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,
Uvod

Povrchové upravy materialu maji velky vyznam pro tvorbu novych matridla a
technologii. Diivodem proc¢ se provadi povrchova uprava materialu, je zlepSeni povrchovych
vrstev systému tenka vrstva-substrat, protoze jak je zndmo napf. inavové poruSeni vznika
prevazné od povrchu. Technologii povrchové upravy dochazi jednak k vytvoreni povrchové
vrstvy, ktera mize branit rozvoji poruseni na povrchu — vzniku povrchové trhliny, a jednak
muze dojit k ovlivnéni povrchovych vrstev substratu v urcitych fazich deposi¢niho procesu
naptf. béhem iontového c¢isténi prfed samotnou deposici a nebo i nasledné vytvoienou
mezivrstvou. Vzhledem Kk tomu, Ze materialy pouzivané u unavovych zkousek maji vyrazné
jiné vlastnosti nez napi. materialy pouzivané pro vyrobu nastroju to je, Ze maji nizsi tvrdost
apod., je nutné optimalizovat depozi¢ni podminky pro vytvafeni vrstev na tyto druhy
materialu.

Cilem této prace je studium a optimalizace povrchovych uprav materidlu pouzivanych
pfi unavovych zkouskach a finadlnich vzorkti inavovych ty¢ich. Vysledek povrchové upravy
je dan az na zdkladé€ vysledkl z analytickych metod, proto budou provddéna hodnoceni
vybranych vlastnosti systému tenkd vrstvy-substrat. Nejdiive budou provadény na
jednoduchych vzorcich vzhledem k pozadavku analytickych metod na velikost vzorku,
nasledné budou tyto metody optimalizovany pro vyuziti hodnoceni povrchovych Gprav pfimo
na Unavovych ty€ich, zejména se bude jednat o vlastnosti jako je tloustka vrstvy, adhezivné-
kohezivni vlastnosti, tvrdostni charakteristiky, zpevnéni povrchovych vrstev materidlli a
elasticko-plastické chovani sytému tenka vrstva-substrat.

Pro hodnoceni tvrdostnich charakteristik a zmén v poméru elastické a plastické
deformace pfipadn€ porusSeni v pribéhu indentace bude vyuZito nanoindentoru Shimadzu
DUH 202, ktery umoziiuje fadu modu méfeni a tim nabizi komplexnéjsi informace. Pro
hodnoceni adhezivné kohezivniho chovani systému tenka vrstva — substrat bude vyuzito jak
modu statické indentace tak modu vrypové indentace pfistroje scratch tester CSEM
REVETEST, ktery tézZ umoziiuje celou fadu moZnosti hodnoceni odolnosti systému tenka
vrstva — substrat s vyuzitim i riznych geometrii indenta¢nich téles. Pro vyhodnoceni tloustky
tenkych vrstev bude vyuzito rtg fluorescen¢ni analyzy okalibrované na méteni tlouStky téchto
typl tenkych vrstev. Tenké vrstvy pochdzi z deposi¢niho zafizeni pracujicim na principu
nizkonapétového reaktivniho odpafovani ve vakuu. Pro deposici tenkych vrstev a nékteré
analyzy bylo vyuzito piistrojového parku pracovisté Laboratote diagnostiky materidlu Ustavu
termomechaniky AV CR.
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1  Metody depozice tenkych vrstev
Vytvareni vrstev se rozdéluje do dvou sméra:

1. V povrchu, kdy dochazi k (modifikaci) syceni povrchu pomoci napf. nitridace,
cementace nebo pomoci urychlenych iontti, které se pomoci kinetické energie
implantuji do povrchu materialu tzv. implantace.

2. Na povrchu, kdy dochazi k naneseni mnozstvi materialu na substrat a ke zméné
rozmérovych vlastnosti. V tomto sméru rozliSujeme tzv. tlustou a tenkou
vrstvu.

Pojmem tlusta vrstva rozumime naneseni malého mnozstvi materiadlu na substrat, kdy
vlastnosti vrstvy jsou stejné jako v objemové podobé. Metody vzniku vrstev jsou: [8]

e navafovani — praskovy material pfivedeny na substrat v natavené podobé
pomoci plamene, elektrod nebo obloukového vyboje

e nastiik - praskovy materidl pfivedeny tryskou v natavené podobé pomoci
plamene nebo obloukového vyboje

e smalt — naneseni keramické hmoty na substrat a nasledné vypaleni
e galvanické pokovovani — pomoci elektrolyzy

Pojmem tenkd vrstva rozumime vrstvu tloustky, kdy ma jiné vlastnosti nez material
V objemové podobé. Podle sledovanych vlastnosti se 1iSi pojem tenkad vrstva, kdy se lisi
tloustka vrstvy [8]:

e mechanické 1-25um,
e optické 100 nm,
e elektrické 10 — 100 nm,

e ovlivnéni vystupni prace 1 - 10 A.

1.1 Rozdéleni depozice tenkych vrstev
Metody vytvareni tenkych vrstev se deli do Ctyt zakladnich skupin:
e procesy zaloZené na reakcich v plynné fazi
e procesy zaloZené na reakcich v roztocich
e 7aroveé procesy
e procesy zaloZené na reakcich v pevné fazi

1. Procesy zaloZzené na reakcich v pevné fazi vznikaji tlusté vrstvy, proto jiz
nebudou dale zminovany. Rozdéleni zbyvajicich a nejCastéji zastoupenych
metod je znazornéno na Obr. 1. [1]
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Metody povlakovani
I 1
v plynu Vv roztoku natavovanim
[ I | [ I |
CVD PVD IBAD navafovani zarové laser
0 i ] nastiiky

2.

3.

varianty v plazmatu !
varianty v plazmatu

elektrolyza chemicky Sol gel

[ ]
chemicka katalyza chemicka
redukce konverze

Obr. 1 — Zdkladni rozdéleni metod depozice tenkych vrstev [1]

Procesy zalozené na reakci v roztocich se rozdé€luji na Sol-gel procesy,
elektrochemické a chemické procesy. Chemické procesy depozice lze dale
rozd¢lit na procesy chemické, katalytické a chemickou konverzi.

Zarové procesy nebo téZ vytvaieni povrchovych vrstev natavovanim lze
rozdelit na vytvareni tenké vrstvy laserovym paprskem, vytvareni tlustych
vrstev zarovymi nastfiky a tlustych vrstev navafovanim. Tyto procesy je
mozné modifikovat kombinacemi s plazmatem.

Procesy zaloZené na povlakovani v plynu se déli na chemické metody,
fyzikalni metody a metody za asistence iontovych svazki. Rozdil mezi
fyzikélnimi a chemickymi metodami spociva v tom, Ze u chemickych metod
vznikaji tenké vrstvy rozkladem plynt napousténych do reaktoru, naproti tomu
u fyzikalnich metod vznikaji vrstvy z odpraSenych nebo odpafenych castic
z pevnych terct. Metody zplynné faze prosSly modifikaci, kdy doslo
ke kombinaci s plazmatem. Metody s plazmatem jsou, proto ¢asto fazeny do
samostatné skupiny fyzikalné-chemickych metod. Mimo plazmatu mohou byt
fyzikalné-chemické metody zaloZeny na stimulovani reakcénich procest
elektronovym svazkem nebo laserem. [4]

1.2 Procesy zaloZené na reakcich v plynné fazi

Tvorba tenkych vrstev je zaloZena na interakci chemicky aktivnich Castic se
substratem, které vznikly pfi interakci s plazmatem. Substrat je v pfimém kontaktu
S plazmatem nebo je mimo oblast plazmatu, tento typ nazyvame rozpadajicim se plazmatem.

Vytvateni tenkych vrstev za pomoci plazmatu je rychle rozvijejici se technologii, kdy
je béhem fyzikalné-chemické reakce vytvorena tenka vrstva na povrchu substratu ze slouc¢enin

6
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vzniklych v objemu plazmatu tzv. homogenni reakce nebo mezi plazmatem a povrchem
substratu tzv. heterogenni reakce.

Metod depozice tenkych vrstev existuje velké mnozstvi. Depozice se déli na dva popf.
na tfi zakladni typy:

a) Chemické procesy depozice CVD (Chemical Vapour Deposition)
b) Fyzikalni procesy depozice PVD (Physical Vapour Deposition)
¢) Fyzikalné-chemické procesy depozice PECVD (Plasma Enhanced CVD)

Jako podskupina ke skupin€ b) miize byt zatazen proces IBAD (Ion Beam Assisted
Deposition), tedy depozice vrstev za pomoci iontového svazku [2]

1.2.1 Chemicka depozice vrstev CVD metoda

Zakladem metody je vytvofeni vrstvy na povrchu substratu chemickou syntézou
z plynné faze. Proces probiha za zvySené teploty. Vysoka teplota je dulezita k rozkladu
reagujicich slouCenin. Teplota mize dosahovat teplot az 1000 °C. Pii dosaZeni takto vysoké
teploty mize dojit k degradaci substratu, ¢imz je tato metoda omezena pouzitim u rychlofezné
oceli nebo u duralovych strojnich soucasti, kdy teplota se mize pohybovat v rozsahu cca 200
az 500 °C. Vysoka teplota neni jedinym problémem. Dalsi jako napi. vysoka energeticka
naroc¢nost (dosazeni vysoké teploty), dlouhy pracovni cyklus (cca 8 - 10 hodin) a ekologické
problémy (prace s chloridy, boridy atd., které je potieba ekologicky zlikvidovat) jsou
hlavnimi divody, které vedou k vyuzivani PVD a PCVD metod. [5]

Princip metody je znazornén na Obr. 2. Sklada se ze Sesti zakladnich ¢asti: generator
plynné faze, systém michani plynt, depozi¢ni nadoby, obvodu ohfevu, Cerpaciho systému a
systému regulace.

depoziéni nadoha

ofifey | W i | ahjsy
—

| poviakovane
=i piedmity

'_-—-wé N e

e
0
0

michani

plyai | LT cerpaci S
\_] system — vifuk

Obr. 2 - Schéma zaiizeni depozice CVD [2]
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1.2.2 Fyzikalni metody depozice PVD

Zakladem metody je ziskavani atomt pouzitého materialu na tvorbu vrstvy (z pevnych
katod) fyzikalnimi metodami. Proces je provadén za nizkych teplot a snizeného tlaku. Diky
tomu je mozno pouzit tuto metodu misto CVD pfi povlakovani rychlofeznych oceli,
hlinikovych slitin, umélych hmot atd. Podle zptsobu ziskavani atomti kovu metodu délime na
dvé zakladni skupiny viz Obr. 3.

e odpafovani

e odprasovani

NAPAROVANI NAPRASOVANI
" )
substrat substrat
T LT 7 — J J )
— pracovni
o e © — plyn
o G @ rj,/ \&4{;{'.\‘ odpradend
odpafené ® 00 7, ‘K'» dastice
Gastice \
terd
odpafovad
1t
cerpani Serpani

Obr. 3 - Principy depozice metodou PVD [2]

1.2.2.1 Vytvareni vrstev odpafovanim

Depozice odpafovanim je zaloZena na principu vypafovani materialu (terce, katody)
tepelnou energii s kondenzaci par tohoto materidlu na substratu. K vypatrovani dochdzi na
jakékoliv teploty a tlaku, pfi€emzZ rychlost vypafovani silné roste s rostouci teplotou a se
snizujicim se tlakem. Nizky tlak zajistime pouzitim vakuového reaktoru. Velikost teploty je
ovlivnéna zptisobem ohievu, kterych je n¢kolik: [2]

e induktivni ohfev pomoci vifivych proudd,
e elektronovy svazek,
e elektricky oblouk — iontovy bombard,

e laserové zafeni.
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Nejbéznéjsi zpusob ohfevu je Joulovym teplem nebo induktivnim ohfevem.
Modernéjsimi zpuisoby jsou elektronovy svazek, elektricky oblouk a laserové zatreni. [2]

Obloukové odparovani

Odparovani kovii pomoci elektrického oblouku se rozd€luje na dva zékladni zptisoby:
e odparovani katody,
e odpafovani anody.

Obloukovy vyboje je nejrozsifenéj$i vyuzivany vyboj. Oblouk je druh vyboje
vznikajici pii pruchodu dostatecné velkého proudu mezi elektrodami. Dosazenim proudu
vétsiho neZ cca 1 — 10 A vznika samostatny vyboj. [2]

Oblouk miize vzniknout ve velkém rozmezi tlaki a proudd. Oblouk je
charakterizovan:

e nizkym napétim vyboje blizkym hodnoté ionizacniho potenciadlu plynu nebo
kowvu,

e Vvysokymi proudovymi hustotami na povrchu katody,

row

e Vvysokou koncentraci ¢astic v katodové oblasti.

Odpatovani anody je vlastné ohfev elektrony. Pracuje se s plazmovou katodou a
nizkym napétim. Je-li material odpatovan z roztavené¢ho povrchu anody do vyboje, hovotime
o anodovém obloukovém vyboji. Déale se mlize nazyvat rozlozenym obloukem, protoze
proudova hustota na anods je niZ§i nez v katodové skvrn& (10 A/cm? oproti 10— 10° A/cm?).
Mezi hlavni vyhodu anodovych obloukt se tadi fakt, ze nedochazi k tvorbé roztavenych
kuli¢ek neboli makrocéastic. Mezi nevyhody se fadi obtiznost pouziti anodového oblouku
(Obr. 4) pro depozici slitinovych a viceslozkovych smésnych materiald, protoze na roztavené
anod¢ dochazi k preferenénimu odpafovani jednotlivych slozek slitinové elektrody. Elektrony
vznikaji termoemisi z povrchu zhavené nebo studené katody nebo z obloukové katody. V
pfipadé anodového oblouku dochazi k niZ$i ionizaci odpafené¢ho materidlu nez v ptipadé
katodového oblouku. [7]

-V (50-1000)

Termoemise lonty plynu - “lonty filmu™- neutraly

Plazma

Vodou chlazena

Katoda clona B
: BTN ;
Dut4 zhavena katoda Odpatovany material —\x 4
Vodou chlazeny kelimek S

Obr. 4 - Anodovia obloukova depozice [7]
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Dojde-li k odpafovani v prvni fadé¢ z povrchu pomoci obloukové eroze, nazyva se
systém kontinualni katodovy obloukovy vyboj. Katoda miize byt bud’ roztavena, nebo pevna.
Pevna katoda musi byt chlazena - tzv. studena katody. Vzniku stabilniho oblouku se dosahne,
pokud skrze né&j prochdzi minimalni proud. Minimélni obloukové proudy kolisaji od cca 40 —
100 A, coz je pro materialy s niz§im bodem tani jako je meéd’ a pro titan a dalsi tézkotavitelné
materialy, jako je napt. wolfram, se obloukové proudy pohybuji v rozmezi 100 — 200 A.
Piipad vypafovani katody muZe probihat v katodovych skvrnach (vyboj stzv. studenou
katodou) nebo z ohtaté katody (tzv. D oblouk). Katodovou skvrnu vytvaii velmi husty
elektronovy proud dopadajici na pevnou obloukovou katodu. Studeno-katodovy zdroj je
nejcastéjsim katodovym zdrojem pro obloukovou depozici. [7]

Velmi efektivnim zpiisobem odparovani materialu je ze studené katody, kdy dochazi k
,mikroodparovani“ v katodovych skvrnach, které se rychle pohybuji po povrchu chlazené
katody. Rozmér katodové skvrny se zpravidla pohybuje mezi 10 — 100 pum a rychlost mezi
10 — 100 m/s. V katodovych skvrnach dochézi k emisi elektront a dale k vyprasovani katody
ve form¢ atomt, iontd a makrocastic. Pokud se katodové skvrny ndhodné pohybuji po
povrchu elektrody (Obr. 5), nazyva se tento jev nahodnym obloukovym vybojem. Jestlize je
oblouk omezeny a pohybuje se po konkrétni cesté, jednd se o fizeny obloukovy vyboj.
Existuje mnoho riiznych typu fizenych obloukovych vyboji vyuzivajiciho magnetického pole
k tizeni oblouku. Magnetické pole ma obvykle obloukovity tvar (Obr. 5). Magnetické pole se
vytvoii pomoci elektromagneti nebo permanentnich magnett. [2,7]

Viodou chiazena
anoda

v
Y
’ & / Substrat

v
O
i O ®P!yn/Kov
/O ™ jonty v
O

Plazma

Roztavené kulitky
nebo “makrodastice”

Obr. 5 - Nahodny katodovy obloukovy vyboj [7]
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Vstup silogary

Oblast eroze

Vystup siloGary
Magnetické silocary

Katoda

Obr. 6 - Rizeny katodovy obloukovy vyboj [7]

Hlavnimi problémy katodové obloukové metody je stabilizace a pohyb oblouku na
pevném povrchu a tvorba roztavenych mikrometricky velkych kuli¢ek (,,makrocastic*)
materidlu, které se uvolnuji zpevného povrchu. Pokud je katoda roztavend, tak se
makrocastice nevytvori.

Makrocéstice jsou tvofeny ablaci roztavenych nebo pevnych ¢Eastic prostfednictvim
tepelného razu a hydrodynamickych G¢inka v roztavené skvrné na pevném povrchu. Jejich
pocet a velikost zavisi na bodu tdni pevné obloukové katody, na tlaku par materidlu katody a
na pohybu oblouku. Material s nizkym bodem tani a pti pomalém pohybu oblouku tvofii velké
makrocastice dokonce i né€kolik desitek um v pruméru. V piipadé¢ materidlu s vysokym
bodem tani a rychlém pohybu oblouku se vytvareji malé (men$i nez 1 pm) makrocastice.
Kulicky mohou byt odfiltrovany z oblouku riznymi metodami napf. ,,plazmovodem®.
V plazmovodu je plazma magnetickym polem vychylovano od zamémé osy katodového
obloukového zdroje, makrocastice jsou na deponovany na stény a na substrat se dostanou
pouze nabité ionty vytvatejici film. Pfi pouZiti plazmovodu se depozi¢ni rychlost obvykle o
polovinu snizi. [2]

11



Zapadoceska univerzita v Plzni. Fakulta strojni. Bakalaiské prace, akad. rok 2014/15

Katedra materialu a strojirenské metalurgie Jakub Vlasak

Elektromagneticke

@ ¢ / civky
-

/ Roztavené
- kuhck;i f}ebo
“makrocastice
<J____ Katoda

Obr. 7 - ,, Filtrované obloukové“ zdroje vyuzivajici plazmovodu [7]

U materialu, ktery ma niz$i bod tani vznika vétsi pocet a velikost kulicek. Vznik je
dale ovlivnén silnym katodovym proudem a vysokou teplotou katody. Mnozstvi makrocastic,
které dopadne na substrat je omezen snizenim proudu oblouku, vzristem vzdalenosti zdroj —
substrat, rostoucim tlakem plynu a pouziti magnetického pole ke zvySeni hustoty plazmatu.

[2]

Odparovani elektronovym svazkem

Odpatovanim katody elektronovym svazkem dochazi k ohfevu materidlu urychlenych
elektroni s vikonovou hustotou fadu 10°W/cm?. Odpafované katoda je umisténa v chlazeném
nebo nechlazeném kelimku. Napéti, kterym se urychluji elektrony mtize byt ptilozeno: [2,4]

e na vypafovany material ( work accelerated )

e na samostatné elektrod¢ ( self accelerated )
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Elektronové svazky se rozdéluji podle energie dopadajicich elektronti: [2]
e vysokoenergetické — typické urychlovaci napéti 10 kV, proud maximalné 10 A
e nizkoenergetické — typické urychlovaci napéti 50 V, proud 100 A az 1000A

Ke vzniku stabilniho elektronového svazku je nezbytny zdroj elektrond, ktery pracuje
riznymi zpusoby emise elektronti: [2]

e termoemisni katoda (maximalni proud Iy, je nékolik A)
- S pfimym Zhavenim
- S nepfimym Zhavenim
e plazmova katoda
- se studenou katodou (I~10 A)
- se zhavenou katodou (I,~100 A)
- s dutou katodou (I,~1000 A)

Elektrostatické a magnetické systémy udrzuji a fokusuji svazek elektront. Pfi
odpatfovani elektronovym svazkem vznikaji dva zékladni problémy. Prvnim problémem je
kontaminace Zhavené termoemisni katody odpafovanym materidlem. Druhym problémem je
rozptyl elektronti svazku na odpafovanych casticich. Proto je v systémech S termoemisni
katodou Vv prostoru katody nizky tlak a katoda je odclonéna od pifimého dopadu vypatenych
Castic. Toho lze dosahnout: [2, 7]

e konstrukci s diferencialnim samostatnym Cerpanim s urychlovanim, fokusaci
pfipadné i moznosti vychylovéani svazku

e umisténim katody pro uroven kelimku s vypafovanym materidlem, pticemz
elektronovy svazek prochazi piepazkou s malou aperturou na niz je vytvoren
potiebny tlakovy spad. Elektromagnetickymi nebo elektrostatickymi systémy
se otaci svazkem

Pouzitim velkoploSnych zdrojli k rozmitani elektronového svazku po povrchu se
dosahne snizeni rozptylu elektronového svazku.

1.2.2.2 Vytvareni vrstev odprasovanim

Odprasovani je zaloZeno na odpraSovani materialu katody (terce), ktery je uvoliiovan
dopadajicimi ionty s vysokou energii pfipadné 1 za pfitomnosti plazmatu a vrstva se vytvari
kondenzaci ¢astic katody na substratu. Rozdil od pfedchozi metody je v pfedani kinetické
energie. Pokud proces probihd v prostfedi inertniho plynu, pak vzniklé vrstvy maji stejné
sloZeni jako pouzitd katoda. V druhém ptipadé, kdy proces probiha v prostfedi smési inertniho
a reaktivniho plynu, je vznikla vrstva tvofena chemickymi slouceninami s reaktivnim plynem.
Vyhodou této metody oproti klasickému odpafovani je deponovani tézkotavitelnych
materialt. [2]
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Tab. 1: PFehled typickych metod vytvdieni tenkych vrstev s vyuZitim plazmatu za snifeného tlaku. [2]

Technologie tvorby vrstvy Pracovni tlak plynu [Pa]

Odpafrovani v pritomnosti plazmatu

Aktivované reaktivni odparovani (ARE) 102-5-102

Zesilené aktivované reaktivni odpafovani 102-5- 107

(Enhanced ARE)

Nizkotlakd plazmatickd depozice vrstev | 102 —5 - 107

(LPPD)

Odpatovani ~ pomoci nizkonapét'ového | 0.1 - 10

obloukového vyboje

Odprasovani z pevnych terci (katod)

v pritomnosti plazmatu

Diodové a triodové odpraSovani 1-10
Magnetronové (reaktivni) odprasovani 102-10
Odprasovani nekompenzovanym 102-10
magnetronem

Iontové platovani (IP)

Reaktivni iontové platovani (RIP)

Nastiik vrstev v plazmatu za snizeného tlaku | < 107

(VPS)

Plazmochemicka depozice vrstev

Plazma generované 10 - 100
Mikrovlnné generované plazma 102-100
Dobhasinajici a rozpadajici se plazma 10 - 100
Plazmaticka (iontova) nitridace 10 - 100
Plazmaticka oxidace (anodizace) 102-10
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1.2.3 Fyzikalné chemické metody PACVD

Tato metoda je zalozena na principu plazmochemické reakce, ktera vznika pii dodani
mnozstvi energie nizkotlakym vybojem (plazmatem) v plynné fazi, ktera je nejcastéji slozena
ze smé&si dvou plyna.

Pii reakci dochazi ke Stépeni molekul plynu v plazmatu, proto proces probiha za
nizsich teplot, a nasledné¢ dochdzi k tvorbé vrstvy na substratu. Diky nizsi teplot¢ je mozno
pouzit tuto metodu na vice druhi materidli, které by mohly degradovat pisobenim vyssi
teploty. Pfednosti této metody je potlaceni pnuti. Nevyhodou této metody je desorpce
reak¢nich zplodin a ¢asova narocnost jednoho pracovniho cyklu. Pracovni tlak se pohybuje
mezi 10 az 100 Pa. [2]

1.2.4 Metoda IBAD

Metoda IBAD je zalozena na iontovém bombardu substratu urychlenymi Casticemi
deponovaného materidlu. Depozice vrstev s asistenci iontovych svazkli umoziuji nezavislou
kontrolu vybranych depozi¢nich parametrti, zejména parametr iontd bombardujicich
substrat. Pro vytvareni vrstev jsou vyuzivany zejména dvé konfigurace iontovych zdroju. [8]

1. Vsystému se dvéma iontovymi svazky se jeden zdroj inertni nebo reaktivni
iontovy svazek pouziva k odpraSovéni terCe, soucasné druhy iontovy zdroj
umoznuje bombardovani vytvarené tenké vrstvy.

2. lontovy zdroj je pouzit ve spojeni s odpafovacim zdrojem. Tento proces je

nazvan depozice s asistenci ionti (IAD), ktery zahrnuje vyhodu vysoké
depozi¢ni rychlosti a iontového bombardu (¢i$téni povrchu substratu).
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2  Metody hodnoceni zakladnich vlastnosti systémiu tenka
vrstva-substrat

2.1 Adheze

Adheze jinak feceno pfilnavost souvisi s typem a velikosti vazebnich sil mezi vrstvou
a substratem. To je vyrazn¢ ovliviiovano nejen velikosti kinetické energie atomu a iontl
dopadajicich na povrch substratu pti depozici, ale také dalsimi depozi¢nimi parametry. Typy
vazeb: [2]

e chemicka,

e Van der Waalsova,
e elektrostaticka,

e mechanicka.

Pted samotnou depozici vrstev je velice dilezita pfiprava substratu a Cisténi jeho
povrchu, protoze vlastnosti tenké vrstvy jsou ovlivnény 1 nepatrnymi necistotami a stavem
povrchu pied deposici. Z tohoto diivodu je nutné pfipravit dokonale &isty povrch. Cistota
povrchu substratu ma znac¢ny vliv na vznikajici vazby, a tedy 1 na adhezi deponované vrstvy.

[2]

2.1.1 Hodnoceni adheze

2.1.1.1 Odtrhavaci zkouska

Patfi mezi tahové a smykové zkousky. Tato metoda nemiZze byt pouZita na méfeni
tvrdych otéruvzdornych vrstev, protoze pro naruSeni pevnosti rozhrani mezi vrstvou a
substratem je potieba vyvodit vyss§i pnuti nez 1ze touto metodou vyvinout.

Odtrhavaci zkouska (Obr. 8) je nejjednodussi mechanicka zkouska pro zjistovani
pfilnavosti. Urcuje se pii ni tahova sila nezbytna k odtrzeni vrstvy od zakladniho materialu.
Pfi méfeni je tieba prilepit k vrstvé ty¢ (pomoci riznych cementti nebo epoxidovych lepidel),
aby nasledné¢ bylo mozné po upnuti do zkuSebniho zafizeni odtrhévat tenkou vrstvu od
substratu a urcit silu pottebnou k odtrZeni vrstvy od substratu. Pevnosti lepidla nebo cementii
jsou dany moznosti vyuziti této metody. Pevnost spoje mezi ty¢i a vrstvou musi byt vétsi nez
pevnost spoje mezi vrstvou a substratem. Vysledky jsou silné ovlivnény smérem pisobeni
sily. Malou odchylkou od kolmého sméru k roviné povrchu vrstvy dojde ke zméné zpiisobu
tahového namahéni a tim i ke zméné métené hodnoty pevnosti spojeni.

Silu nutnou pro odtrZzeni vrstvy lze méfit pii namahani smykovém nebo ohybovém.
Minimalni deformace substratu povazujeme za vyhodu, nebot’ je zde vétsi plocha lomu, tim
mensi koncentrace napéti. Podminky se blizi bézné zkousce pevnosti ve stiihu. [2]
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Obr. 8 Schéma principu odtrhdvaci zkousky

2.1.1.2 Vnikaci zkouska

Tato metoda se pouzivd pro kontrolu spojeni tenka vrstva-substrat. Vychazi se
z vyvolani napéti potiebného pro piekonani vazeb mezi vrstvou a substratem. Méfeni probiha
tak, ze se staticky vtlacuje indentor (Obr. 9).

Diamantovy hrot vnikajici do povrchu materidlu pii urcité sile iniciuje vznik trhlin na
rozhrani vrstva-substrat, které se $ifi k povrchu. Jednim z méftitek adheze je odolnost rozhrani
vrstvy a substratu proti vzniku a Sifeni trhlin podél rozhrani. Adhezi posuzujeme porovnanim
délek vytvotenych trhlin v zévislosti na pusobicim normalovém zatiZzeni. Urcujeme kritické
zatizeni P, pfi kterém vznikaji trhliny. Zatizeni se postupné zvySuje od malych hodnot,
jejichz pusobenim se zadné trhliny nevytvoii, dokud nedosahnout kritické hodnoty P, kdy
vznikaji prvni trhliny. [2]

Zatizeni

Vrst
N } J rstva

é‘ .......
% -.--\_'|'ik|,1sl Ich lug
W7
g
/
L. Zatizeni

Obr. 9 Schématické zndzornéni vnikaci zkousky adheze [2]
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Zkou$ku lze provést napi. pii zatizeni, napt. 150 kg. U kazdého vtisku se pozoruje
velikost vzniklych trhlin. Pro méfeni adheze vnikaci zkouskou se zavadi tzv. adhezni ¢islo
HF, které charakterizuje stupen popraskani vrstvy.

Mcetitkem adheze je odpor proti Sifeni vzniklych trhlin, ta se urcuje pomoci lomové
mechaniky. Pokud vznikaji trhliny p#i tak nizkém zatizeni, Ze vtiskem ovlivnéna oblast
nedosdhne rozhrani, lze pomoci empirickych vztahti uréit lomovou houzevnatost samotné
vrstvy. V piipadech vzniku trhlin pfi vysSich zatiZzenich na rozhrani tenkd vrstva — substrat, se
urc¢uje lomova houzevnatost rozhrani, ktera charakterizuje adhezi systému. Tato hodnota je
funkci modulu pruZznosti a Poissonovy konstanty materialu vrstvy a nezavisi na tvrdosti
substratu. [2]

Veli¢inu W, charakterizujici lomovou houzevnatost rozhrani Ize stanovit jako pomér
zatizeni (L) a soucet délek trhlin vzniklych v rozich Vickersova vtisku (11).
L
W= 7 1)

Lomovou houzevnatost rozhrani K¢ 1ze urcit pomoci vztahi, které vyjadiuji zavislost
délky trhlin na velikosti zatizeni a vlastnostech zkouSeného materiadlu. Ve vztazich jsou
pouzité numerické konstanty, které je potieba zjistit kalibracnim méfenim.

Méfeni je mozné provadét pii jednom vybraném zatizeni. U métenych vzorkid se pak
porovnava délka vzniklych trhlin a charakter poruseni. Zavadi se adhezni ¢islo HF, které
charakterizuje stupen popraskani a odloupnuti vrstvy (Obr. 10) nasledovné:[6]

HF =1 dobra adheze (malé mnozstvi trhlin)

HF = 2 vyhovujici adheze (mal4 odloupnuti mezi trhlinami)

HF = 3 nevyhovujici adheze (odloupnuti ptes vice nez 2 trhliny)

HF = 4 nevyhovujici adheze (odloupnuti okolo okraje vtisku)

HF = 5 nevyhovujici adheze (odloupnuti i ve vétsi vzdalenosti od okraje vtisku)

HF = 6 nevyhovujici adheze (kompletni odloupnuti okolo vtisku)
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Obr. 10 - Zndzornéni charakteristickych poruseni piti vnikaci zkouSce piti vybraném zatiZeni [6]

Vyhodou metody je, Ze ji 1ze uplatnit nejen na zkuSebnich vzorcich, ale i1 na redlnych
télesech slozitéjsi geometrie. Dalsi vyznamnou piednosti je jednoduchost.

2.1.1.3 Vrypova zkouska — scratch test

Princip této metody spoCivd v generaci pnuti na rozhrani substrat - vrstva
deformovanim povrchu pohybem zatizené¢ho hrotu (indentoru) rovnobézné s rozhranim (Obr.
11). Vryp se ve vrstvé vytvafi tak, ze se zatizeni indentoru postupné zvySuje tj. s proménnou
normalovou silou rostouci konstantni rychlosti, az je dosaZzeno hodnoty, kdy deformace
vyvola pnuti kritické hodnoty zpiisobujici odtrZeni vrstvy. Hodnota, pfi niZ dojde k poskozeni
vrstvy, se oznacuje jako kritické zatizeni L a je mirou adheze dané vrstvy k substratu. [2]

V pribéhu zkousky se vzorek pohybuje zvolenou konstantni rychlosti horizontalné.
Soucasné hrot vnikd do povrchu vzorku s proménnou normélovou silou rostouci konstantni
rychlosti. Pro méfeni tvrdych materialii se pouziva diamantovy indentor ve tvaru kuzele dle
Rockwella s polomérem zaobleni $picky 0.2 mm. Priibéh zkousky se provadi za standartnich

podminek: [2]
e Rychlost posuvu vzorku 10 mm/min

e Rychlost zvySovani sily 100 N/min
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Obr. 11-Schematické zndzornéni viypové zkousky: Fn - normdlovd sila, Ft - tangencidlni sila piisobici ve
sméru pohybu indentoru, AE - signdl akustické emise, dx / dt - rychlost posuvu stolku [6]

Béhem zkousSky se zaznamendva pribéh normalové F, a tangencialni F; sily ptisobici
na hrot, pfipadné¢ hodnoty frikéniho koeficientu v zavislosti na normalové sile (poméru
hodnoty tangencialni a normalové sily, coz je soucinitel tfeni p = F,/ Fy a signal akustické
emise v zavislosti na pasobici normalové sile, ktery vznika pfi porusovani povrchovych vrstev
zkouSeného vzorku. Podle zaznamenanych zmén zavislosti se urcuje kritické zatizeni L, kdy
dochazi k adheznimu poruseni vrstvy.

Piezoelektrickymi snimaci se zachycuje signdl akustické emise. Zaznamendva se
uvolnénd energie pii odtrzeni vrstvy pochazejici z napéti mezi vrstvou a substratem vzniklym
pii vrypové indentaci. Rozborem prubehu zkousky lze ziskat informace o nejen o adhezi —
odlupovani vrstvy, kohezi — vnitini soudrznosti, zpevnéni povrchu tenkou vrstvou, tvorbé
mikrotrhlin atd.

Vyhodnocované vysledky kritického zatizeni L. jsou ovliviiovany vngjsi a vnitinimi
faktory. [2]

Vnéjsi faktory:
e rychlost posuvu vzorku,
e rychlost zatéZovani,
e polomér zaobleni hrotu,
e Opotiebeni hrotu,
o faktory pfistroje,
e Vliv prostiedi.
Vnitini faktory:
e Vlastnosti substratu (tvrdost, modul pruznosti, soucinitel teplotni roztaznosti),
e Vlastnosti povrchu substratu,

e Vlastnosti vrstvy (tloustka, tvrdost, modul pruZnosti, soucinitel teplotni
roztaznosti, mikrostruktura, vnitini pnuti),

e Koeficient tfeni a tieci sila mezi hrotem a vrstvou.
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Kritické zatizeni L obvykle vzrusta:
e s rostouci tvrdosti vrstvy,
e srostouci tvrdosti substratu a poklesem jeho modulu pruznosti Eg,
e s poklesem koeficientu tfent,
e Sristem vnitiniho pnuti ve vrstve,

e se snizovanim drsnosti substratu (hodnota R, by neméla piekrocit hodnotu 0.25
pm,

e srustem tloustky vrstvy (neplati obecné — zavislost L na tloust’ce neni linearni
a meéni se také s tvrdosti substratu.

Vzniklé poruseni se posuzuje svételnym mikroskopem. Pomoci méfitka se urci
vzdalenost prvniho odloupnuti vrstvy od pocatku vrypu. Podle rychlosti zatéZovani a rychlosti
posuvu se urcuje velikost zatizeni hrotu L vV tomto miste.

Vyhodnocenim signalu akustické emise a frikéniho koeficientu v zavislosti na hodnot¢
pusobici normalové sily, se ziska kriticka zatézna sila. Pisobenim této sily vznika poskozeni
vrstvy. Kritické sily L¢ae @ Lo pfislusi hodnotam, pii kterych na zavislostech nastava nahla
zména hodnot (zna¢né zvysent).

Rozborem mechanismi, které se podileji na procesu porusovani se ziskaji dalsi
informace o elasticko-plastickych vlastnostech vrstev. U vrypové zkousky se rozliSuje
adhezivni a kohezivni poruseni. Adhezivni poruseni nastane pii odloupnuti vrstvy
iniciovaném na rozhrani vrstva-substrat, avSak kohezivni poruseni je zplsobeno ztratou
soudrznosti uvniti vrstvy, kdy nedojde k odhaleni substratu. [2]
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Obr. 12 - Schématické znazornéni mechanismit poruSovdni vrstev pii vrypové zkouSce; a) odlupovdni vrstvy,
b) vrdasnéni vrstvy, ¢) odlupovdni vrstvy na okraji vrypu, d) trhliny vzniklé pii ohybdni vrstvy, e) trhliny vzniklé tahovym
pnutim ve vrstvé po pitejezdu hrotu [9]

Postup procesu porusovani lze rozdélit do 4 etap (Obr. 12):
1. Plasticka deformace
2. Vznik rovnobéZnych nebo pticnych trhlin uvniti vrypu nebo mimo néj
3. Odstranéni ¢asti vrstvy ve formé tiisek
4. Odlupovani vrstvy kiehkym lomem

Prvni dvé etapy probihaji pii zatizenich menSich neZ je zatiZeni kritické. [10]
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INDENTOR

Shrnovany materiil vrstvy
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tlakem od nahromadéného Trhliny
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Nahromadény . i

materiil subsiritu Polyb poruSovanéhe

materialu
SUBSTRAT

Obr. 13 - Schéma rozhrani vrstva - substrdt v pitiéném vezu, shrnujici hlavni vyznamné rysy porusovani na
relativné mékkych substrdtech p¥i vrypové zkousce [2]

Radkovacim elektronovym mikroskopem (SEM) lze podrobnéji zhodnotit vzniklé
poruseni. Odrazenymi elektrony vznikd kontrastnéj$i zobrazeni substratu (oproti bézné
pouzivanych sekundarnich elektronil) v mistech s odtrzenou vrstvou. Pfinosem je také
doplnéni zobrazeni morfologie vrypu mapou rozlozeni prvkd na povrchu méfené pomoci
EDX analyzy, coz umoznuje ptesn¢js$i uréeni mista prvniho odhaleni substradtu pro urceni
hodnoty L.

Hlavnim problémem vrypové zkousky je nalezeni vztahu mezi naméfenym kritickym
zatizenim a skutecnou hodnotou adheze, tj. energii nutnou k vytvoteni trhliny na rozhrani
vrstva-substrat. Z tohoto divodu nelze kvantitativné srovnavat velikosti adheze pro vrstvy
rizného slozeni, které maji riznou tloustku a jsou nadeponované na jinych substratech.

Poruseni vrstev se rozliSuji podle kiehkého nebo houzevnatého poruseni. Kiehka
poruseni se vyznacuji vét§im rozsahem, vétsi plochou odloupnuti a mensim poctem trhlin nez
houZevnata poruseni. U téchto poruseni je charakteristicky vznik velkého odloupnuti vrstvy,
odloupnuti vrstvy pfed indentorem, za indentorem, nebo tahovych trhlin. U houZevnatych
poruseni je charakteristické poruseni odlupovdnim, vyboulenim vrstvy nebo se vyskytuji
soumérné trhliny. [2]
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Obr. 14 - Schematické zndzornéni mechanismii porusent vrstev dle Attara. a) mirnd plasticka deformace,
b) obvyklé poruseni iniciované na povrchu, jde o elasticko-plastické zotaveni substratu, které zapricini vznik
trhlin, c) praskani zapricinené vyssim zatézovanim. L - normdlové zatizeni, F — horizontdlni zatiZzeni, L, a L,
Jsou zatizeni, pri kterych se objevi prvni trhlinky [11].

V soucasnosti se scratch test jevi jako jedind vhodna praktickd metoda ke studiu
adheze tvrdych tribologickych povlakt. Ukazuje se ale, ze s vyjimkou nékolika malo piipadi
muizeme touto metodou ziskat pouze tzv. porovnavaci informace o adhezi na rozhrani vrstva —
substrat.

2.1.2 Dalsi moznosti zkouSeni adheze

Mezi jiné metody zkousky adheze patii napt. vyuziti elektromagnetickych sil pro
odtrZeni vrstvy, tato metoda miiZze byt jen v pifipadé€, ze substrat je diamagneticky. Dalsi
zpusoby jsou zalozené na vyvolavani napéti pro odtrzeni vrstvy pomoci odstiedivych sil nebo
ultrazvuku. Jejich vyhodou je sice piesné méfeni sil. Nevyhodou je nutnost piipravy
specialnich vzorkd. Metodou pouziti ultrazvuku 1ze uréit i mista s horsi ¢i Spatnou adhezi na
pramyslovych soucéstech S vrstvou, napt. ponofeni do ultrazvukovych disticek s moznosti
pouziti akustického mikroskopu k optickému porovnani mist s riznou adhezi.
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U kiehkych vrstev je pro odtrzeni nutné dosahnout mechanického napéti. Vyhodou je
nedestruktivni zptisob zkouSeni adheze, avSak vysledky jsou jen kvantitativni. Jakost spojeni
se posuzuje ze zpracovaného zaznamu Sifeni signalu ve vrstve. [2]

2.2  Mikrotvrdost

221 Uvod

Me¢tenim mikrotvrdosti se zjistuje odpor materialu proti lokdlni plastické deformaci,
ktera vznikd pod vnikacim télesem (indentorem) pii jeho zatiZzeni. Zafizeni pro meéteni
mikrotvrdosti se nazyvaji mikrotvrdoméry s riznym rozsahem zatizeni, které jsou spojeny
s mikroskopy pro urceni velikosti vtisku.

Me¢teni mikrotvrdosti je jednoduchd a rozsifend metoda, kterou se zjiSt'uji elastické a
plastické vlastnosti latek v lokéalnich objemech. Namétené hodnoty ovliviiuje mnoho ¢initeld
napf. tvar a vlastnosti materialu indentoru, dynamika procesu tvorby vtisku a doba piisobeni
indentoru, vnitini vibrace pfistroje, vnéjsi vibrace, lidsky faktor pfi vytvafeni a méteny vtisk
atd,.

Mikrotvrdost je definovana jako podil piisobiciho zatizeni L g na diamantovy hrot
neboli indentor, a velikosti plochy vytvoreného vtisku A pm?: [2]

H=7 )

A

Pti vnikani pravidelnym ctyibokym jehlanem s vrcholovym uhlem mezi protilehlymi
sténami « je plocha vtisku ze stiedni velikosti uhlopticky d:

d:

A= Zeozf’ (3)
Kde B =90° - /2.
V ptipad€ nej€astéji pouzivaného Vickersova jehlanu s vrcholovym uthlem a=136°
plati:
_ 2-cos22°-L

HV =— 4)
Vyc¢islenim se dosdhne:

gy — lestat 5)

d:
Podle geometrie Vickersova jehlanu vyplyne vztah mezi hloubkou vtisku hrotu do
materialu h a stfedni velikosti uhlopficky vtisku d:

h= 2 (6)

Pro meéteni tenkych vrstev se pouziva Knoopova indentoru, jez ma tvar jehlanu
s kosoctvere¢nou zakladnou. Tim pronika do mensich hloubek (h = d,/30), a tim sniZuje miru
ovlivnéni hodnoty mikrotvrdosti vlastnostmi substratu. Uhlopticky vtisku jsou riizné dlouhé
(d1 = 7d2). Pro vypocet mikrotvrdosti dle Knoopa se pouziva delsi z thlopricek, plati tedy:

[2]
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_1422B.8-L
HK =27225 (D)

2.2.2 Vliv velikosti vtisku pri méreni mikrotvrdosti

Mikrotvrdost sama o sobé dava informace o plastickych vlastnostech v lokalnich
objemech, avsak nema fyzikalni vyznam. Mikrotvrdost je ovlivnéna velkou fadou faktord,
jako tieba:

e Tvar a materidlové vlastnosti indentoru
e Dynamika procesu tvorby vtisku
e Doba pisobeni indentoru
e Vnitini vibrace pfistroje
® Vng¢jsi vibrace
e Lidsky faktor pfi tvofeni a méfeni vtiska
Tento jev je oznacovan terminem Vliv velikosti vtisku ( indentation size effect: ISE ,

ktery vyjadiuje zavislot namétenych hodnot mikrotvrdosti na velikosti thlopticky vtisku
d[um] a zatizeni L Q:

L

H (d) = ala ! (8)

kdezto pro Vickersuv jehlan plati:

HV(d) = 222250 ()

(d)®

kde d um odpovida velikosti stfedni whlopfi¢ky vtisku v ptipadé, ze hodnoty

mikrotvrdosti zavisi na ISE.

Hodnoty mikrotvrdosti jsou ovliviiovany vlivem velikosti vtisku (ISE) obzvlasté
v piipadé, dochézi-li k nizkému zatézovani a malé velikosti vtiski napf. pro velmi tvrdé
materidly. Bylo zjiSténo, ze zdvislost naméfenych hodnot mikrotvrdosti na zatiZeni souvisi
hlavné s typem pfistroje a to tak, Ze existuje rozdil mezi skute¢nou a nominalni silou. Ten je
vibrace pfistroje a vnéjsi vibrace prostredi. Zavislost se méni kvantitativné nebo kvalitativné s
Casem. Tyto relativné slabé ucinky se projevuji jen pii malych zatéznych silach. Z téchto
divodl je nutné stanovit pro danou soustavu piistroj — vzorek zdrézovou charakteristiku
soustavy, tj. prib¢h zavislosti mikrotvrdosti na psobicim zatizeni L g, pfipadné na velikosti
uhlopticky d pm ¢i na hloubce pruniku indentoru h um. [2]

Pro hodnoty mikrotvrdosti jsou dale dulezité vlivy velikosti a geometrie Vtiska
ovlivnéné oblasti materialu (tj. plastické zony a pole elastického napéti) pod indentorem (Obr.
15). Pti zatézovani indentoru se do oblasti méteni ptivadi energie, ktera se pii zanedbani tieni
a teplotnich zmén spotiebuje na elastické a plastické pietvoreni v oblasti blizko k indentoru.
Dosahne-li napét'ové pole rozhrani s prostiedim jinych vlastnosti napt. heterogenity, sousedni
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vtisk, okraj vzorku atd., dochazi k rozd¢leni v napjatosti, coz ma v kone¢ném dusledku vliv na
hodnotu mikrotvrdosti. [2]

Hfa HS

Vrstva Hs

S
Podlozka H

vz

Obr. 15 - Oblasti vznikajici pod indentorem [2]

2.3 Tloustka vrstvy

Tloustku tenké vrstvy je mozno zméfit nékolika metodami. Jednou z nich je zjistovani
tloustky pomoci méficiho mikroskopu na pii¢éném metalografickém vybrusu, ktery je veden
kolmo k povrchu vrstvy. Touto metodou je mozné sledovat drsnost povrchu, kvalitu spojeni
vrstvy se substratem, mikrostrukturu celého systému a Vv pfipadé vicevrstvych povlakl
stanovit tloustku jednotlivych vrstev. Hlavnimi nevyhodami této metody jsou pracnost
pfipravy a ¢asova naro¢nost. [2]

Druha metoda zjistovani tloustky vrstvy je tzv. kalotest (Obr. 16), ktery je zaloZen na
vybrouseni kulového vrchliku (abrazi) do vrstvy, ktery se na primétu jevi jako mezikruzi.
K vybrouSeni se obvykle pouziva kulicka s primérem 25 mm, jeZ je potfena diamantovou
brusnou pastou. Vyhodou této metody je rychlost a jednoduchost.

i

Vi

M2

Obr. 16 - Zpiisob méieni tloust’ky povlaku metodou kalotest [12]

Vypocet tloustky:

az\/Rz—rl2 —\/Rz—rz2 (11)
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a=22 (12)

Dalsi metoda je zalozena na principu rentgenové fluorescence. Touto metodou
zjistujeme standardn¢ chemické slozeni, ale lze tuto metodu pouzit téZ pro hodnoceni
tloustky vrstev na zékladé¢ zmeény rtg fluorescencnich spekter vzhledem k tomu, Ze rtg
paprsek pronika do urcité hloubky pod povrch a charakteristické rtg fluorescenéni zafeni nese
V sob¢ informaci jak o slozeni tenké vrstvy tak substratu pod touto tenkou vrstvou. Vyhodou
této metody je dobra operativnost a fakt, ze se nejedna o zkousku destruktivni, kdezto
piedchozi zminéné ano. Tato metoda umoziiuje na zakladé¢ provedenych kalibraci na
etalonech definovanych tloustek a objemovych vzorkdch materidlu vrstvy a substratu
nasledné vyhodnocovat ptimo tloustky tenkych vrstev, a to az do tloustky nékolika desitek
mikrometru. [2]
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3 Hodnoceni komplexnich vlastnosti a chovani systému tenka
vrstva-substrat

3.1 Komplexni vlastnosti

Komplexni vlastnosti se sleduji v ptipadé tloustky, tvrdosti, pfilnavosti, chemického a
strukturniho slozeni.

e Tloust’ka — kalotest

e Tvrdost — vnikaci zkouska

3.1.1 Kalotest

Kromé zjistovani tloustky vrstvy se miize vyuzivat metoda kalotest na zjisténi
abrazivni odolnosti, koheze, adheze a opotiebeni povrchovych vrstev a na zjisténi rozvrstveni
tenkovrstvého systému. Metodou kalotest se pomoci otaceni kulicky namazanou diamantovou
pastou (pfipadné pastu z jinych abrazivnich materiali napf. Samot) postupné odebira materidl
povrchovych vrstev systému a vytvaii se kulovy vrchlik, ktery vznika diky abrazivnimu
abrazivnimu opottebeni povrchu. Pfi sledovani postupného odebirani materidlu pii vytvareni
kulového vrchliku 1ze sledovat abrazivni odolnost povrchovych vrstev.

Zménou podminek jako je velikost kulicky, otdcky, tloustka vrstvy, houzevnatost
vrstvy, zrnitost brusiva a materidl vrstvy se méni doba vytvoreni daného kulového vrchliku.
Abrazivnim namdhanim se sleduje mnozstvi odbrouseného materidlu. Dale se hodnoti
soudrznost uvniti vrstvy tzv. koheze nebo pfilnavost vrstvy na rozhrani tzv. adheze, kde se
hledaji podminky, kdy dojde k odtrzeni vrstvy. Pfilnavost je mozno urcit mezi jednotlivymi
vrstvami v ramci vytvotfené vrstvy. [8]

3.1.2 Vnikaci zkouska

V ramci komplexniho hodnoceni vlastnosti a chovani tenkych vrstev u vnikaci
zkousky se sleduje odolnost proti vnikani indentoru a porusSovani v pritbé¢hu vnikéni indentoru
do povrchovych vrstev a to jak v pfipad¢ statické vnikaci zkouSky s rtiznou velikosti
maximalni normalové sily od mN pies N aZ po kN tak v ptipad¢ vrypové indentace, kdy hrot
vnika do povrchu materialu ptes tenkou vrstvu, dale pfes rozhrani tenkd vrstva — substrat az
do podpovrchovych vrstev substratu a pifindsi informace o vlastnostech v povrchovych
vrstvach, v blizkosti rozhrani tak v podpovrchovych vrstvach substratu. RozliSuje se
namahani tahové, tlakové a tfeci. Vnikdnim hrotu se pnutim pisobi na material, dokud
nepiekro¢i kritickou silu potfebnou k odtrzeni vrstvy nebo potiebnou k naruseni wvnitini
soudrznosti vrstvy nebo substratu. Dojde-li k odtrzeni uvnitt vrstvy nebo substratu, hodnoti se
koheze. Pokud dojde k odtrzeni na rozhrani vrstvy a substratu ¢i dvou vrstev, hodnoti se
adheze. Vnikdnim hrotu do materidlu se dale hodnoti zpevnéni povrchu materidlu tenkou
vrstvou nebo zpevnéni materidlu indentaci.  Pouzitim rozdilnych indentori co do
materidlovych a geometrickych charakteristik (kulicka, pravidelny ctytboky jehlan, tfiboky
jehlan, kuzel, Knoopliv indentor, indentory diamantové nebo z tvrdokovu) vznikaji rozdilné
zpusoby namahdni a poruSeni povrchovych vrstev materidlti. Ostrym hrotem se vnasi vétsi
pnuti napt. pouziti hrotu Vickers je pro urCeni iniciace a Sifeni trhlin pfi zjiStovani lomové
houzevnatosti povrchovych vrstev. [8]
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4  Vybér zkuSebnich téles pro iinavu a jejich povrchova uprava

4.1 Konstrukc¢ni ocel 11 523
Jedna se o nelegovanou jakostni konstrukéni ocel 11 523.1 (Zihana po tvareni)
Tab. 2 - porovnni se zahranicnim ekvivalentem [15]
CR W. — Nr. ISO EURO USA BS JIS
11 523 1.0570 Fe510 Fe510 Gr. 15180 | 50/35HR SKD6
CSN ISO 630- | EN 10025-
411523 80 90
Tab. 3 - chemické sloeni oceli 11 523.1 [15]
Jakost C Si Mn P S N
11523 Max. 0,2 0,55 1,6 0,04 0,04 0,009
Tab. 4 - mechanické vlastnosti oceli 11 523.1 [15]
Mez pevnosti Rm [MPa] 450 - 630

Mez kluzu ReH [MPa]

275

4.2  Postup pri pripravé vzorki

e brouseni — probihalo na magnetickém brusném kotouci se zrnitosti 220 az do
roviny povrchu vzorku. Jako smacedlo se pouzila voda, pritlacna sila byla 20N
a otacky 1500t/min. [8]

e jemné brouSeni — se provadélo na magnetickém brusném kotouc¢i za pomoci
DP suspenze s velikosti zrna 3um. Smacedlo bylo pouzito modré, jez je na bazi
alkoholu s vysokym chladicim u¢inkem a s malym mazacim U¢inkem.
Pfitlacna sila ¢inila 15N, otacky 150ot/min a doba operace 4min. [8]

e lesténi — spocivalo ve dvou krocich. Pfi prvnim bylo pouzito lestici platno MD
Dur a DP suspenze s velikosti zrna 6um a pfi druhém MD Dac a DP suspenze
s velikosti zrna 3pum. V obou krocich bylo pouZito stejné smacedlo pfi
otackach 150ot/min a pfitlacné sile 15N. Rozdilem byla doba trvani

jednotlivych kroku, kdy prvni krok trval 4 min a druhy Smin. [8]
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4.3 Depozi¢ni proces

Depozi¢ni zatizeni NNO 150, ve kterém je cely depozi¢ni proces provadén, pracuje na
principu nizkonapétového reaktivniho obloukového odpafovani ve vakuu na tzv. CAPD
metoda (Cathodic Arc Plasma Deposition). Ta je charakterizovana vysokou ionizaci Castic
Z katody, vicenasobnou ionizaci emitovanych ionti a jejich vysokou kinetickou energii, coz
ptinasi urcité vyhody pro zkvalitnéni tenkych vrstev a fizeni depozi¢niho procesu jako jsou:
[8,14]

e vysoka adheze

e vysoka hustota iontll

e vysoka depozi¢ni rychlost s tenkou vrstvou vyborné homogenity

e vysoka kvalita tenkych vrstev pii Sirokém rozsahu parametrli depozice
¢ nizka teplota substratu v prib¢hu procesu

Toto zafizeni umoznuje depozici tenkych vrstev, a to i na realnych soucastech. Jeden z
limith je dan rozméry vakuové komory (Obr. 17) primér komory 600mm, vyska 400mm.
Deponované soucasti se umistuji na substratovy stolek s moznosti jednoduché rotace a
planetové rotace, kde rotace je umoznéna planetovym mechanismem. Dal§im limitem je
hmotnost soucasti, kterd mize byt maximalné 100kg. Pro zvySeni homogenity vyboje a tim 1
homogenity vrstvy lze deponovat az ze t¥i zdroju (katod), které jsou rozlozeny po obvodu
komory po 120° piipadné dal§i katody umisténé ve strop€ depozi¢ni komory. Pti pouziti
jednoho zdroje je katoda umisténa bud’ v horni ¢asti komory nebo po obvodé komory.
[8,13,14]
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katoda

substrat

katoda

Obr. 17 - Schéma vakuové komory a polohy vzorkii pii depoziénim procesu [2]

Pro nase ucely, tedy depozici tenkych vrstev TiN, byl v obvodu komory umistén jeden
odpatfova¢ (katoda) z ¢istého Ti a vzorky byly uloZzeny na substratovém stolku, jez se
nachazel ve stacionarni poloze. Cely proces se provadél v reaktivni atmosféie ¢istého dusiku a
po jeho ukonceni, diive nez bylo mozno komoru zavzdus$nit a vzorky vyjmout, bylo nutné
nechat je zchladnout ve vakuovém prostfedi komory. Vrstvy TiN jsou vytvaieny pomoci
optimalizace podminek depozicniho procesu. Tim ziskdme nékolik vzorkli pro hodnoceni a
meétfeni. Podminky depozice jsou uvedeny v tabulce, pfi¢emz p.. oznacuje parcialni tlak
dusiku, Us resp. Ts ptredpéti resp. teplotu substratu a t, ¢as depozice (Tab. 5): [5,14]

Tab. 5 - Parametry depozi¢niho procesu

Systém  tenkd | p2 Us Ts
vrstva substrat [Pa] [V] [°C]
Vrstva2 0,5 200 450
Vrstvad 0,5 250 400
Vrstva5 0,5 200 350
Vrstva6 0,5 250 450

Tycka 0,5 250 450

pn2 — parcialni tlak dusiku
Us — piedpéti na substratu
Ts— teplota substratu

ty— Cas depozice
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Pred kazdym depozi¢nim procesem byly vzorky ocistény od anorganickych a
organickych necistot v ultrazvukovych cistickdch. Po vlozeni do vakuové komory a jejim
odcerpani na mezni tlak, nasledoval iontovy bombard pro docisténi povrchu od necistot, které
nebylo mozno odstranit chemickym cisténim. Iontovy bombard byl téz vyuzit pro ohfev na
preddefinovanou depozic¢ni teplotu a na tvorbu mezivrstvy pred samotnou depozici. V ptipadé
TiN tenkych vrstev byl realizovan iontovy bombard Ti ionty. Depozice byla provadéna pfi
riznych depozi¢nich parametrech pro ziskdni rozdilnych vlastnosti vrstev a pro zjisténi
optimalnich parametri pro naslednou depozici na vzorky ur¢ené pro inavové zkousky. Tim
jsme ziskali pét vzorkl s odlisSnymi vlastnostmi systému tenka vrstva-substrat. [8,14]

Tab. 6 - Parametry iontového bombardu

Proces Us Ts ty
[V] [°C] [min]
Iontovy bombard - 1200 450 5

Us — piedpéti na substratu
Ts— teplota substratu

ty — ¢as iontového bombardu
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5  Hodnoceni vlastnosti a chovani povrchii zkuSebnich téles bez
vrstvy as vrstvou

5.1 Mikrotvrdost (nanotvrdost)

V piipadé tenkych vrstev se spiSe prechazi k hodnoceni nanotvrdosti, nebot
velikost zatizeni indentoru pozadovana pro toto hodnoceni musi byt velmi mala, protoze
tloustka vrstvy je vrozmezi 10 nm, 100 nm az nékolika pm a mohlo by dojit k ovlivnéni
vysledki méfeni vlastnostmi samotného substratu. Citelnost velikosti vtiskii je pak velmi
nepiesna. [2]

Nanotvrdost byla hodnocena na pfistroji nanoindentor Shimadzu DUH 202, ktery
umoznuje méfeni pomoci tzv. indenta¢nich nebo pfesnéji nanoindentacnich kiivek. Indentaéni
kiivka je zavislost hloubky proniknuti indentoru na velikosti pisobici normalové sily. Tato
zavislost je zaznamenavana v modu 2 v celém pribéhu pii zatéZovani, v ¢asové prodlevé pii
maximalnim zatiZeni a pii odleh¢ovani. [2,8]

Nanoindentor Shimadzu DUH — 202 je slozen ze tii hlavnich ¢asti. Mé&fici jednotka,
fidici jednotka a pocitac. Pristroj je dale vybaven mikroskopem se dvéma objektivy (zvétSeni
20% a 100x) slouzicimu k pifesnému urceni mista vtisku. Rovnéz umoziluje provadeét opticka
méteni délek uhlopticek vtiskii a vypocet hodnoty klasické mikrotvrdosti. Zatizeni, které je
mozné nanoindentorem dosdhnout, se pohybuje vrozmezi od 0,01g do 200g s ptesnosti
0,001g. Dalsim atributem tohoto pfistroje je schopnost méfit okamzitou hloubku priniku
indentoru, a to v rozsahu od Opm do cca 25um s piesnosti 0,001 um. [2,8]

Meéteni probihalo na vzorcich s tenkymi vrstvami a substratu (vzorek bez vrstvy)
pfi rizném maximalnim zatiZeni pro zachyceni vlastnosti tenkych vrstev 5g, abychom
vyloucili vliv substratu, pro zachyceni vlastnosti v blizkosti rozhrani 25 g a pro zachyceni
celkovych vlastnosti systému vrstva — substrat 200 g. Méteni byla provedena za stejnych
podminek a to modem 2 pfi maximalnim zatizeni 5g, 25 g a 200 g. [2,5].

Na Obr. 18, je vidét schéma popisujici zatéZovaci systém nanoindentoru. Sklada se ze
zatézoveého generatoru, paky, elastické podpory, vyvafovaciho zévazi a indentoru. Generator
sestdvd z permanentniho magnetu uloZeného v civce. Pfi zatéZovani se vyuziva principu
elektromagnetismu, cozZ umoziuje jiZ zmilovana mala zatiZzeni. Prochazi-li elektricky proud
civkou, vytvaii se elektromagneticka sila, jeZ je pfendSena pres paku a podporu na indentor.
Funkce elastické podpory spociva v zajisténi vertikalniho sméru zatéZzovani.[2]
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Obr. 18 - Zat&ovaci systém nanoindentoru [2]

Kvili pfesnému méfeni hloubky vniknuti indentoru je nutné detekovat
referen¢ni bod, tzv. bod dotykovy, knémuz se vSechny naméfené hodnoty vztahuji. Pro
nalezeni tohoto bodu se rovnéz vyuziva zatézovy generator. Jestlize proud vstupujici do civky
je nepfetrzité zvySovan, indentor klesd konstantni rychlosti. Po dosaZzeni povrchu prudce
vzroste odpor viuci deformaci, a tim klesne rychlost sestupu indentoru. K tomuto bodu zmény
(dotykovy) jsou piitazeny hodnoty zatizeni a hloubky a jsou nadale brany jako referenéni.

Nasleduje zatéZovani stalou rychlosti, nez je dosazeno urcité maximalni hodnoty L ., 0, jez

jsme zadali. Déle pak nastava ¢asova prodleva pfi maximalnim zatizeni a proces odleh¢ovani.
[2,8]

Pti testovani byla provedena métfeni na nanoindentoru vSech vySe uvedenych vzorkl a
unavovych ty¢i. Méfeni byla provadéna tfemi rozdilnymi maximalnimi zatiZenimi a to 200 g,
25 g a 5 g. Tyto hodnoty byly zvoleny pro méteni vlastnosti celého systému tenka vrstva —
substrat pfi nejveétSim zatiZzeni. Pfi menSim zatiZzeni se sleduje vliv povrchové vrstvy na
celkové vlastnosti a pfi nejmens$im zatizeni se sleduji zejména vlastnosti tenké vrstvy bez
vyraznéjsiho vlivu zakladniho materialu.

Pro méfeni byly zvoleny dva mody. Prvnim modém byl zvolen mod 2, ktery umoziiuje
méteni indentacni kiivky v celém pribéhu zatézovani a to v pribehu zatéZovani, v prubéhu
casové prodlevy pfi maximalnim zatizeni a v pribéhu odlehcovani do pocatecni minimdalni
hodnoty. Dalsi pouZitym modem byl mod 7, ktery provadi méteni indentacni kiivky, tedy
zaznamu zavislosti velikost zatiZeni a hloubky proniknuti indentoru do materialu, kdy se
ovSem provadi zatézovani v cyklické podobé. Postupné se v nékolika cyklech stale zvysuje
velikost konecné normdlové sily az do dosazeni maximalni hodnoty vzdy s postupnym
odleh¢enim na ptfed nastavenou hodnotu minimalni normélové sily. Zde byly pouzity dvé
hodnoty maximalniho normalového zatizeni, a to 200 g a 25 g opét z divodu sledovani
vlastnosti a chovani celého systému tenkd vrstva — zakladni materidl a zejména ptinosu tenké
vrstvy pfi mensim normalovém zatizeni. [2,8]
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Load [ of ]

700

Depth [ nm ]
Obr. 19 — Indentalni kitivky s maximdlnim normdlovym zatifenim 5 g naméiené na vzorkdach 1,2,3,4 a 6

Z vysledku (Obr. 19) je patrno, ze vzorky se li§i. Za prvé je patrno, Ze je vyrazné vyssi
tvrdost povrchové vrstvy proti zakladnimu materialu a tedy dochazi ke zpevnéni povrchovych
vrstev, coz je i cilem této povrchové vrstvy. Jednotlivé vzorky s tenkou vrstvou jsou téz
odlisné v namétené tvrdosti i v poméru elastické a plastické deformace. Vzorek samotného
substratu ma nejvétsi plastickou deformaci.

Load [ gf ]

700

Depth [ nm ]
Obr. 20 - Indentacni kiivky s maximdlnim normdlovym zatienim 5 g naméiené na vzorkdch 1,2,3,4,5a 6

V tomto grafu (Obr. 20) je pridana indentacni kiivka naméfena pfimo na Gnavové
tyCi s tenkou vrstvou. Je patrno, Ze vrstva na unavové tyC¢i dosahuje nejvyssi tvrdosti, coz je
déano z pfedchozi optimalizace na zékladé pfedchozich vysledki.
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Obr. 21 - Indentacni kiivky s maximdlnim normdlovym zatienim 5 g naméiené na vzorkich 5 a 6
V tomto grafu (Obr. 21) jsou zobrazeny jen indenta¢ni kiivky pro porovnani namétené
pfimo na redlnych tnavovych ty¢ich urenych pro nésledné zkouSky uUnavy. Je ziejmé, ze
doslo ke zvySeni povrchové tvrdosti pfipravenou tenkou vrstvou.
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Obr. 22 - Indentacéni kiivky s maximdlnim normdalovym zatifenim 25 g naméiené na vzorkdach 1,2,3,4 a 6

Z vysledkt méfeni pii maximalnim normalovym zatizeni 25 g (Obr. 22) je patrno, ze
tvrdost je sice nizsi, rozdily v tvrdosti mezi zdkladnim materidlem jsou niz$i, ale presto 1ze
usuzovat na to, Ze povrch systému tenka vrstva — zakladni material je zpevnény a vrstva svou
tvrdosti dokéze branit pronikani indentoru do vétsi hloubky. Je patrny maly rozdil v poméru
elastické a plastické deformace mezi vzorky s tenkou vrstvou a vzorkem bez tenké vrstvy.
Vysledky ukazuji také na rozdilné zpevnéni povrchovych vrstev na riznych vzorcich
vzhledem k rozdilnym vlastnostem tenkych vrstev vytvofenych rozdilnymi deposi¢nimi
parametry.
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Obr. 23 - Indentacni kiivky s maximdlnim normdlovym zatiZenim 25 g naméiené na vzorkdach 5 a 6

Na zakladé porovnani indenta¢nich kiivek na tinavovych ty¢ich s tenkou vrstvou a bez
tenké vrstvy (Obr. 23) lze fici, i pfi této maximalni normalové sile, Ze tenka vrstvy vyrazné
zpeviiuje povrch a brani pronikani indentoru do vétsi hloubky. Méni se vyrazné podil
elastické a plastické deformace.

Load [ gf ]

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200

Depth [ nm ]
Obr. 24 - Indentacni kiivky s maximdlnim normdlovym zatifenim 25 g naméiené na vzorkdach 1,2,3,4,5 a 6

Z celkového porovnani vsech vzorkt (Obr. 23) lze fici, ze nejmensi zpevnéni i
Z méfeni pii maximalni normalové sile 25 g, plyne nejvyssi zpevnéni na systému tenka vrstva
— Uinavova ty¢ a nejmensi zpevnéni na substratu bez tenké vrstvy.
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Obr. 25 - Indentacéni kiivky s maximdlnim normdlovym zatiZenim 200 g naméiené na vzorkdch 1,2,3,4,5a 6

Z indentaénich kiivek s nejvétsim normalovym zatizenim (Obr. 25), a to 200 g, se
ukazuje, ze 1 pii takto velkém zatizeni mé stale vliv povrchova tprava a zabranuje vétSimu
pronikani indentoru do vzorku. Opét je patrna nejmensi tvrdost na substratu a nejvetsi tvrdost
na systému tenka vrstva — inavova ty¢, a¢ rozdily se zmenSuji.

Load [ gf ]

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000

Depth [ nm ]
Obr. 26 - Cyklické indentaéni ki'ivky s maximalnim normdlovym zatifenim 25 g namérené na vzorkdich 1,2,3 a 6

Cyklické indenta¢ni kiivky (Obr. 26) piinaseji komplexnéjsi pohled na zmény ve
vlastnostech a chovani povrchli material a povrchu systému tenka vrstva — zakladni material.
Z jejich prabéhu 1ze upozornit napt. na zmény do hloubky materialovych systému a na zmény
V povrchovych vrstvach v pritbéhu zatéZovacich indentacnich cykli. Z vysledkli naméfenych
indentacnich cyklickych kiivek je patrny opét pfinos povrchové vrstvy. Je patrno zpevnéni
Vv povrchovych vrstvach a celkové zvySeni povrchové tvrdosti. Na zakladnim materialu jsou
zjevné pozvolné zmény do hloubky. U systému s tenkymi vrstvami je patrno, ze na povrchu je
vetsi zpevnéni a do hloubky zaéina nariist pronikani indentoru vlivem vyraznéjSiho podilu
vlastnosti zdkladniho materidlu. Pfesto je patrny vyrazny piinos povrchové tenké vrstvy.
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Obr. 27 - Cyklické indentacni kifivky s maximdlnim normdlovym zatizenim 25 g méiené na vzorkdch 1.2,3,5a 6

Opét nejvyssi pfinos tenké vrstvy na zpevnéni povrchovych vrstev systému tenka
vrstva — substrat je v ptipadé vzorku unavové tyce (Obr. 27). Je zde patrny nejmensi vliv
vlastnosti zakladniho materidlu na vysledky méfeni pfi tomto maximéalnim normélovém
zatizeni.

Nize jsou vyobrazeny cyklické indentaéni kiivky jednotlivé pro lepsi ptehlednost a pro
lepsi hodnoceni zmén mezi jednotlivymi vzorky.
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Obr. 28 - Cyklickd indentacni kiivka s maximdlnim normdlovym zatiZenim 25 g naméiend na vzorku 6
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Obr. 29 - Cyklickd indentacni kitvka s maximdlnim normdlovym zatienim 25 g naméi‘end na vzorku 5
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Obr. 30 - Cyklickd indentaéni kiivka s maximdlnim normdlovym zatienim 25 g naméiend na vzorku 1
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Obr. 31 - Cyklickd indentaéni kiivka s maximdinim normdlovym zatifenim 25 g naméiend na vzorku 2

41



Zapadoceska univerzita v Plzni. Fakulta strojni.

Bakalaiské prace, akad. rok 2014/15

Katedra materialu a strojirenské metalurgie

Load [ gf ]

Jakub Vlasak

. V5

200

400

600

800 1000 1200

1400 1600 1800 2000

Depth [nm ]

Obr. 32 - Cyklickd indentacni kiivka s maximdlnim normdlovym zatienim 25 g naméi‘end na vzorku 3
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Obr. 33 - Cyklickd indentaéni kifivka s maximdlnim normdlovym zatifenim 200 g naméiend na vzorku 4
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Obr. 34 - Cyklickd indentaéni ki'ivka s maximdlnim normdlovym zatienim 200 g naméi'end na vzorku 5
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Obr. 35 - Cyklickd indentaéni kifivka s maximdlnim normdlovym zatizenim 200 g naméiend na vzorku 1
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Obr. 36 - Cyklickd indentaéni kifivka s maximdlnim normdlovym zatienim 200 g naméiend na vzorku 2
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Obr. 37 - Cyklickd indentaéni ki'ivka s maximalnim normdlovym zatifenim 200 g naméiend na vzorku 3
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Obr. 38 - Cyklické indentacni kifivka s maximdlnim normdlovym zatiZenim 200 g naméiené na vzorkdch
1,23,45a6

Ze souhrnu cyklickych indenta¢nich kiivek (Obr. 38) lze téz usuzovat na rozdily
Vv jednotlivych systémech tenka vrstva — zdkladni material a na zvySeni povrchové tvrdosti ve
vSech ptipadech a tudiz odolnosti proti vnikani indentoru.
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5.2 Tloust’ka

Tloust’ka byla méfena dvéma zptsoby:

1.

za pomoci rentgenové fluorescence. Princip této metody je zaloZen na rtg
paprscich, jez obsahuji elektromagnetické viny s vysokou energii fotont.
Energie vznikd bombardovanim terée elektrony v rtg trubici, jez je
napajena napétim o velikosti 50 kV a jeho funkci je urychlovat elektrony
od katody k anod¢, materialu terée. Fotony vznikajici v rtg trubici
nazyvame vlastni rtg zareni. To pak pfes kolimator, jehoz ucelem je
zuzovat paprsek a tim umoznit ptistroji méfit tloustky a chemické slozeni
v definovanych oblastech materialu, dopadd na vzorek. Rentgeno
fluorescencni zateni vznika, kdyz foton vlastniho rtg zafeni posune
elektron v atomu vzorku. Elektron, ktery opusti atom, vytvoii diru
Vv energetické hladin€ a ta je zaplnéna elektronem z hladiny vyssi. Prebytek
energie se uvolni v podobé fotonu a je nazyvan rentgeno fluorescencnim
zafenim. Kazdy atom produkuje toto zafeni, jez je pfiznacné pro energie
dané hladinami v atomu. [2]

Meéreni pomoci rtg fluorescencéni analvzy:
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404

30 +

20 +

E[KeV]

Obr. 39 — Rentgeno fluorescenéni spektrum naméiené na vzorku 1 — vyiez v oblasti energii spektralnich car

zakladniho materidalu a tenké vrstvy
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Obr. 40 - Rentgeno fluorescenéni spektrum naméiené na vzorku 2 — vyiez v oblasti energii spektralnich éar
zakladniho materialu a tenké vrstvy
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Obr. 41 - Rentgeno fluorescenéni spektrum naméiené na vzorku 3 — vyiez v oblasti energii spektralnich éar
zakladniho materidalu a tenké vrstvy
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Obr. 42 - Rentgeno fluorescenéni spektrum naméiené na vzorku 4 - vyiez v oblasti energii spektrdalnich &ar
zakladniho materidalu a tenké vrstvy
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Obr. 43 - Rentgeno fluorescenéni spektrum naméiené na vzorku 5 - vyiez v oblasti energii spektrdlnich Ear
zakladniho materidalu a tenké vrstvy
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Obr. 44 - Rentgeno fluorescenéni spektra naméiené na vzorkdch 1,2,3,4 a5 - vyfez v oblasti energii spektrdlnich
Car zakladniho materidalu a tenké vrstvy
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Obr. 45 - Rentgeno fluorescencéni spektra naméiené na vzorkdach 1,2,3,4 a5 - vyiez v oblasti energii spektralnich

Car zdakladniho materidlu a tenké vrstvy pii vétsSim zvétSeni pro lepsi Citelnost rozdilii mezi jednotlivymi vzorky

Z namé&ienych rentgeno fluorescen¢nich spekter na jednotlivych vzorcich jsou patrné
zmeény, které jsou dany rozdilnou tloustkou tenkych vrstev. Nejvétsi tloustku ma tenka vrstva
na tnavove tyci.
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2. za pomoci kalotestu. Princip této metody byl popsan v kapitole teoretické
casti. Pouzita byla kulicka o priméru 25 mm. Mikroskopickym rozborem
vzniklé kaloty bylo mozno rozlisit vrstvu od substratu. S pomoci programu
Kalotest v prostredi softwaru Image byly stanoveny potiebné rozmeéry pro
vypocet tloustky posuzované vrstvy, kterd z nich byla nasledné timto
programem spocitdna. Hodnoty naméfenych tlousték jsou uvedeny
v tabulce. [2]

5.3 Vrypova zkouska

Zkouska adhezivné-kohezivniho chovani byla provedena na scratch testeru CSEM
REVETEST (Obr. 46), ktery umoziuje:

hodnoceni adheze tenkych vrstev klasickym hodnocenim kritické normélové
sily z obrazovych informaci, signalti akustické emise a koeficientu tfeni.
hodnoceni adhezivné-kohezivniho chovani systémi tenka vrstva — substrat,
hodnocenim pribéhu normalové a tecné sily, signalu akustické emise a
koeficientu tfeni v pribéhu celé vrypové zkousky pii proménné normélové
sile,

dokumentovani morfologie vrypli s pomoci svételnym mikroskopem NIKON
Optiphot 100S s polarizovanym svétlem a Nomarského diferencialnim
kontrastem s maximalnim zvétSenim az 1000X,

hodnoceni opotfebeni systémi tenk4 vrstva — substrat pomoci proménné
normalové sily cyklickymi pifejezdy diamantovym hrotem po povrchu
S postupnym mapovanim obrazki vytvorenych vrypu ziskanych ze svételného
mikroskopu,

pfiblizeni praktickym podminkdm provadét experimenty opotiebeni
s indentory rizné geometrie (Rockwell, Vickers). [2]

Obr. 46 - Scratch tester CSEM REVETEST

Vrypova zkouska pomoci scratch testeru je vyznamnd pro hodnoceni adhezivné-
kohezivniho chovani systému tenka vrstva — substrat. Pro vlastni hodnoceni vrypu ze scratch
testeru je dulezity nejen prubch vrypové zkousky, ale i samotny vytvofeny vryp. Zatim co
z prubéhu vrypové zkousky ziskame informace o normalové sile, te¢né sile, koeficientu tfeni
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a akustické emisi, z vytvofeného vrypu dostaneme informace o Cetnosti, misté a velikosti
poruseni, $ifce vrypu atd.

5.3.1 Vytvoreni vrypi a vtiski

Prvnim krokem bylo provedeni samotné vrypové zkousky. Pfi vrypové zkousce se
vzorek upevni na posuvny stolek, ktery pojizdi pod diamantovym hrotem (Rockwelova typu
tedy diamantovy kuZzel) konstantni rychlosti 10 mm/min, ktery je upnut v drzéku spolu se
snimacem akustické emise. Pfi testu Byly pouzity tfi rizné poloméry zakfiveni Spicky
indentoru (0,2;0.5;0.8 um) tim se dosahlo rizného druhu zatéZzovani z pohledu deformace a
treni. Sila plsobici na diamantovy hrot postupné nartista konstantni rychlosti 100 N/min od
minimalni sily az k maximalni piednastavené¢ hodnoté. Pii vytvaifeni vrypu se zobrazuje
okamzita hodnota normalové a te¢né sily, snima se signal akustické emise od drzaku
diamantového hrotu a zaznamenava se hodnota koeficientu tfeni.

Na vsech systémech tenka vrstva — substrat byl proveden vryp diamantovym hrotem
pfi proménné sile hodnoty od 0 N do 80 N a s konstantni rychlosti nartistu jeji hodnoty. V
prabéhu vrypové zkousky byl soucasné pofizovan zdznam signalu akustické. Vrypy byly
vytvofeny na vzorcich s vrstvou i bez vrstvy.
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Namérené priubéhy zavislosti akustické emise na pusobici normalové sile:
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Obr. 47 — Souhrn pritbéhii signdlii akustické emise v zdavislosti na normdlové sile na vzorkdach 1, 2, 3 a 4 p¥i
méieni indentorem s polomérem zakiiveni Spicky 0.2 mm
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Obr. 48 - Souhrn pribéhi signalit akustické emise v zavislosti na normdlové sile na vzorkdch 1, 2, 3 a 4 pii
méieni indentorem s polomérem zakiiveni Spicky 0.5 mm
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Obr. 49 - Souhrn priibéhii signdalii akustické emise v zdavislosti na normdlové sile na vzorkdch 1, 2, 3 a 4 p¥i
méieni indentorem s polomérem zakiiveni Spicky 0.8 mm
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Obr. 50 - Souhrn pribéhii signdlii akustické emise v zavislosti na normdlové sile na vzorku 1 pii méieni
indentory riiznymi s poloméry zakviveni Spicky a to 0.2 mm, 0.5 mm a 0.8 mm

52



Zapadoceska univerzita v Plzni. Fakulta strojni. Bakalaiské prace, akad. rok 2014/15

Katedra materialu a strojirenské metalurgie Jakub Vlasak

s 100.00 t t t t t + + +

m 402

" anll2Ve
80,00 + o
70,00 +
60,00 + 4
50,00 + ER
40,00 + £
30,00 + ER
20,00 + E
10,00 + g

0,00 ‘.}\M t + i + + + +
0,00 10,00 20,00 30,00 40.00 50,00 60.00 70,00 80.00 90.00

F,[N]

Obr. 51 - Souhrn pribéhii signdalii akustické emise v zdvislosti na normdlové sile na vzorku 2 p¥i méiteni
indentory riiznymi s poloméry zakiiveni Spicky a to 0.2 mm, 0.5 mm a 0.8 mm
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Obr. 52 - Souhrn priibéhii signdlit akustické emise v zavislosti na normdlové sile na vzorku 3 pii méieni
indentory riiznymi s poloméry zakviveni Spicky a to 0.2 mm, 0.5 mm a 0.8 mm
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Obr. 53 - Souhrn priibéhii signdalii akustické emise v zdvislosti na normdlové sile na vzorku 4 p¥i méfeni
indentory riiznymi s poloméry zakiiveni Spicky a to 0.2 mm, 0.5 mm a 0.8 mm
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Obr. 54 - Souhrn pritbéhi signalii akustické emise v zdvislosti na normdlové sile na vzorku iinavové tyce pii
méieni indentory 0.2 mm, 0.5 mm a 0.8 mm

Na zakladé¢ prubehu signalu akustické emise (Obr. 49) lze poukéazat na zmény
poruSovani jednotlivych systémt tenkd vrstva — zdkladni materidl. Jsou zjevné vyrazné
zmény, coz ukazuje na vliv depozi€nich parametrii a tloustky tenkych vrstev na celkové
vlastnosti a chovani. Je vidét, ze pifi zmén¢ geometrie indentoru dochéazi k rozdilnému
zpusobu namahéni a rozdilnému zptsobu opotiebeni povrchu. V piipadé mensiho poloméru
zakiiveni je v povrchu vyvoldno vétsi pnuti vnikdnim indentoru do vétsi hloubky a je
vyvoldna vyrazngjsi plasticka deformace. V piipad¢ indentoru s vétSim polomérem zaktiveni
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je patrno, ze vice dochazi k opotiebeni tfenim a jsou Iépe patrny rozdily v ptipadé podobnych
systému s mensi odolnosti. Lépe se zvyrazni rozdily mezi jednotlivymi systémy.

5.4 Hodnoceni vrypi

Pro souhrnné hodnoceni vytvofenych vrypt je velice dilezité hodnoceni morfologie
vrypu V korelaci se zdznamy akustické emise a koeficientu tfeni. Souhrnné hodnoceni
obrazovych dat umoznuje materialograficky mikroskop Nikon Eclipse L150. K tomuto
svételnému mikroskopu je zapojen systém obrazové analyzy. Zvolené usporadani umoziuje
digitalizovat obrazové informace do pocitace pies kameru Sony DXC — 151 AP RGB a frame
graber kartu Matrix Vision Pcimage — SRGB. Dalsi soucasti celého systému je software, ktery
tvoii program Image Pro-Plus a program vytvofeny pro snimani obrazovych informaci do
pocitace, s jehoz pomoci byly jednotlivé za sebou jdouci obrazky vrypu sniméany do pocitace
a pres program Glue v prostfedi Softwaru Matlab pospojovany v uceleny obraz morfologie
vrypu. Vrypy byly zdokumentovany svételnym mikroskopem s pomoci tmavého pole a
svétlého pole se zvyraznénim poruseni pomoci Nomarského DIC pii zvétSeni 200x.

Vrypy vytvofené na vzorcich bez vrstvy srovnavame se vzorky, které prosly
depozi¢nim zatizenim, kde doslo ke vzniku systému tenkd vrstva substrat. Stejnym zplisobem
srovname také vytvorené vtisky. Na kazdém vytvofeném vrypu a vtisku byly vybrany
vyznamné adhezivné-kohezivni poruchy. Detaily jednotlivych poruch byly mikroskopickymi
metodami pomoci polarizace a Nomarského diferencialniho kontrastu morfologicky
zvyraznény a vyfotografovany pii zvétSeni 100x a 200x. Jednotlivé zdokumentované detaily
byly dale zpracovany pomoci programu IpDeluxe a Image Pro-Plus.

Po provedeni vrypové indentace byla morfologie poruSeni dokumentovana pies
materidlograficky mikroskop, kameru napojenou k mikroskopu se signdlem vedenym pies
frame grabberovou kartu pfes systém obrazové analyzy do pocitace. V pocitaci byly nasledné
jednotlivé snimky morfologie vrypu softwarové pospojovany v uceleny obraz pro lepsi
hodnoceni vzniku a vyvoje poruseni a porovnani poruseni na jednotlivych vzorcich mezi
sebou a zmény poruseni s vyuzitim ruznych indentortt na jednom vzorku téz. NiZe jsou
vyobrazeny soulepy morfologii poruSeni uvnitt a v okoli vrypt.
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Obr. 55 - Morfologie vrypii vytvoienych indentorem Rockwell 0.2 mm na vzorkdch 1,2,3 a 4
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Obr. 56 - Morfologie vrypii vytvoienych indentorem Rockwell 0.5 mm na vzorkdch 1,2,3, a 4
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Obr. 57 — Morfologie vrypit vytvoienych indentorem Rockwell 0.8 mm na vzorkdch 1,2,3, a 4
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Na zaklad¢ vySe uvedenych vysledki Obr. 55, Obr. 56 a Obr. 57 Ize provést
porovnani Vrozdilech porusovani povrchii systému tenka vrstva — zdkladni material
piipravenych nastavenim raznych technologickych parametri pfi deposi¢nim procesu.
Z celkového pribéhu vzniku a vyvoje poruseni budou diskutovany rozdily mezi jednotlivymi
systémy, a to jak z pohledu odolnosti vuci tfecimu namahani, coz je 1épe patrno pii pouziti
indentort s vétSim polomérem zakiiveni $picky indentoru. Z tohoto divodu bylytéz pouzity,
piipadné jsou lépe pozorovatelné rozdily v odolnosti pfi vrypové indentaci mezi vzorky, které
se chovaji podobné a je potieba zvyraznit rozdily pro uvahy pii dal$i optimalizaci
vytvarenych systémil tenka vrstva — substrat. Indentor s menSim polomérem zakiiveni
vyvolava v povrchovych vrstvach vyraznéjsi deformacni namahani a vnasi do povrchu vétsi
pnuti, které nasledné zptisobi adhezivni nebo kohezivni poruseni.

59



Zapadoceska univerzita v Plzni. Fakulta strojni. Bakalai'skd prace, akad. rok 2014/15

Jakub Vlasak

Katedra materialu a strojirenské metalurgie

% S TR

Y L e Pl /L TR

) Ve T

.

&
T
¥
3
%
k.
)
2

T A R (TN R ST ST M TR VIO R R

&

PTEATS )
——————

g
- T,
e 4 AREOS

-

i an® s TSN

P
R

Obr. 58 - Morfologie vrypii vytvoienych indentorem Rockwell 0.2 mm, 0.5 mm a 0.8 mm na vzorku I
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Obr. 59 - Morfologie vrypii vytvoienych indentorem Rockwell 0.2 mm, 0.5 mm a 0.8 mm na vzorku 2
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Obr. 60 - Morfologie vrypii vytvoienych indentorem Rockwell 0.2 mm, 0.5 mm a 0.8 mm na vzorku 3
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Obr. 61 — Morfologie vrypit vytvoienych indentorem Rockwell 0.2 mm, 0.5 mm a 0.8 mm na vzorku 4

Z méfeni riznymi indentory z pohledu geometrie je patrno, jak se postupné méni
zpusob namahani povrchovych vrstev. Muzeme nejdiive 1épe usuzovat na odolnost proti
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vnesené deformaci a vlivem deformace substratu nasledné praskéani tenké vrstvy a pfi zméné
geometrie je vice patrné porusovani na dné vrypu zpusobené vice tfecim namahanim.

Porovnani jednotlivych systémii bude provedeno az po komplexnim zhodnoceni a
porovnani veskerych naméfenych vysledk.

Pro zpiesnéni méfeni se pouzili jiné parametry. Zvysila se rychlost posuvu na
20mm/min a snizilo se pisobeni sily od 0 N do 40 N. Tim se dosahlo rozlozeni ptsobeni sily
po vétsi plose a zpiesnéni vysledkt adhezivné-koheznich vlastnosti Obr. 62.

Pro zptesnéni méfeni v pfipadé pouziti indentoru 0.2 mm Se pouzila jina rychlost
pohybu stolku se vzorkem pod indentorem, coz pomohlo k roztazeni rozlozeni nartstu
normalové sily pies vEétsi délku vrypu a Ize 1épe hodnotit zejména pocatky vzniku poruseni.
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Obr. 62 — Morfologie vrypii vytvoitenych indentorem Rockwell 0.2 mm, 0.5 mm a 0.8 mm na vzorkdch 1,2,3, 4

s maximadlni normdalovou silou 40N a vyssi rychlosti posuvu vzorku pod indentorem a to 20mm/min
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Dale byla provedena vrypova indentace na vzorku unavové tyée s tenkou vrstvou za
stejnych podminek jako na vySe uvedenych vzorkdch. Byla zdokumentovdna morfologie
poruseni uvniti i v okoli vrypu a to jak ve svétlém poli tak ve tmavém poli (Obr. 63 a Obr.
64). Téz byl proveden zdznam zavislosti akustické emise na pusobici normalové sile
(Obr. 65). Z vysledka je patrna vys$$i odolnost systému tenka vrstva - substrat na inavové tyc¢i
nez na vyse uvedenych plochych vzorkéch.
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Obr. 63 - Morfologie vrypii vytvoienych indentorem Rockwell 0.2 mm, 0.5 mm a 0.8 mm na vzorku tinavové tyce
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Obr. 64 - Morfologie vrypii vytvoiFenych indentorem Rockwell 0.2 mm, 0.5 mm a 0.8 mm na vzorku tinavové tyce
— tmavé pole
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Dalsim krokem testovani bylo vytvofeni vtiskii v systému tenkd vrstva-substrat.
Vytvéareni vtiskl je podobné jako u vrypt s tim rozdilem, Ze rychlost posuvu je nulova.

Na kazdém vzorku se vytvoftilo celkem 7 vtiskti pomoci tii diamantovych hrotii typu
Rockwell, které maji tvar kuzele s vrcholovym uhlem 120° a rtiznymi poloméry zaobleni
Spi¢ky (0.2;0.5;0.8). Dale byl pouzit jeden diamantovy hrot typu Vickers, ktery ma tvar
pravidelného lesténého ctyfbokého jehlanu s vrcholovym thlem 136° s normalovou zatéznou
silou 20 N, 40 N, 60 N, 80 N, 100 N, 150 N a 200 N. Tim jsme ménili miru vneseného napéti
do povrchu. Vtisky jsme vytvoftili na vzorcich bez vrstvy a poté na vzorcich s vrstvou.
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5.5 Hodnoceni vtiski

Obr. 65 - Morfologie vtiskii vytvoienych indentorem Rockwell 0.2 mm na vzorkdch 1, 2, 3, a 4 (sloupce)
S postupné rostouci normdlovou silou 20 N, 40 N, 60 N, 80 N, 100 N, 150 N a 200 N.
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Obr. 66 - Morfologie vtiskii vytvoienych indentorem Rockwell 0.5 mm na vzorkdch 1, 2, 3, a 4 (sloupce)
S postupné rostouci normdlovou silou 20 N, 40 N, 60 N, 80 N, 100 N, 150 N a 200 N.
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Obr. 67 - Morfologie vtiskii vytvoFenych indentorem Rockwell 0.8 mm na vzorkdach 1, 2, 3, a 4 (sloupce)
S postupné rostouci normdlovou silou 20 N, 40 N, 60 N, 80 N, 100 N, 150 N a 200 N.
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Obr. 68 - Morfologie vtiskii vytvoienych indentorem Vickers na vzorkdch 1, 2, 3, a 4 (sloupce) s postupné
rostouci normalovou silou 20 N, 40 N, 60 N, 80 N, 100 N, 150 N a 200 N.
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Obr. 69 - Morfologie vtiskii vytvoienych indentorem Rockwell 0.2 mm na vzorkdch 1, 2, 3, a 4 (sloupce)
S postupné rostouci normalovou silou 20 N, 40 N, 60 N, 80 N, 100 N, 150 N a 200 N — dokumentovdno ve tmavém poli.
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Obr. 70 - Morfologie vtiskii vytvoienych indentorem Rockwell 0.5 mm na vzorkdch 1, 2, 3, a 4 (sloupce)
S postupné rostouci normdlovou silou 20 N, 40 N, 60 N, 80 N, 100 N, 150 N a 200 N — dokumentovino ve tmavém poli.
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Obr. 71 - Morfologie vtiskii vytvoienych indentorem Rockwell 0.8 mm na vzorkdch 1, 2, 3, a 4 (sloupce)
S postupné rostouci normdlovou silou 20 N, 40 N, 60 N, 80 N, 100 N, 150 N a 200 N — dokumentovdano ve tmavém poli.
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Obr. 72 - Morfologie vtiskii vytvoFenych indentorem Vickers na vzorkdch 1, 2, 3, a 4 (sloupce) s postupné
rostouct normalovou silou 20 N, 40 N, 60 N, 80 N, 100 N, 150 N a 200 N — dokumentovdano ve tmavém poli.
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Obr. 73 - Morfologie vtiskii vytvorenych indentorem Rockwell 0.2 mm, 0.5 mm, 0.8 mm a indentorem Vickers na
vzorku 1 (sloupce) s postupné rostouci normdlovou silou 20 N, 40 N, 60 N, 80 N, 100 N, 150 N a 200 N.
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Obr. 74 - Morfologie vtiskii vytvoienych indentorem Rockwell 0.8 mm, 0.5 mm, 0.2 mm a indentorem Vickers na
vzorku 2 (sloupce) s postupné rostouci normdlovou silou 20 N, 40 N, 60 N, 80 N, 100 N, 150 N a 200 N.
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Obr. 75 - Morfologie vtiskii vytvoienych indentorem Rockwell 0.8 mm, 0.5 mm, 0.2 mm a indentorem Vickers na
vzorku 3 (sloupce) s postupné rostouci normdlovou silou 20 N, 40 N, 60 N, 80 N, 100 N, 150 N a 200 N
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Obr. 76 - Morfologie vtiskii vytvoienych indentorem Rockwell 0.8 mm, 0.5 mm, 0.2 mm a indentorem Vickers na
vzorku 4 (sloupce) s postupné rostouci normalovou silou 20 N, 40 N, 60 N, 80 N, 100 N, 150 N a 200 N

81



Zapadoceska univerzita v Plzni. Fakulta strojni. Bakalaiské prace, akad. rok 2014/15

Katedra materialu a strojirenské metalurgie Jakub Vlasak

Obr. 77 - Morfologie vtiskii vytvoienych indentorem Rockwell 0.8 mm, 0.5 mm, 0.2 mm a indentorem Vickers na
vzorku 1 (sloupce) s postupné rostouci normdalovou silou 20 N, 40 N, 60 N, 80 N, 100 N, 150 N a 200 N — tmavé pole
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Obr. 78 - Morfologie vtiskii vytvoienych indentorem Rockwell 0.8 mm, 0.5 mm, 0.2 mm a indentorem Vickers na
vzorku 2 (sloupce) s postupné rostouci normdalovou silou 20 N, 40 N, 60 N, 80 N, 100 N, 150 N a 200 N — tmavé pole
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Obr. 79 - Morfologie vtiskii vytvoienych indentorem Rockwell 0.8 mm, 0.5 mm, 0.2 mm a indentorem Vickers na
vzorku 3 (sloupce) s postupné rostouci normdlovou silou 20 N, 40 N, 60 N, 80 N, 100 N, 150 N a 200 N — tmavé pole
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Obrdazek 80 - Morfologie vtiskit vytvoienych indentorem Rockwell 0.8 mm, 0.5 mm, 0.2 mm a indentorem
Vickers na vzorku 4 (sloupce) s postupné rostouci normdlovou silou 20 N, 40 N, 60 N, 80 N, 100 N, 150 N a 200 N —
tmavé pole
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Obr. 81 - Morfologie vtiskii vytvofenych indentorem Rockwell 0.2 mm, 0.5 mm, 0.8 mm a indentorem Vickers na
vzorku ty¢ (sloupce) s postupné rostouci normalovou silou 20 N, 40 N, 60 N, 80 N, 100 N, 150 N a 200 N
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Obr. 82 — Morfologie vtiskii vytvoitenych indentorem Rockwell 0.2 mm, 0.5 mm, 0.8 mm a indentorem Vickers na
vzorku #yé (sloupce) s postupné rostouci normdlovou silou 20 N, 40 N, 60 N, 80 N, 100 N, 150 N a 200 N — tmavé pole
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Z morfologie vtiskti provedenych indentorem 0.2 mm je patrna velka deformace,
kterd piisobi vysoké pnuti v povrchovych vrstvach a nasledkem toho dochézi k praskani
povrchové vrstvy. S rostouci normalovou silou je patrny narast deformace a tim roste
praskani na okraji vtisku. Poruseni v okoli vtisku je rozdilné pro jednotlivé vzorky
V podobném trendu jako bylo pozorovano u morfologie vrypt. Je patrno vyrazné porusovani
zejména na vzorku 1. Nejméné dochézi k ristu poruSeni na vzorku 2. Vzhledem k velké
deformaci vtiskem indentorem 0.2 mm (Obr. 65) bylo provedeno zjemnéni indentacni
zkousky zvétsenim poloméru zaktiveni indentoru na 0.5 mm (Obr. 66). Deformace na vsech
vzorkach se vyrazné zmenSila a je patrna vysSi odolnost proti této indentaci na vSech
vzorkach. Vyraznéj$i poruseni se projevuje az v blizkosti vétSich normalovych zatizeni.
Vyraznéjsi poruseni je opé€t patrno na vzorku 1 a vétsi odolnost proti vnikani tohoto indentoru
vykazuje vzorek 2, kde tenkd vrstva brani vyrazngj$i deformaci a vnesené pnuti nezpusobi
praskani tenké vrstvy na okraji vtisku. V piipadé pouziti indentoru 0.8 mm (Obr. 67) je opét
patrno dal$i zjemnéni indentacni zkousky. Nedochazi k vyraznéj§imu poruSeni na okraji
vtiskli u Zadného z méfenych vzorkli. Mlizeme pozorovat drobné rozdily ve velikostech
vtiskli, coz ukazuje na rozdilné zpevnéni povrchu jednotlivych systémut tenka vrstva —
substrat. Posledni pouzity indentor byl Vickersova typu (Obr. 68), ktery vzhledem ke své
geometrii vyvolava jiny zplisob namahani povrchovych vrstev. VSechny systémy jsou odolné
proti iniciaci trhliny, nebot’ nejsou patrny znamky trhlin od thlopfic¢ek vtisku. Dochézi opét
k rozdilnému porusovani na okraji vtisku a rizné expanzi poruseni s rostouci normalovou
silou. Nejvétsi zpevnéni povrchovych vrstev je patrno na vzorku 2. Vtisk je v tomto ptipade
nejvice pravidelny a praskani na okraji vtisku je nejmensi. Nejvyraznéj$i poruSeni vznika na
vzorku 1. PoruSeni uvnitt vtisku je 1épe patrné na obrazcich z tmavého pole a na vzorku 3 jsou
zde i Iépe patrna poruSeni na okraji vtisku. Pozorovani v tmavém poli bylo pouzito jako
dopliujici a zptesiujici v nekterych ptipadech citelnost velikosti poruSeni uvnitt i na okraji
vtisku. Rozdilny zplisob namahani riznymi indentory po strance geometrické a tim i rozdily
V poruSeni jsou patrny z obrazkd soulept vtiskii provedenych rozdilnymi indentory pfi
rizném zatizeni na daném vzorku. Indentor 0.2 mm vyvola vétsi deformaci a tudiz dava lepsi
moznosti pro zachyceni poruSeni u vice odolnych systémil tenkd vrstva — substrat. Indentory
0.5 mm a 0.8 mm umoziuji zjemnéni indentace a je mozné lépe pozorovat poruseni uvniti
vtisku. Indentor Vickers zplisobuje opét vétsi deformaci, ptipadné miiZze vyvolat iniciaci trhlin
od uhlopti¢ek vtisku. Indentor 0.2 mm a Viskers ukazuji 1épe vznik a vyvoj poruSeni
S rostouci normélovou silou na vzorku 1. Na vzorku 2 je patrna pomérné€ vysoka odolnost pfi
pouziti vSech indentori i vSech normalovych zatizeni. U vzorka 3 a 4 je mozné lépe
pozorovat rozdily v poruseni pfi pouZiti indentorti 0.2 mm a Viskers. Drobné rozdily jsou
patrny i z méfeni indentorem 0.5 mm.
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6  Diskuze vysledki

Na zéklad¢ vysledki métfeni plochych vzorkl vytvofenych pii riznych deposi¢nich
podminkach byla provedena deposice tenké vrstvy optimdlnimi podminkami na vzorek pro
zkousky unavy, ktery je tvarove slozitéjsi jak pro deposicni proces tak pro analytické metody.

Nejdiive byla provedena méieni na plochych vzorkach vybrousenych a vylesténych,
na kterych byla pfipravena tenka vrstva vybranymi deposi¢nimi parametry (Tab. 5). Nejdtive
byla provedena hodnoceni pomoci nanoindentace s pouzitim modu 2 a modu 7 s velikosti
maximalniho normalového zatizeni 5 g (jen pro mod 2), 25 g a 200 g. Z vysledkt jsou patrny
rozdily v tvrdosti tenkych vrstev a rozdily ve zpevnéni povrchovych vrstev celého systému.
Rozdily mezi vzorky jsou patrny pii vSech vybranych hodnotach normalového zatizeni a pfi
méteni obéma mody. Z vysledkll méfeni pfi zatizeni 5 g je patrna nejveEtsi tvrdost na vzorku 4.
Je patrno vyrazné zvétSeni tvrdosti proti zakladnimu materialu u vSech vzorku (Obr. 19).
Doslo 1 ke zméné v podilu elastické a plastické deformace. Substrdt ma vyraznéjsi plastickou
vy$s§i normélové sile a to 25 g je 1 pfes narUstajici vliv vlastnosti substratu na vysledky méteni
patrno, ze nejvyssi tvrdost vykazuje opét vzorek 4 spolu se vzorkem 2. Nejnizsi tvrdost je
patrna na vzorku 5. Opét je patrna vétsi tvrdost na vSech vzorkdch nez na samotném substratu
(Obr. 22). I pii pouziti nejvyssiho normalového zatiZzeni je patrny piinos tenkych vrstev,
nebot’ 1 zde vychézi tvrdost systémul s tenkymi vrstvami vyss§i nez v piipad€ substratu bez
tenké vrstvy. Nejvyssi tvrdost ukazuje opét vzorek 4 (Obr. 25). Nasledné byla provedena
méfeni i na vzorku tinavové ty¢e s tenkou vrstvou. Z vysledk méfeni pti vSech normalovych
zatizenich je patrno, ze na vzorku unavové ty¢e ma systém tenké vrstva — substrat nejvyssi
tvrdost tedy i samotna tenka vrstva (Obr. 23, Obr. 254, Obr. 25). Tenka vrstva vyrazné
zvySuje povrchovou tvrdost inavové tyce a zpeviiuje jeji povrch (Obr. 21 a Obr. 23).

Dalsi méteni provedena cyklickym modem 7 na nanoindentoru ukazuji podobné
vysledky jako v pfipadé meéfeni jednoduchym modem 2. Pfi meéfeni s maximdlnim
normalovym zatizenim 25 g ukazuje nejmensi tvrdost zakladni material a pronikani indentoru
do nejvétsi hloubky. Nejveétsi zpevnéni povrchovych vrstev ukazuji vzorky 2 a 4 (Obr. 26). Po
piidani do porovnani vzorku unavové tyce je patrno vyssi zpevnéni povrchovych vrstev pravé
na tomto vzorku. Ze zhus$téni indentacni kiivek je patrno, Ze vzorek Uinavové tye ma nejvetsi
odolnost proti pronikani indentoru (Obr. 27 — Obr. 32). Vyrazny piinos ve zpevnéni
povrchovych vrstev materidlu deposici tenké vrstvy ukazuje 1 meéfeni s maximalnim
normalovym zatizenim 200 g (Obr. 33 — Obr. 37). Opét zde vychazi nejvétsi zpevnéni na
plochych vzorkach na vzorku 4 a jesté vyrazngjsi zpevnéni na vzorku tinavové tyce (Obr. 38).

Z nanoindnetacnich méfeni 1ze souhrnné fici, ze nejvyssi zpevnéni povrchovych vrstev
piinasi tenkd vrstva na tunavové tyCi. Zde byla naméfena nejvyssi tvrdost tenké vrstvy i
tvrdost celého systému s tenkou vrstvou pii maximdlnim normdlovém zatizeni 200 g
V jednoduchém 1 cyklickém modu. Tenkd vrstva ma vétsi podil elastické deformace nez
samotny zakladni material.
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Me¢teni pomoci rtg fluorescencni analyzy byla vyuzita pro hodnoceni tloustky tenkych
vrstev na zadklad¢ analyzy naméfenych rtg fluorescencnich spekter. Ve spektrech byly
zaznamenany spektralni ¢ary Fe ze zakladniho materialu a Ti z tenké vrstvy (Obr. 39 — Obr.
43). Na zakladé zmén intenzity téchto spektralnich ¢ar byly vyhodnoceny tloustky tenkych
vrstev. Nejveétsi tloustka tenké vrstvy byla naméfena na plochém vzorku 4 (Obr. 45). Jesté
vétsi tloustka byla naméfena na vzorku tinavové tyce (Obr. 44).

Pro hodnoceni adhezivné kohezivnich vlastnosti byla pouzita jednak vrypova
indentace a jednak statickd indentace. Vrypovéa indentace byla provedena pfi pouziti riznych
indentort co do geometrie pro ziskdni rizného zplsobu namahani povrchovych vrstev. Pri
vrypové indentaci byl jednak snimén signal akustické emise v zévislosti na normalové sile a
jednak byla dokumentovana morfologie poruseni v okoli a uvnitt vrypl. Z vysledka
namétenych prub&hu akustické emise s indentorem 0.2 mm (Obr. 47) je patrno, ze nejméné se
projevila akusticka emise na vzorku 6, a¢ prvotni narGst je pfi niz§i normalové sile nez na
vzorku 2. Na zékladé prvniho nardstu akustické emise je nejmensi odolnost na vzorku 5 a
nejvyssi na vzorku 4. velikost signalu akustické emise ukazuje na vétsi kiehkost na vzorku 4,
coz je vsouladu s nejvyssi tvrdosti tohoto vzorku. Z prubéhu akustické emise pii pouziti
indentoru 0.5 mm (Obr. 48) je patrny nejvyrazn&jsi projev akustické emise na vzorku 5 a
mensi projev je patrny na vzorkach 4 a 6. Z priibéhu akustické emise pii pouziti indentoru 0.8
mm (Obr. 49) vyplyva podobny vysledek jako pii pouziti indentoru 0.5 mm. Celkové ze
vSech méfeni se dd usuzovat, ze vyssi odolnost vykazuje vzorek 4 a nejnizsi odolnost vzorek
5. Z vysledkt na Obr. 50 az Obr. 53 je patrno, Ze s pouzitim indentoru s vétsim polomérem
zaktiveni klesa poruseni povrchovych vrstev a s rostoucim polomérem zaktiveni lze 1épe
rozliSovat drobné rozdily mezi vzorky.

Z morfologie poruseni uvnitf a v okoli provedenych vrypl s riznymi indentory co do
geometrie je patrno, Zze nejvEétsi poruseni vznika pii pouziti indentoru 0.2 mm vzhledem
k tomu, ze tento indentor vyvolava nejvyssi deformaci a pronikd do nejvétsi hloubky a
vyvolana plasticka deformace v substratu ptisobi nejvétsi pnuti v povrchovych vrstvach. To
ma dopad i na vyhodnoceni vysledki. Je patrno, Ze rozeznat rozdily v poruseni jednotlivych
systémil s pouzitim tohoto indentoru je problematické. Je mozné jen zhruba uvazovat, ze
nejvyssi odolnost vykazuje vzorek 2. Ostatni vzorky vykazuji podobné chovani (Obr. 55). Pii
pouziti indentoru 0.5 mm jsou jiz rozdily 1épe patrny. Nejvyssi odolnost vykazuje vzorek 2,
nasleduje vzorek 4. Nejvétsi poruseni ukazuje vzorek 3. S rostouci normalovou silou ukazuje
nejvetsi expanzi poruseni vzorek 3 (Obr. 56). Pti pouziti indentoru 0.8 mm je patrno, Ze
nejdiive vznika poruseni na vzorku 3 a nejpozdéji na vzorku 2 a 1 (Obr. 57). Na Obr. 58 az
Obr. 61 je patrno z porovnani vrypu na jednotlivych vzorkach, Zze pii pouziti raznych
indentort z pohledu geometrie dochazi k vyraznym zménam v poruseni a ke zméndm
v Citelnosti vzniku a vyvoje poruSeni s rostouci normélovou silou. U indentoru 0.2 mm je
velice obtizna Citelnost poruSeni uvnitf vrypu. Pii pouziti indentord 0.5 mm a 0.8 mm Ize 1épe
charakterizovat vznikajici poruseni. Vyhodnost pouziti indentord 0.5 mm a 0.8 mm v tomto
pfipadé je dano zejména vzhledem k malé tvrdosti zakladniho materialu. Z morfologie
poruseni lze fici, ze nejvetsi odolnost vykazuje vzorek 2, o néco nizsi odolnost vykazuje
vzorek 1 a 4 a nejnizsi odolnost vykazuje vzorek 3. V piipadé pouziti indentoru 0.2 mm byla
provedena dodatecné méfeni se zménou podminek vrypové indentace a to rychlosti pohybu
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vzorku pod indentorem a maximalni normalové sily. Tim s podafilo rozlozit normalovou silu
pres vétsi délku a nasledné je mozné téz 1épe rozliSovat rozdily mezi vzorky. Opét vychazi
nejvyssi odolnost na vzorku 2 (Obr. 62). Citelnost rozdilt je piesto lepsi pii pouziti indentort
0.5mm a 0.8 mm.

Nasledné byla provedena vrypova indentace na vzorku tinavové tyce s tenkou vrstvou.
Opét byly provedeny vrypy za stejnych podminek jako v piipadné plochych vzorka a
vyuzitim opét tiech rozdilnych indentori co do geometrie. Z morfologie poruseni jsou opét
patrny rozdilné zpusoby namahani jednotlivymi indentory a tim rozdily ve vytvofeném
poruseni (Obr. 63 a Obr. 64). Piestoze na tomto vzorku je vyS$i drsnost a tim naruSuje
moznosti hodnoceni vrypovou zkouskou, 1ze na zakladé poruSeni uvniti a v okoli vytvoienych
vrypll usuzovat, ze systém tenké vrstva — substrat vytvofeny na unavové tyCi ma vyssi
odolnost nez systémy vytvoiené na plochych vzorkach. Podobny vysledek ukazuji i pribchy
zavislosti akustické emise na velikosti normalové sily, coz ukazuje na to, ze se podafilo
optimalizovat deposi¢ni parametry a dosahlo se lepsiho vysledku v odolnosti povrchovych
vrstev.

Posledni provedena méfeni byla realizovdna statickou indentaci s pouzitim opét
riznych indentord co do geometrie a to s polomérem zaktiveni 0.2 mm, 0.5 mm, 0.8 mm a
dale navic Vickersiv indentor pro vyvolani jiného zplisobu namdhini a pro pfipadné
zachyceni rozdilné kiehkosti jednotlivych systému. Byly pouzity normalové sily 20 N, 40 N,
60 N, 80 N, 100 N, 150 N a 200 N. Z vysledki morfologie poruseni v okoli a uvnitt vtiski
vytvofenych indentorem 0.2 mm je patrno, Ze nejvyssi odolnost opét vykazuje vzorek 2 (Obr.
65). V tomto ptipadé se ukazuje nejvétsi poruseni na vzorkach 1 a 3. Pti pouziti indentoru 0.5
mm vznika vyrazné mensi poruseni v okoli vtiski (Obr. 66). Na vzorku 3 se ovSem ukazuje
poruseni uvniti vtisku. Coz jej fadi na misto s nejmensi odolnosti. Nejvyssi odolnost v tomto
piipad€ ukazuje vzorek 6 a nasleduji vzorky 1 a 2. Dal§im zjemnénim indenta¢ni zkousky
pouzitim indentoru 0.8 mm se v tomto piipadé zmenSily rozdily v poruseni jednotlivych
systému. Stale je patrno drobné poruseni uvnitt vtisku na vzorku 3 (Obr. 67). Z rozdila
velikosti vtiskll 1ze téZ usuzovat na zmény ve zpevnéni povrchu tenkou vrstvou. Nejmensi
velikost vtisku je patrna na vzorku 2. Posledni statickd indentace byla provedena indentorem
Vickersova typu (Obr. 68). Z vysledkti je patrno opét nejmensi poruSeni na vzorku 2.
Vyrazngj$i poruSeni je zachyceno na vzorkdch 1 a 4. Vzorek 3 vykazuje nizkou odolnost
vyrazn¢ veétsi velikosti vtisku, coz ukazuje na snadnéj$i pronikéni indentoru do hloubky
materidlového systému.

Na Obr. 73 az Obr. 76 je mozné sledovat zménu zptisobu namahani riznymi indentory
na jednotlivych vzorkach. Je patrny pokles poruSeni pfi zméné indentoru a je patrno, Ze
vzorky 1, 2 a 4 vykazuji jen malé poruSeni pii pouziti indentortt 0.5 mm a 0.8 mm, kdezZto
vzorek 3 vykazuje poruseni pii pouziti vSech druhl indentort. Z vysledki meéfeni
Vickersovym indentorem lze fici, ze na zadném systému s tenkou vrstvou s neprojevil vznik
kiehkych trhlin od uhlopticek vtisku, coz ukazuje na vyssi houZevnatost povrchovych vrstev.

Staticka indentace s rliznymi indentory byla realizovana téZ na vzorku unavové tyce
s tenkou vrstvou. Na zdkladé¢ morfologie poruseni v okoli a uvnitt vtiskl lze fici, ze tento
vzorek ma nejvyssi odolnost proti statické indentaci s pouZzitim vSech typl indentort.
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S rostouci normalovou silou je patrny zejména narast velikosti vtisku. Poruseni je jen
drobného charakteru na okraji vtisku v pfipadé indentoru Vickerse a indentoru 0.2 mm (Obr.
81 a Obr. 82).

Cilem prace bylo optimalizovat deposi¢ni podminky pro povrchovou upravu vzorku
uréeného pro tnavové zkousky, coz bylo realizovano na materialu CSN 411523, ktery se na
pracovisti CDM UT AV CR pro tyto zkousky pouZiva. V navazujici praci budou realizovany
porovnavaci zkousky Gnavy na vzorkach bez vrstvy a pravé s touto optimalizovanou tenkou
vrstvou. Systémy tenka vrstva — substrat byly néasledné postoupeny viz vySe na hodnoceni
zkouskami nanoindentace, vrypové indentace a rtg fluorescentni analyzy. Komplexni
hodnoceni vysledkti z jednotlivych metod hodnoceni dévaji moznost porovnani rozdila ve
vlastnostech a chovani mezi jednotlivymi vytvofenymi systémy, z cehoz vyplyva, Zze
optimalni vlastnosti a chovani ma vzorek 2, na zéklad¢ kterého byla pfipravena deposice
tenké vrstvy na unavové tyce. Po zhodnoceni vlastnosti a chovani systému tenka vrstva —
unavova ty¢ lze fici, Ze vlastnosti a chovéani tohoto systému vykazuji lepsi vysledky nez na
plochych vzorkach.

Z vysledkl rtg fluorescencni analyzy byly nasledné vycisleny po kalibraci tloustky
jednotlivych vrstev viz Tab. 7, kde optimalni vzorek je V4 s tloustkou 1.77 um a tnavova ty¢
svrstvou V s tloustkou 2.94 um. Kromé komplexniho porovnani rozdilli ve vlastnostech
Z nanoindentace byly vyhodnoceny tvrdosti jednotlivych vrstev a systémul vrstva — substrat,
které jsou uvedeny v Tab. 8 — 10 a to pii maximalnim zatizeni 200 g, 25 g a 5 g. Nejvyssi
tvrdost vychdzi na vzorku tnavové tyCe a z plochych vzorkii na vzorku V4. Z vysledka
morfologie poruseni vrypovym testem a z vysledkl pribéhti signalu akustické emise lze
sledovat rozdily ve vlastnostech a chovani jednotlivych systémt tenkd vrstva — zdkladni
material v celém prabéhu vrypové zkousky od nejmensi normalové sily az po jeji maximalni
hodnotu. Z téchto vysledku je patrné, Ze nejvétsi odolnost vykazuje vzorek V4 a dalsi nartst
odolnosti je pozorovan na vzorku Unavové tyCe. Vysledky ur€eni kritickych sil adheze
z vrypové zkousky ze zavislosti akustické emise na pusobici normalové sile ukazuje Tab. 11.

Tab. 7 — Tloust’ka vrstev jednotlivych vzorki

Tloust’ka pm

V2 1,09

V4 1,77

V5 1,44

V6 1,58

\Y 2,94

Tab. 8 — Tvrdost vrstev jednotlivych vzorki vyhodnocena z maximalniho zatiZeni 200g

DHV 200g

S 170

V2 190

V4 210

V5 200

V6 190

\ 250
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Tab. 9 - Tvrdost vrstev jednotlivych vzorkii vyhodnocena z maximalniho zatiZeni 25g

DHV 25g

S 240
V2 530
V4 610
V5 310
V6 390
\Y 1140

Tab. 10 - Tvrdost vrstev jednotlivych vzorki vyhodnocena z maximalniho zatiZeni 5g

DHV 5g¢

S 520
V2 2500
V4 2700
V5 2300
V6 2100
\Y 2900

Tab. 11 — Hodnoty kritickych sil vyhodnocené z akustické emise na jednotlivych vzorkach
hrot 0,2 mm 0,5mm 0,8 mm
V2 11 20 40
V4 10 25 40
V5 9,5 16,5 28
V6 11 26 50
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[ Zavér

V ramci bakalarské prace byla studovana povrchova Uprava zkuSebnich téles pro
unavové zkousky. Cile prace byla optimalizace deposi¢nich parametri na material pouzivany
pro unavové zkousky. Experimenty probihaly nejdiive na plochych vzorkach pro jednodussi
deposici a optimalnich pro analytické metody. Nésledné¢ po tpravach uchyceni jak pro
deposi¢ni proces tak pro samotné analytické metody byly realizovany experimenty pfimo na
povrchové upravené unavové ty¢i, kde byla nanesena tenka vrstva na zdkladé zkouSenych
parametrii na plochych vzorkach.

Byla provedena hodnoceni nanoindenta¢ni metodou na pfistroji Shimadzu DUH 202
za pouziti dvou rozdilnych modi méfeni a to jednoduchého modu 2 zaznamenavajiciho
indentac¢ni kiivky zavislosti zatizeni a hloubka proniknuti indentoru v celém pribchu
zatézovani, v ¢asové prodlevé pii maximalni zatizeni a v celém pribéhu odlehcovani a
cyklického modu zaznamendvajiciho indentaéni kiivky zavislosti zatizeni a hloubka
proniknuti indentoru v pribéhu postupného zatézovani S naslednym odlehéenim na
pfednastavenou hodnotu minimélniho zatizeni s postupnym riistem zatizeni az k maximalni
prednastavené hodnoté. Mod 2 byl pouzit s maximalnim zatizenim 5 g, 25 g a 200 g a mod 7
S maximdlnim zatizenim 25 g a 200 g. Z vysledkl je patrno, ze nejvétsi tvrdost a zpevnéni
povrchovych vrstev celého systému tenkd vrstva — substrdt ma vzorek unavové tyce a
nasledné plochy vzorek V4 a soucasné je zde nejmensi podil plastické deformace. Podobné je
tomu s odolnosti proti pronikéni indentoru pfi cyklickém vnikani indentoru pfi modu 7.

Byla provedena hodnoceni rtg fluorescen¢ni analyzou, ktera je primarné urcena na
hodnoceni chemického sloZeni, ale zde byla vyuzita pro hodnoceni tlouStky vrstev. Z rtg
fluorescencnich spekter je patrna pritomnost spektralnich ¢ar zejména Fe ze substratu a Ti
Z tenké vrstvy. Na zéklad¢ rozdild v intenzit€ spektralnich ¢ar po kalibraci byla vyhodnocena
tlouStka jednotlivych tenkych vrstev. Nejvétsi tloustku vykazuje vrstva na vzorku tnavové
tyCe a nasledné na vzorku V4.

Adhezivné kohezivni chovani systému tenka vrstva — substrat bylo hodnoceno jednak
na zékladé vrypové zkouSky a jednak na zakladé statické vnikaci zkouSky v obou pfipadech
na piistroji scratch testeru CSEM REVETEST. Vzhledem k nizké tvrdosti substratu bylo
pfistoupeno k hodnoceni s vyuzitim rtiznych indentortt co do geometrie umoziujici rizné
zpisoby naméhani povrchovych vrstev sledovanych systémi tenkd vrstva — substrat.
Vysledky z vrypové indentaéni zkousky byly hodnoceny jednak na zakladé studia morfologie
poruseni s vyuzitim materidlografického mikroskopu a jednak na zéklad¢ studia prabc¢ht
zavislosti akustické emise na plsobici normélové sile. Vysledky statické indentace byly
vyhodnocovany na zadkladé studia morfologie poruseni v okoli a uvnitf vytvofenych vtiski.
Z vysledki méteni adhezivné kohezivniho chovani jednotlivych systémii tenka vrstva —
substrat Ize fici, ze nejvyssi odolnost vykazuje tenkovrstvy systém na vzorku unavové tyce a
nasledné na vzorku plochém V4.
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Na zaklad¢ vysledki hodnoceni vlastnosti a chovani jednotlivych systémi tenka vrstva
— substrat Ize fici, Ze vyrazny vliv na vlastnosti a chovani systému tenka vrstva — substrat maji
krom jinych parametry deposice zaporné predpéti na substratu béhem deposice a teplota
substratu. Cim v&tsi je piedpéti na substratu, tak dochazi ke zlepseni adhezivné kohezivnich
vlastnosti. Teplota substratu musi byt v urCitém rozsahu. Vzorky unavovych tyci
S ptipravenou tenkou vrstvou budou v navazujicich experimentech podrobeny unavovych
zkouskéach pro sledovani vlivu povrchovych vrstev na tinavové vlastnosti materiali.
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