasti atom( materialu katody uvolnéné

ovani iontil z katodovych skvrn

pii lokalnim pfehfati pf1 mi
CVD - ¢lenita morfologie




Lin {(Counts)

Fazové slozeni (rtg. difrakce)

[
*
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Hodnoceni adhezivné-kohezivniho chovani

Scratch tester Revetest CSEM

Podminky méreni:

= diamantovy hrot ve tvaru
Rockwellova kuZzele

= rychlost zvySovani sily 100 N/min

* maximalni sila 80 N

= rychlost posuvu stolu 10 mm/min
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Evropské strukturalni a investi¢ni fondy

Operacni program Vyzkum, vyvoj a vzdélavani MINISTERSTVO BKOLSTVI
MLADEZE A TELOVYCHOVY




Hodnoceni adhezivné-kohezivniho chovani

F . normalova sila

F, tangencialni sila

u=F./F_frikéni
koeficient

AE signal
akustické emise

Doporucovana
drsnost:
R, <0,25 um

TiN: R, = 0,15 zm

are - [<Untitled> {NONAME}]
File Edit Instrument ‘window Help

b e SR & e Iw REE R EE AR

TiCH |

Scratch test

10007 100,077 1.007] 100
Load type : Progressive =I
Initial load : 1,069 M
Final load : 80,186 M
Loading rate : 92,33 M/min
AE Senaitivity : 1
Speed : 9.774 mrm/min 800~ 800— 080 20
Secratch length : 8.4 mm
Date : 30.4.2003
Time : 8:48:11 F
Indenter
Type:  FRockwel
Ind M* B00—  B00— 060 // B0
Material : Diamond
Radiuz : 200 pm
Critical loads [M)]
Optical  FT AE Pd
1 7307 4018
2 51,73 40,0 40,07 0404 40
3 53,96
4 B0,&2
5 B4 52 f\/ L
2000 20.0-7 0.204 // 20
4 /_(-‘
M)\w o
0ON_| 00N U,DD_'(_'JWM‘\E'««MWWW 0%
T T T T T T T 1
107N 16,95 3283 4371 54,53 80,47
T T T T T T T 1
0,00 mm 164 337 5.06 £.74 5.43
[ Nl force [ Frictional force [~ Friction coeffficient [ Acoustic Emission :
Mrformation 4 1 4 2 f
|Left click : frame the region to be zoomed / Right click : azzign a critical load. . Fr=3.28 N #=0.23 mm | Fr=3.33 N Ft=0.04 N p=0.013 AE=0,06

TiCN: R, = 1,28 um

i Start || J IE Scratch software

& Photo Deluxe




Vrypy v povilaku TiN (PVD) na NO

fl

i H
Lo
P
P

i 1%
OM
o L)

)

<

BUCKLING
h
RECOVERY SPALLATION
‘ !
| i\
CONFORMAL CRACKING
} a § i} \‘—"/
| HERTZ [RADIGNG <= =
o /\ -
| e
| =
2N —— ]
—
"
TENSILE (RACKING TENSEE CRACKING

Schematické zndzornéni mechanismi poruovani vrstev pfi vrypové zkousce
kiehki

houZevnata
porufeni: a} velké odloupnuti vrstvy porudeni: f) odlupovani
b) odlupovani vrstvy pied indentorem 8) vyboulen vrstvy
¢) odlupovani za indentorem. h) sousmérné trhliny.
d) "hertzidnské” trhliny i) tahové trhliny

e) tahové trhliny



TRIBOLOGICKA MERENI

Tribometr CSEM INSTRUMENTS T = 20 - 7500C

princip ,,ball (pin)-on-disc* IN. 2N. 3N a 5N
ocelova kulicka z kalené oceli

(korundu ...) primér 6 mm

rameno

Parametry méreni:

normalové zatizeni: L [N]

obvodova rychlost: v [mm/s] ku,,&ym

polomeér stopy kulicky: r [mm] J«

pocet cykli N [-] draha opotfebeni "4~ rotujici disk

draha opotiebeni s [m]
objem opotiebeného materiadlu V [mm?3]
koeficient opotiebeni: \V/




DalSi pouziti povlaku

tepelné bari€ry na feznych nastrojich -
prodluzuji Zivotnost, umozinuji obrabét
houzevnaté a tvrde materialy

zvySeni otéruvzdornost, snizeni tieni:
vstiikovaci formy: proti abrazi a korozi

barevna stalost: dekorativni vrstvy: nabytkové
kovani, bizuterie, porcelan ...

medicina: kloubni ndhrady, zubni protézy ...
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Iontova implantace
Libovoln¢ prvky (N, C, O...)

Probiha ve vakuu

letici primarni 1ont

implantovany 1ont —————
castice odrazena z povrchu

hloubka primarné
implantovanych iontu

odpraSena vrstva




Iontova (plazmova) nitridace

vakuova nadoba (recipient) = anoda
predméty = katoda

privod N,

ss proud: U =400 - 1000 V

— anomalni doutnavy vyboj

katodovy Ubytek
napeti

1. disociace molekul
2. 1onizace atomu,
lonty pritahovany ke katod¢

povrch soucdsti
(katoda)

b\\\\\\\\\\\\\ napéti

\Y4 14 14 14 @,—\

3. odpraSovani povrchovych vrstev, | 3

e s tepelna =8

tvorba nitridi | 53

N~ . o o enerqgle n

4. diftize 1onta do oceli ontd /]
5. kondenzace nitridu narazova 7 4
nitridovan //
6. adsorpce povreh /ﬁ )
7. diftize ionth do oceli ‘:j_/
7 diftze < 7\17/7

\
Zd
N

N

AN



Tontova nitridace

Pouziti:

 ZvySeni tvrdosti, otéruvzdornosti, odolnosti proti inave ...

 ZvySeni korozivzdornosti
Struktura:

- Vrchni vrstva (bila vrstva) - muze byt 1 amortni

- Diftizni vrstva - tlakové vnitini pnuti
Vyhody:

- Technologie bez vysokych teplot

- Nenastavaji rozmérove zmény

- Technologie bez dodatecnych uprav

- Bez dopadu na Zivotni prostredi

obrobek
po nitridaci

bila

vrstva

LLLL L

\\\\\

nitridac¢ni
vrstva

zok odm
> material

”

difazni

vrstva
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