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Piehled pouzitych zkratek a symboli

a — tloustka tenké vrstvy pfi kalotestu [um]

ASTM — Americka asociace pro testovani a materialy (American Society for Testing and
Materials)

CACD - Metoda CVD s lavinovym plasmatickym vybojem pro vytvafeni tenkych vrstev
COF — Koeficient tfeni (Coefficient of friction)

CVD - chemické metody vytvaieni tenkych vrstev (angl.. Chemical Vapour Deposition)
DLC — Diamond like Carbon (uhlik jako diamant)

EDAX - Energiové disperzni elektronova mikroanalyza (Energy — Dispersive Analysis of X-
rays)

Fn — Normalova sila [N]

F: — Ttect sila [N]

HFCVD - Metoda CVD se Zhavicim vldknem pro vytvareni tenkych vrstev

HRC — Tvrdost dle Rockwella

HSS — rychlofezné ocel (High speed steel)

HV — Tvrdost dle Vickerse

IBICVD - Depozice indukovand bombardem pro vytvafeni tenkych vrstev

Lc — Kritické zatizeni pii zkousce Scratch test [N]

LCVD - Laserem indukovand CVD metoda vytvafeni tenkych vrstev

LPCVD - Nizkotlaka CVD metoda pro vytvareni tenkych vrstev

MTCVD - Middletemperature CVD metoda vytvaieni tenkych vrstev

PACVD - Plasmaticky aktivovand CVD metoda vytvaieni tenkych vrstev

PVD — fyzikalni metody vytvareni tenkych vrstev (angl.. Physical Vapour Deposition)
R, r — Vngjsi a vnitini polomér kaloty [um]

Ra — Stiedni aritmeticka uchylka drsnosti povrchu [pum]

SEM — Radkovaci elektronova mikroskopie (Scanning electron mikroskopy)

SK — Slinuty karbid

TiC — Karbid titanu

TiN — Nitrid titanu

WC — Karbid wolframu

o — Koeficient délkové roztaznosti [K™]
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I. TEORETICKA CAST
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1 Uvod

Za poslednich nékolik desitek let prodélaly tenké vrstvy vyznamny pokrok a jejich
piinos priimyslu je v dnesni dobé jiz nepostradatelny. Na pocatku vyvoje se tenké vrstvy
vytvarely na podkladech z béznych slinutych karbidi metodou CVD jako jedno ¢i
vicevrstvé povlaky. Nejvice vyuzivané vrstvy byly na bazi TiN a TiC pozdé&ji
nasledovany Al,O3 Vv polovin¢ 70. let, avSak Vv soucCasné dob&é se v nejriznéjsich
modifikacich vyskytuji na dvé stovky takovychto systémd, kazdy se svymi specifickymi
vlastnostmi.

Tyto systémy nachéazeji praktické vyuziti nejen ve strojirenstvi a primyslu, ale
1 mnoha dalSich oblastech jako je naptiklad energetika, design, medicina, optika, letecky,
chemicky, textilni primysl a dal$i. Pti takto Sirokém vyuziti jsou na tenké vrstvy kladeny
stale vétsi naroky, a proto dnes plni i vice funkci najednou. Tyto funkce zahrnuji napf.
dekorativni ucely, tepelné bariéry, biokompatibilitu a dalsi.

Takto rapidni vyvoj s sebou pifinasi 1 mnoha tuskali, jelikoZ se s o¢ekavanim stéle
lepsich vlastnosti tenkych vrstev zvysuji i naroky na jejich vyzkum, testovani, vyrobu,
hledani novych systémii a mnohé dalSi. Nemalé néaroky jsou kladeny také na zékladni
material, nebot’ stav jeho povrchu siln¢ ovliviiuje samotny proces depozice a chovani
celého systému v provoznich podminkédch. Ma-li tento systém spliiovat vSechny
pozadované parametry, musi mit ob¢ jeho soucasti specifické podminky. Jednim
Z nejjednodussich zplisobli posouzeni schopnosti tenkych vrstev je prostfednictvim
adheznich sil. Nehled¢ na ucel aplikace tenké vrstvy, adheze je jednou z jejich
Dobra adheze vrstvy k povrchu zavisi na nékolika faktorech vcetné, typu chemické
vazby, modulu pruznosti, smykovém napéti, tloust’ce vrstvy, jeji Cistot¢ a lomové
houzevnatosti [2].

Spole¢nost ASTM (The American Society for Testing and Materials), kterd se mimo
jiné zaobira rozvojem mezindrodnich norem, definuje adhezi jako stav, kdy jsou dva
povrchy drzeny spoleéné vazebnymi silami, které pisobi na rozhrani téchto povrchu [3].
Utelem posuzovacich metod pro stanoveni adheze vrstev je pravé tyto sily porusit
vyvolanim definovaného napéti na rozhrani a stanoveni hodnoty, pfi niz dojde k naruseni
¢1 odloupnuti ¢asti vrstvy od substratu.

Cilem této Bakalatské prace je teoreticky pojednat o tenkych vrstvach a substratech
vyuzivanych v minulosti az do sou¢asnych modernich systému. Jaké procesy se vyuzivaji
pted depozici tenkych vrstev a pro jejich samotnou depozici. V experimentalni ¢asti této
prace bude ukolem se zaméfit na adhezivné-kohezivni chovani téchto systémi
a experimentalné ur€it z vybranych systému nejvhodnéjsi kombinaci tloustky tenké
vrstvy a tvrdosti substratu. Vzorky budou podrobeny tfad¢ testti, kdy na zakladé jejich
vysledkt v dil¢ich experimentech budou hodnoceny dle jasnych kritérii. Na zakladé
hodnoceni vzejde vrstva s nejlepsimi vysledky.
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2 Popis systému tenka vrstva-substrat

2.1 Tenka vrstva

V roce 1950 pouzil némecky podnik Metallgesllschaft AG tuto metodu pro vytvoreni
otéruvzdornych povlakl na oceli. Vyzkum byl uspésny a jiz v roce 1952 vedl k prvni sérii
patentovanych aplikaci v dané oblasti, patent povlakovani slinutych karbidt vrstvou TiC byl
jmenovanou firmou piihlaSen v roce 1959. Povlakovani se tak stalo velmi vyznamnou
metodou zlepSeni vlastnosti zejména u vyménitelnych biitovych desticek pro fezné nastroje
[4].

Depozice tenkych otéruvzdornych vrstev se zacala primysloveé aplikovat na konci
Sedesatych let 20. stoleti. V té dobé byly opatfeny prvni bfitové desticky ze slinutého karbidu
pomérné¢ silnou vrstvou TiC, kterd byla vytvorena depozi¢ni metodou CVD. V 70. letech pfi
rozsifeni aplikace nastroji z rychlofeznych oceli byl tlak ze strany uzivateli na vyvoj
depozi¢nich technologii, které by umoznovaly vytvareni tenkych otéruvzdornych vrstev pod
popoustéci teplotou zvolenych substratd, tj. pod 560°C (rychlofezné oceli). Tuto podminku
spliiovala depozice zalozena na fyzikdlnim principu tzv. PVD, jejiz pracovni teplota se
pohybuje v rozmezi 150 — 500 °C. Oproti CVD metodé, kde vlastni depozice probiha az pii
teplotach 950 — 1050 °C se jednd o znacnou vyhodu. Tyto technologie se dale vyvijely
a v soucasné dob¢ dosahuji stejného postaveni na trhu jako star§i CVD technologie [5].

Pivodné postacovalo nékolik typti povlakii jako konkurence jinym nastrojovym
materialim, v soucasnosti je z hlediska uspokojovani rostoucich pozadavkl kazdorocné
vyvijeno a zdokonalovano mnoho novych druhl tenkych vrstev pro rizné fezné aplikace.
Jednotlivé materialy se navzajem 1i$i druhem povlaku, kombinaci vrstev, tloustkou povlaku,
metodou povlakovani, substraitem, atd. Pro konkrétni aplikaci fezného néstroje
s povlakovanou bfitovou destic¢kou (obrabény material, fezné podminky) je velmi dalezita
spravna kombinace vSech uvedenych faktorl, protoZze zejména na této skutecnosti zavisi
efektivnost jeho uziti [4].

Dulezité mezniky ve vyvoji tvrdych povlakii jsou shrnuty v tabulce ¢. 2.1, ktera
dokumentuje zcela zifejmé usili snizit teplotu tvorby tvrdych povlakii a zlepSit jejich
vlastnosti, zejména zvysit tvrdost a odolnost proti oxidaci. Odolnost proti oxidaci by méla byt
zvySena aZz na hodnotu pfiblizné¢ 1000°C, s ohledem na teploty ohievu fezného nastroje pti
obrabéni vysokymi feznymi rychlostmi [4].

Podle tvrdosti jsou vrstvy obvykle déleny do dvou skupin: tvrdé vrstvy s tvrdosti <40
GPa a supertvrdé vrstvy s tvrdosti >40 GPa. Ve srovnani s velkym poctem tvrdych vrstev Ize
do skupiny supertvrdych vrstev zahrnout pouze n€kolik materiala - kubicky nitrid boru, DLC
(Diamond Like Carbon - ,,uhlik jako diamant—, uhlik podobny diamantu, diamantovy uhlik,
uhlik s vlastnostmi diamantu — amorfni uhlik, ktery nevykazuje signal rentgenové difrakce,
ktery by bylo mozné pfipsat diamantu, ale ma fyzikalni vlastnosti jako diamant), amorfni
nitrid uhliku (a - CNx) a polykrystalicky diamant. Do této skupiny patfi 1 nanokompozitni
vrstvy typu TiAISiN popf. dalsi, kde je po hranicich zrn Si3N4 [4].
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Povlak Materidl T["Grgg]St Charakteristika
TiN, TiC, Al,Os | 21,28, 21 ;\(/D pti teploté¢ 1000°C na substratech
Jednovrstvy = < S ;
TiN. TiC 21 28 PVD pfi teploté <550°C na ocelovych
substratech
3 Py ; -
ks TiC/TiB, _IFIOCI(/E_lr_r: I;’10 mezifdzovych hranic
2
c-BN 50 Chemicka rozpustnost boru v zeleze
diamant 90 Vysoka chemicka aktivita k Zzelezu
Tednovrstyvy TiAIN 65 Odolnost proti oxidaci az do 800°C
J DLC 65 Amorfni faze
. Substechiometricka struktura
CNx 0760 | —0.20-0.35)
Supermiizkovy Til;lr /Im t/)\I<INE:1t q Supermiizkova perioda 5+10 nm
Ne-MN/o-nitrid 0 Nanokompozit, M=kov
Jednovrstvy Nc-MN/M o
Tio sAlgeN 32 Nanokompozit, odolnost proti oxidaci

az do 950°C

Tabulka 2.1 Diilezité stupné ve vyvoji tvrdych poviaki [4]

Deponované tenké vrstvy je tfeba chapat jako systém, nebot’ vrstva pro svoji tloustku
dosahuje spole¢né se substratem specifickych vlastnosti a chovani. Samotné tenké vrstvy mayji
na rozdil od objemovych materidlti rozdilné vlastnosti a to nejen z diivodu svoji tloustky, ale
1 nasledkem depozi¢nich procesl, které lze oznacit jako nerovnovdzné a iniciujici vznik
metastabilnich fazi. V soucasné dob¢ je snaha vytvaret presné definované slozeni tenkych
vrstev za ucelem zajisténi pozadovanych vlastnosti. Vyvoj tenkych vrstev tak dosédhl nového
stadia. Jiz se nehledaji aplika¢ni moznosti pro vrstvy, které se deponuji, ale naopak na zakladé
pozadavku praxe je snaha vytvaret nové typy vrstev [5].

Obr. 2.1 Srovnani tloustek lidského viasu a tenké vrstvy [6]
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2.2 Adheze a koheze

e Kohezivni sily jsou mezimolekularni sily, které zptisobuji, ze molekuly zistanou
spojeny a nedojede k jejich odd€leni. Tyto pfitazlivé sily pasobi mezi
molekulami jedné latky.

e Adhezivni sily jsou pfitazlivé sily mezi molekulami dvou ¢i vice rozdilnych
latek. Vznikaji v jejich kontaktu a pomoci chemickych nebo fyzickych vazeb je
drzi pohromadé¢ [3].

Adheze a koheze patii k zédkladnim vlastnostem tenkych vrstev. Adheze urcuje
kvalitativni vlastnosti systému tenka vrstva-substrat. K dosazeni kvalitniho spojeni je tieba
zamé&fit pozornost zejména na vytvoreni vazebnich sil daného charakteru a velikosti mezi
vrstvou a substratem. Velikosti sil jsou ovliviiovany hodnotou kinetické energie dopadajicich
atomu a iontl na povrch, zménou depozi¢nich parametrii a strukturnimi vlastnostmi substratu.
Ptilnavost tenké vrstvy miize také zalezet na metalografické ptipravé povrchu pred samotnou
depozici, zptisobem c¢isténi a mnoha dalSich faktorech ovliviiyjicich pfilnavost. Je v§ak nutné
brat v potaz, Ze se zvySujicimi se pozadavky na kvalitu povrchu se zvysuji také naklady (jak
finan¢ni tak Casové) spojené s lesténim, popt. dalSimi pfipravami. Proto je nutné zvolit
spravny pomér mezi kvalitou povrchu a pozadovanou adhezi, kterd mize byt i na hrub$im
povrchu substratu dostacujici pro vétsinu aplikaci v pramyslu [6, 7].

Adheze tenkych vrstev zavisi na vazb& vrstvy k substratu (Chemicka, Van der
Waalsova, elektrostatickd a mechanickd), na rozvoji smykovych napéti na rozhrani vrstva-
substrat a na mikrostruktufe vrstvy.

Smykova napéti vznikaji uz pifi depozici na rozhrani tenkd vrstva-substrat z diivodu
rozdilnych tepelnych roztaznosti, moduli roztaznosti a také ze zbytkovych pnuti, které
vznikly ve vrstvé béhem jejiho vytvafeni. Pokud tato napéti dosahnou kritické hodnoty, dojde
k adhezivnimu poruSeni tenké vrstvy a jejimu odtrzeni od substratu. Pokud jsou vazby mezi
vrstvou a substratem natolik pevné, Ze k jejich poruSeni pfesto nedojde, porusi se samotna
tenka vrstva nebo substrat. Tento defekt je oznacovan jako kohezni poruseni [8].

Otéruvzdorna vrstva
Odolnost proti opotiebeni -
Redukce treni

Korozni odolnost ~

Difazni bariéra ; Mezivrstva

Tepelna bariéra ! Adheze

Bariéra rozvoje trhlin
Kompenzace diletace a pnuti
Modifikace struktury a morfologie

Substrat
Pevnost
Tuhost
Geometrie

Obr. 2.2 Systém tenkd vrstva-substrat [9]
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Mira adheze je ovliviiovana nékolika zptsoby [10]:
e Hodnotou kinetické energie dopadajicich atomil a iontl na povrch
e Zménou depozi¢nich parametrii
e Strukturnimi vlastnostmi substratu
e Stavem a Cistotou povrchu v okamziku poc¢atku tvorby vrstvy

Rozlisuji se dva typy adheze, zakladni a praktickd (skutecnd). Zakladni adheze je
vztaZzena k energii potfebné pro poruseni meziatomovych vazeb, které drzi dva materialy
dohromady, zatimco praktickd adheze urcuje silu nebo praci potiebnou k odtrhnuti vrstvy od
substratu bez ohledu na misto poruchy. Praktickd adheze mize byt popsédna jako funkce, ktera
zahrnuje zékladni adhezi spojenou s néjakym dal$im jevem probihajicim béhem zkousky jako
je napft. plasticka deformace vrstvy ¢i substratu, geometrie vzorku, vnitini napéti a dalsi [11].

Vztah mezi experimentaln¢ namétenou praktickou adhezi (EA) a zakladni adhezi (BA) je
popsan rovnici [8]:

EA = f(BA, dalsi faktory)

Ze vztahu plyne, Ze realnd adheze bude vzdy mensi nez zékladni adheze.

3 Preddepozicni pripravy

Vsechny procesy, které jakkoliv ovliviiuji
Cistotu, morfologii a chemické slozeni povrchu
substratu se nazyvaji preddepozi¢ni piipravy.
Tyto ptipravy velmi vyrazné ovliviuji adhezivni
vlastnosti tenké vrstvy k substratu. Tato ovlivnéni
mohou mit jak pozitivni tak, negativni charakter.
Pokud je povrch substratu nedostate¢né ocistény,
dojde v oblasti rozhrani ke zna¢nému snizeni
adheze. Pokud bude adheze nizkd, pak dochazi
k rozruseni vrstvy a naslednému odlupovani
jejich ¢asti [8]. Naopak pozitivnim ovlivnénim se
rozumi optimalni o€isténi povrchu, modifikace za
ucelem dosaZeni optimalni adheze v systému
tenka vrstva-substrat [12].

Ty podle druhu substratu zahrnuji ¢innosti
jako je uprava feznych hran nastroje, chemické
a iontové CiSténi substratu. VSechny tyto
procesy maji nezanedbatelny vliv na adhezi.

Obr. 3.1 Zhorsena adheze vrstvy nasledkem
nedokonalého ocisténi povrchu [5]

3.1 Cisténi substratu

Pted samotnou depozici tenké vrstvy je nutné ocistit povrch substratu tak, aby se
odstranily veSkeré organické i anorganické necistoty jako tfeba prachové, chemické
1 materidlové necistoty ¢i zbytky ropnych produkti (oleje, petroleje aj.).
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3.1.1 Cisténi ultrazvukem

Pti pouziti ultrazvuku se v ultrazvukové CcistiCce transformuje vysokofrekvencni
kmitani v rozsahu 20-70kHz na akusticko mechanické kmity. Tyto kmity prochézi Cisticim
roztokem (voda a vodni roztoky) k materialu, kde dochazi k pfemén¢ ultrazvukové energie na
tepelnou. Ultrazvuk vykonava kmitani ozareného média, které i pfi relativné malé amplitudé
0,005 - 0,lmm dosahuje velké rychlosti, predevSim vsSak velkého zrychleni. Sekundarni
ucinky kmitani se projevuji jako kavitace, vznik tepla, akustické proudéni, inava a deformace
materidlu, redukce teni, radiacni tlaky apod. Vlivem zmény teplot mezi ¢iSténym predméetem
a necistotou dochdzi v misté jejich styku k caste¢nému oddéleni, a tak se dostava Cistici
medium mezi stykova mista ¢isténého pfedmétu a necistoty. Vlivem podtlaku na mistech
s uvolnénou soudrznosti kapalinovych molekul dochazi k poruSeni celistvosti kapaliny,
nasledkem toho je, Ze vznikaji v ¢isticim mediu bubliny [13].

Vyhodou této technologie je ¢isténi na Spatné dostupnych mistech tvarové slozitych ¢i
malych predmétli, odstranéni namdhavé prace, kratkd doba ciSténi a relativné levné
ultrazvukové Cisticky.

3.1.2 Chemické ¢isténi

Utelem chemického Cisténi je zbavit substrat veskerych hrubych organickych &i
anorganickych necistot tj. mastnoty, prachu, brusiva a jinych pevnych ¢astic ulpélych na
povrchu. Substrat se ponofi do kapaliny kde se plsobenim ultrazvuku a Cistici kapaliny
zbavuje necistot. Jako Cistici kapaliny se pouzivaji rizné alifatické uhlovodiky (alkoholy na
ropné bazi a mastné kyseliny) a aromatické uhlovodiky (toluol, benzol, xylol aj.) [14]. Tyto
latky jsou vysoce hoflavé a zivotu nebezpecné, proto se s nimi musi pracovat s vVysokou
opatrnosti. Po ¢isténi nésleduje oplach destilovanou vodou a vysuSeni. V dnes$ni dob¢ se jiz
uplatnuji vakuoveé suSicky.

3.1.3 Iontovy bombard

Tento proces se s vyhodou provadi jiz v depozi¢ni komote, kde se nasledn¢ provadi
depozice vrstvy. Princip fungovani je takovy, ze kladné nabité ionty odpatené katody kovu,
popf. i napusténého a ionizovaného plynu (napf. Ar nebo Hj), dopadaji na povrch substratu,
kde jsou zakotveny atomy necistot. Dopad energetickych c¢astic o dostatecné hmotnosti
zpusobi pfedani jejich hybnosti atomim vzorku a naslednym vyrazeni téchto atomil nebo
molekul z povrchu. Za piedpokladu, Ze je svazek bombardujicich ¢astic dobie definovan
z hlediska energie a intenzity, lze proces pouzit ke kontrolované erozi povrchu, napt. vrstvy
po vrstvé. Energie dopadajicich iontli je ddna zapornym ptedpétim vyvolanym na substrat
(tzv. BIAS), tlaku, plynu v komofte, ionizovanym prostfedim a tthlem dopadu. V dalsi fazi se
pokracuje vypusténim komory a pfepnutim zdroje elektrického oblouku na niz$i napéti. Na
katodé se vytvoii katodova skvrna, kterd je pak zdrojem iontl, jeZ jsou opét zapornym
predpétim urychlovany na substrat, ¢imz se povrch docisti. Zaporné predpéti ma vyrazny vliv
na stav Cistoty substratu a tedy radikalni dopad na miru adheze, jez s kvalitou povrchu rychle
stoupa [9, 14, 15].

10



ZapadoGeskd univerzita v Plzni, Fakulta strojni, Bakalafska prace, akad. rok 2014/15
Katedra materialu a strojirenské metalurgie Michal Kares

. Ionized particle

a) b)

Obr. 3.2 Schéma principu iontového bombardu

Vlivem dopadu iontovych ¢astic dochazi také k zahtivani substratu na depozi¢ni
teplotu. Tento jev je Zadany, nebot” se takto Setfi Casové i ekonomické naklady na depozici.
Pokud je ovSem tento ohfev nedostatecny, zazatuje se jako dalsi proces jest¢ dodate¢ny ohfev
na depozi¢ni teplotu nebo se provadi iontové ¢isténi po del§i dobu. AvsSak s nartstajici dobou
se také zintenziviiuje oCiSténi substratu a zvySuje se stupet odpraseni povrchu. Tim jsou
postizeny piedevSim fize smenSi  cr-700v-100s Cr-1200V-100s  Cr-700V -600s  Cr-1200V -600s
kohezni pevnosti a niz8i tvrdosti. [ LRSS Y LG 3 N AT
Na obrazku 3.3 jsou vedle sebe
sefazeny snimky povrchu substratu
z rychlotezné oceli CSN 19830
pofizené svételnym mikroskopem
pfi pétisetndsobném zvétSeni po
vystaveni povrchu riznym
parametrim  iontového  ¢isténi
(pfedpéti a doba ¢isténi) [14]. Jak
je patrné z obrazku, tvrdé karbidy
jasné vystupuji z okolni matrice,
ktera je jiz ¢asteCné opraSend. Proto
je nutné veénovat spravné volbé o R ) . '
parametrti  iontového  &isténi Obr. 3;3 S,tav povrchu substratu zrocelvl C§'N 19830 po
Zvysenou pozornost. riiznych parametrech iontového cisteni [14]

Iontovy bombard hraje také dileZitou roli pii zvySovani adheze a to prostiednictvim [9]:
e QOdstranéni vrstvy necistot
e Zmény chemického slozeni povrchu
e Vytvorenim nuklea¢nich mist
e Zvysenim pohyblivosti absorbovanych atomut

e ZvySenim tepelné energie v povrchové oblasti — podpoteni chemickych reakci
a difuze

11
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e Zmény povrchové topografie

3.1.4 Uprava feznych hran nastroje

Jako materidly pro povlakované fezné nastroje se dnes majoritné pouzivaji rychlofezné
oceli a slinuté karbidy. Zvlasté¢ u slinutych karbida je tfeba pfipravé nastroje na depozici
vénovat zvySenou pozornost z divodu vysoké kiehkosti materidlu a nachylnosti ostrych hran
k odstipnuti [14]. Ostii u novych a renovovanych nastroja je po brouseni nehomogenni a plné
defektd. Tyto chyby jsou inicidtory moznych poruseni tenkych vrstev a mohou vést ke snizeni
uzitnych vlastnosti nastroje. Také velmi ostrd feznd hrana neni zpravidla vyhodna, nebot’ pii
prvnim kontaktu nastroje s obrabénym materidlem dochézi k ,,zajizdéni nastroje”, coz vede
k samovolnému odstranéni ostré hrany a vzniku pfirozeného zaobleni na ostii nastroje. Hrany
nastroju je proto vhodné po nabrouseni specialné omilat, kartdCovat, honovat, otryskavat aj.

/// "////

o o) g e v g Iy =

Obr. 3.4 Porovnani Fezné hrany nastroje pred a po opracovani [6]

Jak je patrné z obrazku 3.4, pfi téchto zpiisobech povrchové Upravy dochazi ke zménam
mikrogeometrie nastroje a to max. v fadech mikrometr (obvykle cca do 10pum) a mize byt
dosaZzeno zvySeni Zivotnosti nastroje az 200% oproti nastroji s neupravenou feznou hranou
[14, 16]. Pro technologii otryskavani se vyuziva cela fada prasku s rozdilnymi abrazivnimi
médii na bazi pfirodnich oxidl, kovovych abraziv (napf. broki), syntetickych abraziv (napf.
Aly,O3, a SiC) a diamantovych praska [6]. Tyto prasky se unasi proudem vzduchu proti
nastroji rychlosti okolo 700 km.h? a jejich dopadem dochdzi k abrazivnimu opotiebeni
materialu. Specialni technologii pro upravu hran je technologie zvana Aero lap, kde se jako
médium pouziva elastickych ¢astic s pojivem, které jsou tryskany stlacenym vzduchem
o tlaku 0,5 MPa. Tyto castice jsou vrhany na povrch nastroje pod thlem 30 — 60°. Diky
dopadovému uhlu a pruzné povaze castic nedochazi pii dopadu k odrazeni, ale néraz je
utlumen a Castice po povrchu sklouzavaji (Obr. 3.5) [12].
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LAPPING WITH ELASTIC PARTICLES - SMOOTH SURFACE
Obr. 3.5 Rozdil mezi upravou proudem tvrdych a mékkych castic

Jako dalsi technologie pro Gpravu feznych hran nastrojii se pouziva kartdCovani, kde se
hrana obruSuje ocelovym, popi. polymernim kartdi¢em s impregnovanym abrazivem nebo
pomoci gumovych diskii nebo jinych elementi za pfitomnosti abrazivniho média ¢i
vapencové kase.

3.1.5 Stripping

Pod pojmem stripping se rozumi odstranéni staré vrstvy z jiz pouzitého materialu, jeho
uprava a naneseni vrstvy nové. Stripping probihd ve tfech krocich. Nejprve se provede
odstranéni ptivodni vrstvy, jejiz technologie se li§i podle materidlu substratu. Odpovlakovani
rychlofeznych oceli se nejcastéji provadi anodickym rozpousténim. Nastroj zde tvoii anodu,
ktera je rozpousténa v elektrolytu na bazi hydroxidi. Rozpousténi tenké vrstvy obvykle
probéhne Vv fadech nékolika minut V zavislosti na jeji tloustce. U slinutych karbida
technologie odpovlakovani predstavuje oproti HSS urcity technologicky problém, jez
predstavuje nebezpeci napadani kobaltového pojiva rozpoustédly pouzivanymi pro stripping.
Jako rozpoustédla se zde pouzivaji roztoky na bazi hydroxidi a peroxidu vodiku [12].

Dal8im krokem je zde pfebrouseni materialu. Tento krok je zatazen z dlivodu, Ze v§echna
dosud bézné€ uZzivana rozpoustédla vrstev intensivné napadaji také substrat. JelikoZ stripping
a ptrebrusovani obvykle neni provddéno jednim vyrobcem, nartsta zde financni a Casova
naro¢nost pii posilani nastroji mezi depozi¢ni firmou a vyrobcem nastroja [12].

Poslednim krokem pfi strippingu je jiz samotna depozice nové vrstvy. Témito metodami
se bude zabyvat nasledujici kapitola.

4 Metody depozic tenkych vrstev

Existuji dvé zékladni metody depozic tenkych vrstev, a to chemicka metoda (CVD —
Chemical Vapour Deposition) a fyzikalni metoda (PVD — Physical Vapour Deposition). Dale
se pouziva rozli¢nych derivat téchto metod, kdy se rliznymi Gpravami technologie depozice
dosahuje jak vyssi efektivity, tak i1 kvality tenkych vrstev. Neméné dulezité je také zachovani
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puvodnich vlastnosti substratu, ktery pii vysokych teplotach u chemického nanaSeni mize
ménit své vlastnosti.

Za hlavni rozdil mezi PVD a CVD technologii je bran zpisob pienosu materialu
tvoficiho tenkou vrstvu na nastroj, tj. z pevného terce u fyzikalni metody anebo z plynu ¢i
plazmatu u chemické metody.

Depozice vrstev se provadi jako finalni operace na hotovém tepelné zpracovaném
substratu. Ma-li systém tenka vrstva-substrat vykazovat dobré adhezivné-kohezivni vlastnosti

musi dany povrch pted depozici spliiovat nasledujici pieddepozi¢ni podminky [5, 9]:

e Kovove Cisty povrch nastroje (doporucuje se nastroj brousit i na nefunkcnich
plochéch)

e Rezné bity nesmi byt prehfaté nespravnym brousSenim

e Nastroj nesmi mit povrch opatfen jinym povlakem, napf. galvanickym
zpracovanim

e Nastroje musi byt nové (s minimalni skladovaci dobou)

e Pii ,strippingu‘‘ puvodnich vrstev je u slinutych karbidi nebezpeéi zmény
povrchové koncentrace kobaltu

e Rezné biity by nemély mit otiepy, je nutné mirné zménit i geometrii

e Pfi ,pfepovlakovani‘‘ je nutné pocitat se zvySenym rizikem oslabeni adhezniho
spojeni

4.1 Fyzikalni metody depozice vrstev PVD

Technologie PVD je souhrn procesi nanaSeni tenkych vrstev o tloustce od nékolika
nanometrt k n€kolika mikrometrim. Touto metodou mohou byt deponovany nejen
rychlofezné oceli a slinuté karbidy, ale také celd fada dalSich materialti jako plasty, slitiny
hliniku a dalsi. ProtoZe tyto metody nepotiebuji vysokou teplotu (150 °C — 500 °C), lze je
pouzit i na materialy substratu s nizkou toleranci vi¢i teplotnimu zatizeni. Dalsi vyhodou je
schopnost povlakovani ostrych hran s polomérem zaobleni mensim nez 20um a diky relativné
snadnému korigovani procesu, lze vytvaret velka fada vrstev s riznymi vlastnostmi o riznych
tloustkach. Cely proces je rozdélen do tfech na sebe navazujicich kroku [17]:

e Vypafeni materialu z pevného terée za pomoci vysoké teploty nebo plynné
plasmy

e Transport par ve vakuu nebo podtlaku k substratu

e Kondenzace par na substratu a vytvoreni tenké vrstvy
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Vsechny PVD metody jsou zaloZzeny na téchto tfech krocich a lisi se pouze
v metodach ziskani atomi kovu z terce. Jako dvé zédkladni technologie uvazujeme reaktivni
napafovani a reaktivni napraSovani [17].

Reaktivni napafovani je zaloZeno na principu odpafovani materidlu ve vakuu a na
kondenzaci jeho par na substratu. Pro odpafovani kovl se pouziva elektronovy svazek,
obloukovy vyboj nebo laser [9]. Pro odpafovani kovi jako Al, Cu, Ag se pouziva ohfevu
prichodem elektrického proudu wolframovym dratem nebo molybdenovou lodickou.
Limitujici je v tomto pfipad¢ teplota taveni wolframu ¢i molybdenu a jejich rozpustnost
v naparovanych kovech [18].

Naprasovani je proces, pii kterém se rozprasuje (kovovy) ter¢ energetickymi ionty
a kondenzaci ¢astic odpraseného materialu na substratu. Ionty pracovniho plynu (obvykle
argonu) jsou urychleny elektrickym polem a tim ziskaji kinetickou energii potfebnou
K vyrazeni Castic terée. Poté dochazi ke kolizni kaskadé mezi atomy v terci (celou situaci
popisuje obrazek 4.1). Podil mezi po¢tem dopadajicich Castic na teré a rozprasenych castic
z terce se oznacuje jako tzv. vytéznost rozprasovani. Velky vliv na vytéZnost rozprasovani ma
uhel dopadu, kde maximalni vytéznost nastava pii thlu 45°, protoze zasazeny objem je blize
hloubé;ji v terc¢i. Pro vyssi uhly roste pravdépodobnost, ze se Castice pouze odrazi a nedojde ke
kolizni kaskéad¢. Diky vyssi energii mohou vyrazené ¢éstice tvotfit homogenngjsi vrstvy s lepsi
adhezi nez je tomu pii napafovani [18, 19].

Rozpraseny atom .
Atomy terce

-
o & e @
Dopadajici .R\. e O
energeticka A
cistice ® .‘\!. L
—_—>
oo o
e @
N o
o ® ¢ o

Rozpraseny atom

Obr. 4.1 Schéma kolizni kaskady [19]

Vzhledem Kk extrémné nizké depozi¢ni rychlosti pti diodovém uspofadani se béhem
poslednich desetileti dostava do poptfedi zajmu technologie magnetronového rozprasovani.
Tato technologie je zaloZena na rozpraSovani pevného terce ionty pracovniho plynu. Plazma
je diky silnému magnetickému drzeno pod povrchem terce, tudiz neni v kontaktu se
substratem a nedochazi k jeho ohfevu (teplota substratu se pohybuje v rozmezi 40 — 50 °C)
[9]. Zaporné nabité Castice jsou v kruzich unaseny magnetem, ¢imz se prodlouzi jejich draha,
zvysi se pravdépodobnost srdzek s atomy argonu a vznikne hust$i plazma. Magnetronové
rozpraSovani umoznuje vytvafeni novych materidlli se specifickymi vlastnostmi ze Siroké
skupiny komponent a slitin jako jsou oxidy, nitridy, karbidy, fluoridy a arsenidy [20].
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Obr. 4.2 Princip naparovani [21] Obr. 4.3 Princip naprasovani [21]

K nevyhoddm PVD metod patii relativné slozity vakuovy systém, kdy je nutné udrzet
tlak pod 1Pa. Déle se musi pohybovat deponovanym ptfedmétem. Pokud by tak nebylo
ucinéno, povlak by nebyl rovhomérné rozlozen po celé plose objektu. Déle zde dochazi k tzv.
stinovému efektu, ktery u dané metody zplsobuje, ze na plochach, které nelezi ve sméru
pohybu odpatovanych Castic, se vytvari nedokonald vrstva povlaku, pfipadné se zadna vrstva
netvofi. K dal$im nevyhodam patii ten¢i vrstva povlaku a mens$i mozZnost vybéru typu
povlaku [21].

4.2 Chemické metody depozice vrstev CVD

Touto technologii lze pfipravit velice c¢isté vrstvy kovi, polovodici a riiznych
chemickych sloucenin s vybornou adhezi k substratu. Oproti PVD metoddm tyto vrstvy
i nepfistupné dutiny a drazky, kam se plyn dostane diky vysokému pracovnimu tlaku 1 — 100
kPa). Za pouziti této technologie vznikaji vrstvy s vysokou hustotou, homogenitou a teplotni
stabilitou povrchu.

Jednd se o chemicky proces, ve kterém mezi sebou, V bezprostiedni blizkosti
predehiatého substratu, reaguji slouceniny plynti nanasenych vrstev pii vysokych teplotach az
950 °C — 1050 °C. Produkty téchto reakci poté kondenzuji na povrchu povlakovaného
materidlu a vytvafi zde pozadovanou vrstvu. Podminkou pro poZzadovanou reakci (vytvoteni
vrstvy na povrchu) je, aby byl v plynech obsazen také nekovovy reaktivni plyn (napf. Np,
NH,, CH,) [9, 21].

Mezi nedostatky CVD technologii patfi vysoka energeticka narocnost pro ohiev
a udrzeni teploty po dobu depozice, ktera se pohybuje mezi 8-10 hodinami. Dalsi nevyhodou
je vysoka pracovni teplota a tim i ovlivnéni podkladového materialu (napf. u nastroji
Z rychlofezné oceli nelze tuto metodu pouzit pravé v disledku tepelné degradace materialu)
a zaneseni zbytkovych pnuti do materialu. Touto technologii také nelze d€lat nékteré tenké
vrstvy (napf. TiAIN) a v disledku vyssi tloustky vrstvy dochéazi k zaobleni hran feznych
nastroji. V neposledni fadé zde vystupuje problém tykajici se vyuzivani ekologicky
problematickych toxickych chloridi kovt [6, 9, 21].
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Obr. 4.4 Princip zarizeni pro poviakovani metodou CVD [21]

4.3 Modifikované metody depozic [5, 9, 18, 22]
Plasmaticky aktivovana CVD metoda (oznacovana jako PCVD, PACVD, PECVD)

Tato metoda odstranuje jeden z nejvétSich nedostatkli plivodni CVD metody, a to
vysokou teplotu depozice. Pii této metodé se pracovni teplota pohybuje mezi 480 °C
a 600 °C, pficemzZ se jeji princip, tj. vytvafeni povlaku z plynné faze, neméni. Energie plynné
atmosféry je zvysena jeji ionizaci a aktivaci v plazmatickém vyboji. Plazmatu Ize s vyhodou
vyuzit i pfi preddepozi¢nim ¢isténi, kdy se bezprostfedné poté nanasi povlak. Tim je zvySena
adheze tenké vrstvy k substratu.

Middletemperature CVD metoda (MTCVD)

Dalsi z metod, pii kterych je snaha snizit vysoké pracovni teploty CVD deponovani.
Tzv. MTCVD metoda (stfedné-teplotni CVD) pracuje pfi teplotach 700 — 850 °C, diky cemuz
nedochazi k mechanické degradaci zakladniho materialu. Na rozdil od klasické CVD metody
kde se jako pracovni plyn pouzivan metan (CHy) a Cisty dusik, je zde jako vstupni sloucenina
acetonitril (CH3CN), nebo téZ vysoce toxicky a hoflavy metylkyanid. U obou metod se titan
ziskava z chloridu titani¢itého (TiCls). Vyhodou je zde az tiikrat rychlejsi rist vrstvy.

Metoda CVD se zhavicim vlaknem (HFCVD — Hot Filament CVVD)

Jedna se o jednu z nejpouzivangjsich metod pro nanaseni diamantovych vrstev. Princip
spociva v ohfevu pracovniho plynu (H, a CH4) za tlaku 2 — 20 kPa Zhavicim dratkem
o pruméru 100 — 300 pm vyrobenym z wolframu nebo tantalu ohfatym na teplotu 2400 °C
umisténym asi 80 mm od substratu. Vyhodou je urychleni depozice povlaku oproti klasické
CVD metodé¢.
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Laserem indukovana CVD metoda (LCVD - Laser Inducted CVD)

Metoda CVD s lavinovym plasmatickym vybojem (CACD — Cascade Arc Plazma-assisted
CVD)

Depozice indukovana bombardem (IBICVD)

Nizkotlaka CVD metoda (LPCVD — Low Pressure CVD)

5 Zpisoby méreni adheze

Moderni metody nandSeni tenkych vrstev dnes jiz nabizi moZznost upravovat depozi¢ni
podminky tak, aby bylo dosazeno specifickych vlastnosti, zvyseni kvality a spolehlivosti
téchto vrstev. AvSak jednim velice dulezitym a vyrobci Casto opomijenym faktorem, ktery
podstatné ovliviiuje parametry celého systému, je zajisténi dobré adheze mezi vrstvou
a substratem. Z tohoto divody byla vyvinuta celd fada testd, které maji za kol vyhodnotit
kvalitu spojeni mezi tenkou vrstvou a substratem [23]. Tyto testy jsou povétsinou zaloZeny na
vyhodnocovani procest, které zpiisobi odtrzeni vrstvy od substratu, tedy poruSeni vazeb na
rozhrani tenka vrstva-substrat. Nicméné vztahy mezi hodnotami naméfenymi adheznimi
zkouSkami nejsou smérodatné, nebot’ rozptyl ziskanych hodnot byva obvykle znaény. Dle
literatury [11] se techniky méfeni adheze potykaji alespon S jednou z téchto nevyhod:

e Nemoznost kvantitativné charakterizovat pevnost spojent,

e nemoznost reprodukce vysledki,

e provedeni zkousky v suchém prostiedi,

e moznost pfekonani adheze z dsledku vnittnich a skrytych vad.

Metody méfeni adheze mohou byt rozdéleny do dvou hlavnich skupin: destruktivni
a nedestruktivni. PrevaZna vétSina testl spadd mezi destruktivni zkouSky, kde se vyvine
urcena sila na pozorovany vzorek a nasledné se vyhodnocuje vzniklé poruseni. Tyto zkousky
se déli na dvé hlavni skupiny: zkouSky zabyvajici se relativné pruznymi vrstvami a zkousky
pouzivané pro tvrdé, kiehké vrstvy [24]. Nedestruktivni metody zkouSeni jsou typicky
zaloZzeny na vyslaném pulzu energie skrz nebo do zkouSené¢ho materidlu a nasledném
vyhodnoceni odrazenych ¢i ptijatych dat.

5.1 Indenta¢ni zkouska — ,,Mercedes test”

Indentacni (vnikaci) zkousky jsou velmi rozsifené metody ke zjistovani kvality spojeni
mezi tenkou vrstvou a substratem. Jednd se o jednoduché a rychlé metody vychazejici ze
zjisténi napéti potfebného pro piekonéni vazeb mezi tenkou vrstvou a substratem. Tato napéti
jsou zpusobena statickym vtlaCovanim indentoru (obdobné jako pii méfeni tvrdosti). Napéti
vyvola na rozhrani tenka vrstva-substrat vznik trhlinek, které se §ifi k povrchu [8].
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Pomoci téchto metod Ize sledovat jednak rozméry a charakter vzniklych trhlin a déle
zjisStovat v zavislosti na zatizeni L rozvoj trhlin. Sledovani rozvoje trhlin je zalozeno na
urceni kritického zatizeni L., pii kterém dojde k vyraznéjSimu rozvoji trhlin podél rozhrani
a na méfeni jejich velikosti. Porovnanim rozméru a charakteru trhlin v zévislosti na zatizeni
1ze pomoci empirickych vztahl zjistit lomovou houzevnatost rozhrani (v pfipadé zatizeni kdy
dojde k priniku ovlivnéné oblasti az na rozhrani) i samotné vrstvy, jestlize ovlivnéna oblast
nedosahne rozhrani vrstva- substrat [5].

zalizeni

vrstva
o b

vehkost irhlmy 54
T2

|

velikost tchliny

N

. L. zatizeni

Obr 5.1 Schématické zndazornéni indentacni zkousky [8]

Pii sledovani rozméra trhlin, vyvolanych na rozhrani pisobenim indentoru, je méfitkem
adheze vrstvy k substratu odpor proti $ifeni trhlin. UrCujicim kritériem je zde pfifazeni vtiskd
do jednotlivych kategorii. Kazd4d ztéchto kategorii je oznacena adheznim Ccislem
charakterizujicim stupen popraskani ¢i odloupnuti vrstvy (Obr. 5.2).
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Obr. 5.2 Hodnoceni poruseni okoli vtisku vytvoreného Rockwellovym indentorem
pri zatizeni 1 500 N [5]

5.2 Vrypova zkouska — Scratch test

Vrypova zkouska je jednou ze zakladnich a nejrozsifenéjSich zkousek, ktera dovoluje
nedestruktivni metodou a s velkou citlivosti ur¢it adhezivné-kohezivni chovani systému tenka
vrstva - substrat. Je zajimava predevsim z hlediska jeji jednoduchosti, efektivnosti a rychlosti
[9]. Touto metodou Ize méfit Siroké spektrum tenkych vrstev, jako jsou tvrdé keramické
vrstvy, karbidy, nitridy, oxidy, diamantové, diamond-like-carbon vrstvy a dal$i deponované
fyzickou i chemickou metodou. Avsak vrstvy musi splitovat nékteré parametry, nebot’ by bylo
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zapotiebi uziti jinych parametrt testu (jiny indentor, rychlost zatéZzovani, normalova sila) pro
dosazeni reprodukovatelnosti ziskanych vysledkt. Zkousku je tedy mozné pouzit pouze na
vrstvy s tvrdosti HV = 5 GPa nebo vyssi s tloustkou vrstvy od 0,1 do 30 um na kovovych
nebo keramickych substratech. Nicméné spolehlivé a reprodukovatelné vysledky zavisi na
mnoha faktorech, které cely proces mohou znaéné ovlivnit [25].

Tato metoda neméti zékladni silu adheze mezi vrstvou a substratem. Misto toho udava
kvantitativni miru skutecné (praktické) adheze (viz kap. 2.2) a odolnosti proti poskozeni
u systému tenka vrstva-Substrat jako funkci ptisobici normalové sily [25].

Testovaci zafizeni sestdva z diamantového indentoru, ktery je zatizen normalovou,
konstantni nebo plynule se zvysujici silou (v rozmezi od 0 do 200 N), proti vzorku,
horizontaln¢ se pohybujicimu konstantni rychlosti a snimacem signali akustické energie
(akcelerometru, ktery snimé mechanické vibrace) pfipevnénym na drzédku indentoru, diky
kterému lze detekovat vznik a rozvoj podpovrchovych trhlin. Indentor, zatizen normalovou
silou F, (Obr. 5.3), postupné pronikne do povrchu vzorku, kde nasledné vytvoii ve vrstvé
vryp. Po dosazeni kritického zatizeni L. dojde k odtrzeni tenké vrstvy od substratu a odhaleni
zakladniho materidlu. Toto poskozeni je nasledné brano jako mira adheze dané vrstvy
K substratu. Toto misto mize byt urCovano bud’ z morfologického poruSeni za pomoci
optického ¢i elektronového tadkovaciho mikroskopu anebo ze sledovéani pribéhu signalu
akustické emise a zdznamu pribéhu signalu koeficientu tfeni, nebot’ bylo prokazéano, Ze
adhezivni poruseni je pfimo spojeno s nahlym zvySenim tfeci sily a akustické emise. Uréeni
tohoto mista je ovSem velice sporné a subjektivni. Tteci sila F; plsobici v te€ném sméru mize
byt snimana, pokud je méfeni provadéno na specidlnim stolku, ktery umoznuje zaznam téchto
informaci a nasledné vypocet koeficientu teni [9, 26, 27].

//////,442/4////

g
dt

dx/

Obr. 5.3 Schématické zndzornéni Obr. 5.4 Primarni posSkozeni
vrypové zkousky [9] zpuisobené odlupovanim
tenké vrstvy [26]

Mechanismy spojené s nejveétsim poskozenim vrstvy se nazyvaji primarni. Jsou
zodpovédné predevsim za piicné odlupovani vrstvy pied Spickou indentoru (Obr. 5.4), které
mechanismy poruSeni vrstvy, které vznikaji v disledku jak adhezivniho, tak i kohezivniho
poruseni [26].
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5.2.1 Faktory ovliviiujici hodnotu kritického zatiZeni

Bez ohledu na definici kritické sily L. se ukazalo, ze naméfené hodnoty silné zavisi
jak na parametrech testu, tak na vlastnostech testovaného materialu.

Jednim z nejvice ovlivitujicich faktorti je tloustka vrstvy, jeji tvrdost, stav povrchu
a tvrdost zakladniho materialu (Obr. 5.5). V ptipadé¢ malé tloustky nanesené vrstvy a nizké
tvrdosti zdkladniho materialu vétSinou kritické zatizeni klesd. Naopak s rastem tloustky
vrstvy a jeji tvrdosti, snizenim drsnosti substratu (hodnota Ra by neméla ptekrocit hodnotu
0,25 um [9]) a se stoupajici tvrdosti zakladniho materialu dochazi k navySeni kritické hodnoty
zatizeni. Dale jsou systémy, majici substrdt o vysSi tvrdosti mnohem nachylngjsi
k adhezivnimu poruSeni vrstvy, tj. odlupovani [26].

DalSim faktorem, ktery ovlivituje hodnotu kritického zatiZzeni je zavislost rychlosti
zatézovani na Case (dL/dt) a rychlost posuvu vzorku (dx/dt). Tyto dva parametry spolu souvisi
za predpokladu, ze kritickd normélova sila je nezavisla jak na rychlosti zatézovani, tak na
rychlosti posuvu, pokud je pomér dL/dx zachovan konstantni. Pokud by byla konstantni
pouze zatézovaci sila, L. bude stoupat se zvysujici se rychlosti vrypu. Pokud bude rychlost
vrypu zachovana konstantni, L, bude stoupat spolu srychlosti zatéZzovani (Obr 5.6). Pti
provadéni vrypové zkousky se doporucuje zachovat pomér dL/dx roven 10 N/mm [26].
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Obr. 5.5 Zavislost viivu tloustky Obr. 5.6 Vliv zatézovaci rychlosti
vrstvy a tvrdosti substratu na kritické normdlové sile [26]

na typu poruchy vrstvy [26]

Indentor by mél byt ve tvaru kuzele o vrcholovém thlu 120° a s polomérem Spicky
200um, coz odpovida geometrii Rockwellova kuZelu pro méteni tvrdosti. Také zde hraje svou
roli opotiebeni $picky indentoru, kterd by méla byt kontrolovana v pravidelnych intervalech,
protoze Spicka indentoru se postupné poskozuje (Obr. 5.7) ¢i se méni jeji polomér a tim
i kriticka normalova sila (Obr. 5.8), coz by mohlo vést k zavadéjicimu vysledku testu [26].
Vzorky vhodné pro provedeni testu mohou byt jak ploché, tak i valcové. Ty vSak musi byt
radné zajistény a zarovnany tak, aby byla draha vrypu rovnobézna s osou valce [25].
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Obr. 5.7 Kritické poskozeni hrotu Obr. 5.8 Zavislost poloméru spicky
diamantového indentoru [26] indentoru na kritické normalové sile [26]

Ze znalosti rychlosti zatézovani a rychlosti posuvu vzorku a zévislosti hodnot signalu
akustické emise na velikosti normalového zatiZzeni indentoru F, je ur¢ena velikost kritického
zatizeni téchto typt poruseni. Zatizeni v miste, kde doslo k prvnimu poruseni vrstvy (trhliny)
je oznaceno jako Lci, k dal$imu poruseni vrstvy 0 vét§im rozsahu dochazi v misté ozna¢eném
Lco. Misto prvniho adhezivniho poruseni vrstvy a tedy i k odhaleni substratu je oznaéeno jako
Lcs a misto totalni odhaleni substratu oznaceno jako Ls [8]. Mista téchto poruSeni jsou
zobrazena na Obr. 5.9. Lokalitu prvniho odkryti zakladniho materialu 1ze nejlépe odhalit
pomoci metody EDAX, kterd je pouzivana v elektronovém fadkovacim mikroskopu pro
analyzu chemickych prvkl v materidlu.

Obr. 5.9 Mista poruseni L¢i, Lo, Lez @ Ls [8]

5.2.2 Druhy poruseni

Jak jiz bylo zminéno, adhezivné-kohezivni chovani systémi tenka vrstva-substrat
vyrazné ovlivituje nékolik faktor. Mezi ty nejzdsadnéj$i patii tvrdost substratu a jeho
deformaéni chovani. Je-li substrat nedostate¢né tvrdy, podléha snadno deformaci. Této
deformaci se musi ptizpUsobit i tenka vrstva a v dusledku toho dochazi k odlupovani vrstvy
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a jejimu zvrasnéni. Naopak, pokud je vrstva velmi mékka v porovnani se substratem, dojde
v ramci vrstvy k plastické deformaci, jejimu odloupnuti a odhaleni substratu. Systémy, majici
tvrdsi substrat, obecné¢ nepodléhaji tak snadno deformaci, naopak zpisobuji odlupovani
vrIstvy.

Jednotliva poruseni mohou byt rozd€lena podle mnoha hledisek jako je napt. velikost
zatizeni, tloustka vrstvy, zbytkovd napéti ve vrstvé, tvar hrotu indentoru, parametrech
zkousky atd. Na obrazku 5.10 jsou zachyceny mozné druhy poruseni tenkych vrstev pfi
vrypové zkousce, které vznikaji pravé v disledku riznych vlastnosti materiali a silovych
pusobeni [8].

\ 7}
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Obr. 5.10 Druhy poruseni pri viypové zkousce. Praskliny jdouci pres celou tloustku
vrstvy: a) kirehké napétoveé trhliny, b) tvarné napétove trhliny, c) Hertzovy praskliny, d) bézné
praskliny, e) vrasneni, f) odlupovani vrasnénim, g) klinové odlupovani, h) odlupovani
zotavenim plastické deformace [5]

5.3 Impact test

Pii zkouskéach adhezivné-kohezivniho chovani systému tenkd vrstva-substrat zaloZenych
na principu scratch testu, tribologickych zkouskach a jinych podobné zaloZenych
experimentech nemusi byt zajiSténa dostatecnd simulace redlnych podminek. Pfi skute¢ném
zatizeni je material vystaven plisobeni unavového a erozivniho opotfebeni [28]. Utelem
impact testu je simulovat redlné situace, které vznikaji béhem Zivotnosti materialu a z téch
poté vyvodit odezvu materialu na dynamické zatizeni vyvolané periodickymi razy indentoru.
Tento typ testu je velice dilezity zejména z hlediska urceni zivotnosti povlakovanych feznych
nastrojii, nebot’ lze relativné presné simulovat razy vznikajici v povrchu nastroje, které
vznikaji v disledku prerusovaného fezu a vibraci vznikajicich pii obrabéni.
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Obr. 5.11 Schéma zkousky impact Obr. 5.12 Impactovy krater u TiAIN
test [28] multivrstvyy  po 25 000 uderech pri
zatizeni 30 N [28]

Jako indentor se pii testu pouziva kuli¢ka z karbidu wolframu o priméru 4-6 mm, ktera je
pritahovana elektromagnetickou civkou a nasledné¢ vracena do ptvodni polohy pomoci
pruziny. Pfi nizkofrekvenénim impact testu se frekvence razi pohybuje okolo 0,8 Hz, zatimco
pfi vysokofrekvenénim buzeni miize byt frekvence tderti az 50 Hz. Uhel dopadu indentoru
lze ménit v zavislosti na zplsobu testovani. Sklon thlu, ktery svird smér dopadajici kulicky
a vzorek umoziuje vyvodit jak normalové, tak i tecné sily, coz pomaha piesnéji simulovat
realné zatizeni fezné¢ho nastroje. Stejné tak lze ménit 1 vyska dopadu a hmotnost zavazi, na
kterych je zavisla razova energie indentoru [28].

Pfi vyhodnoceni zkousky se zkouma velikost defektd v oblasti impactového krateru pod
optickym ¢i elektronovym mikroskopem a zaznam z métic¢e akustické emise, ktery slouzi ke
sledovani rozvoje podpovrchovych trhlin.

5.4 Metoda PIN-on-DISC

Tato metoda, také nazyvana jako metoda Ball-on-DISC, spociva ve vtlaCovani
stacionarné ulozeného téliska (pinu) v podobé kulicky nebo hrotu do rotujiciho vzorku
s pifedem definovanym zatizenim (1 — 10 N) a danymi otackami vzorku (10 — 500 ot/min).
Rameno, na némz je uchyceno zkusebni télisko musi mit definovany polomér, a to dostatecné
velky, aby hodnoty opotiebeni nebyly ovlivnény teplem, které se nestaci uvolnit do okoli [8].

Zatizeni, na némz se test provadi, se nazyva tribometr. Ten je zkonstruovan tak, aby
zkouska nemohla byt ovlivnéna podminkami okolniho prostfedi. Proto je pod ochrannym
krytem sledovana jak teplota, tak i vlhkost
vzduchu, které by mohly negativné ovlivnit
vysledky testu [8].

Jako wvysledek testu se bere pribéh
koeficientu tfeni, zaznamenany bé&hem testu
métenim odchylky ramene. Jako dal$i hodnotu,
kterou je mozné pii testu sledovat, je mira
opotfebeni zkuSebniho téliska a charakter
a Vvelikost stopy vytvofené téliskem na vzorku

[8].

Obr. 5.13 Schéma metody PIN-on-DISC [18]
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6 Zavér

Systémy tenka vrstva-substrat prodélaly za dobu své existence znaény pokrok ve vsech
smérech svého pusobeni. Jejich jedine¢né vlastnosti jim umoznily uplatnit se v Siroké fadé
primyslovych odvétvi. AvSak i pfes znacné uspéchy, nebyly dosud uspokojivé popsany
vSechny procesy, které na rozhrani probihaji. Reprodukovatelnost a kvantifikace téchto
procest je stale znacné slozitd a zavisi na mnoha faktorech, které zatim nebyly uplné
odstranény. Proti tomu jdou moderni diagnostické metody, které se snazi zlepSit vlastni
procesy depozice, narocné sledovani vlastnosti vrstev a odstranéni ruSivych elementt.

V nasledujici Casti prace bude provedena série testl, které budou mit za kol ovéfit
a vyhodnotit nevhodngjsi kombinaci tloustky tenké vrstvy TiN a tvrdosti substratu pro
adhezivné-kohezivni vlastnosti na jejich rozhrani. Vysledky testi budou mezi sebou
porovnavany pomoci bodovacich kritérii, které nakonec urci, kterd kombinace doséhla
nejlepsich vysledkd.
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1l. EXPERIMENTALNI CAST
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7/ Experimentalni ¢ast

V této casti bakalaiské prace jsou experimentalné¢ vyhodnoceny adhezivné-kohezivni
vlastnosti na rozhrani tenkd vrstva-substrat. Tyto experimenty maji za ukol posoudit, jaky vliv
ma tloustka vrstvy a tvrdost substratu na tyto vlastnosti. V zavéru experimentu jsou
laboratorni vysledky porovnany za pouziti bodového hodnoceni a nasledné je vybrana
nejvhodnéjsi kombinace tloustky tenké vrstvy a tvrdosti substratu.

Pro tento experimentalni program byly vybrany metody, které se pro hodnoceni tenkych
vrstev bézné pouzivaji v praxi. Pro hodnoceni tloustky tenké vrstvy byla zvolena zkouska
kalotest a pro vyhodnoceni adhezivné-kohezivnich vlastnosti byl zvolen ,,Mercedes test*,
ktery se pro svou rychlost bézné v praxi pouziva. Dalsi zakladni metodou pro hodnoceni
téchto vlastnosti je scratch test.

Z diivodu Sirokého zastoupeni v primyslu a castému pouziti v kombinaci
s deponovanou tenkou vrstvou byly pro experiment vybrany nasledujici materialy:

1. EN C45 (ekvivalent CSN 12 050)
2. EN HS6-5-2 (ekvivalent CSN 19 830)
3. SK K20

Celkem bylo z téchto materiali vyrobeno 24 plaketek, kde na kazdy typ materialu jich
ptipadlo Sest. Téchto Sest plaketek bylo dale rozdéleno do dvojic a na kazdou z téchto dvojic
byla nanesena vrstva TiN o riznych tloustkach 1, 2 a 4 um. Dale pak vzdy na jedné plaketce
z téchto dvojic byla obrobena drazka, ktera poslouzi jako inicidtor lomu. To umoZzni snadné;si
prelomeni plaketky z divodu urceni tloustky tenké vrstvy na elektronovém mikroskopu.
Vyjimku tvoii plaketky ze slinutého karbidu, které jiz byly zakoupeny ve finalni podobg, a to
jak s drazkou, tak i bez ni.

Experimentalni materialy byly nafezany pomoci kotoucové pily na tyce o délce 50 mm
a praméru 25 mm. Tyto ty¢e byly nasledné tepelné zpracovany, aby bylo dosazeno rozdilnych
tvrdosti. Substrat z materidlu EN C45 byl zuSlechtén, dale byla jedna ¢ast vzorka ze substratu
EN HS6-5-2 zuslechténa na tvrdost 64 HRC, dalsi ¢ast plaketek ztohoto materialu byla
zihdna na meékko. O tepelném zpracovani jednotlivych materidli podrobnéji pojednava
nasledujici kapitola. Dale byly polotovary obrobeny na soustruhu, kde byl jejich pramér
osoustruzen na kone¢nych 20 mm a zaroven se tim odstranila oxidicka vrstva z povrchu. Poté
byly z ty¢i natezany plaketky a obrobeny drazky dle rozmért zobrazenych na obrazku 7.1.

d 20

25

Obr 7.1 Schéma plaketky s drazkou

Narezané plaketky z materialu EN C45+QT a HS6-5-2+A byly nasledné brouseny
pomoci brusnych papird, jejichz drsnost byla s kazdym dal$im krokem zmensena. Po brouSeni
byly plaketky lestény za pouziti diamantové suspenze o velikosti brusiva 3 um a nakonec
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1 um. Plaketky z materialu EN HS6-5-2+QT a slinutého karbidu K20 byly z divodu vysoké
tvrdosti pouze lestény, a to pomoci Suspenze S postupné se zmenSujicimi brusnymi
diamantovymi ¢asticemi o velikostech 9, 6,3 a 1 um.

Pro ovéteni tepelného zpracovani byl proveden metalograficky rozbor a méfteni
tvrdosti. Metalograficky rozbor byl provadén v laboratofich na katedfe Materialt
a strojirenské metalurgie (KMM) fakulty strojni ZCU v Plzni. Ve viech piipadech bylo pro
vyvolani struktury pouzito leptadlo Nital 3% (3 ml kyseliny dusi¢né v 97 ml etanolu).
Depozice tenké vrstvy probéhla ve firmé Liss a.s. sidlici v Roznové pod Radhostém.

7.1 Experimentalni material

7.1.1 Substrat ocel EN C45 (ekvivalent oceli CSN 12 050)

Jedna se o konstrukéni uhlikovou ocel s mezi pevnosti R, = 640 — 780 MPa, jez je
vhodné k zuslechtovani a povrchovému kaleni. Tento typ oceli byl vybran, protoze ma velmi
Siroké zastoupeni v primyslové vyrob¢ diky univerzalnim mechanickym vlastnostem a nizké
cené. Ocel v uklidnéném stavu je vhodna pro vyrobu hiidelt, ozubena kola, $Sneky a vénce,
pisty, ¢epy, Srouby a mnoho dalSich aplikaci v prlimyslu. Obecné chemické slozeni udava
tabulka €. 7.1.

C[%] | Mn[%] | Si[%] | Cr[%] | Mo[%] | Nima[%] | Pmax[%] | Smax [%]

0,42-0,50 | 0,50-0,80 | Max 0,40 | Max 0,40 | Max 0,10 0,40 0,045 0,045

Tabulka 7.1 Chemické sloZeni oceli EN C45 [29]
Pouzité tepelné zpracovani

Experimentalni vzorky byly zu$lechtény. Zaznam pribéhu tepelného zpracovani
zachycuje obrazek ¢. 7.2. Ocel byla ohiata a po dosazeni kalici teploty 850 °C nasledovala 50
min prodleva. Teplota musela byt udrzovana v rozsahu doporu¢enych mezi, a to od 820 °C do
860 °C, tak aby doslo k piekrystalizaci, ale zarovein nadmérné nezhrublo zrno. Z této teploty
byl poté material zakalen ochlazenim do vody, ¢imz se potlacil vznik feritu a perlitu
a zachovany nestabilni austenit pfi teplotach pod 500 °C se pfeménil na martenzit [31]. Ten je
znam nejen pro svou vysokou tvrdost, ale i vysokou kichkost a Spatné mechanické
vlastnostmi. Charakteristickym rysem martenzitické struktury jsou jehlice, které¢ smétuji
od hranic zrn do jejich stiedu. Tyto jehlice rostou az do doby, kdy uz neni v zrnu prostor. To
zpusobuje v materidlu znacné vnitini pnuti, které je nutné odstranit, a proto se po kaleni bézné
fadi technologie zvana popousténi. Ocel byla ohtata na teplotu pod Al, pfi které se martenzit
Caste¢né rozpada a tim se uvolfiuje napéti, které diive zptisoboval. Pfi popousténi do teploty
180 °C dochazi wuvniti jehlic martenzitu k vylouceni (precipitaci) uhliku v podobé
prechodnych fazi (karbidu). Toto stadium se vyznacuje jen mirnym poklesem tvrdosti, ale
vyraznym poklesem kiehkosti. Pfi dalSim ohfevu dochdzi k Gplnému rozpadu martenzitu na
ferit a cementit ve velmi jemné formé&. Pii teplotdch vySSich nez 400 °C postupné mizi
jehlicovity charakter struktury. Vysledkem je jemna struktura s kuliCkovym cementitem
v zakladni feritické hmoté, ktera je nazyvana sorbit. Testovany vzorek byl popustén pti
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teploté¢ 550 °C po dobu tii hodin. Spravnost tepelného zpracovani byla potvrzena
metalografickym rozborem, kdy byla pozorovana sorbiticka struktura (Obr. 7.3).

800°

600°

400°

200/

' 0:10
17705713 11:36 2-00

Obr. 7.3 Sorbiticka struktura oceli EN C45+QT

Protoze by z divodu nizké tvrdosti materialu méfeni dle Rockwella vykazovalo nespravné
vysledky, byla na takto tepelné zpracovanych vzorcich provedena nejdiive zkouska tvrdosti
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dle Vickerse. V tabulce 7.2 jsou uvedeny namétfené hodnoty, které dosahovaly primérné
hodnoty tvrdosti HV30 = 256+14, byla naméfend hodnota nasledné pievedena do
Rockwellovy stupnice, kde odpovida hodnoté 23+2 HRC.

Vtisk €. ul [um] u2 [um] @ [um] HV 30
1. 469 468 469 255
2. 475 474 475 245
3. 476 470 473 250
4. 481 484 483 240
5. 436 442 439 290
HV 30 256+14

Tabulka 7.2 Namérené hodnoty pri zkousce tvrdosti dle Vickerse na oceli EN C45+QT

7.1.2 Ocel EN HS6-5-2 (ekvivalent CSN 19 830)

Jedna se o vykonnou rychlofeznou ocel se zvySenou houzevnatosti, vhodnou k vyrobé
nastrojii vyzadujicich obzvlasté dobrou houzevnatost, napi. vykonné frézy, vrtaky, pily,
obrazeci noze apod. Tato ocel vykazuje snadnéjSi obrobitelnost pii brouseni a oproti jinym
rychlofeznym, ocelim je ndchylnéjsi na oduhliceni. Tento material byl vybran, protoze se
jedna o typ oceli vhodny k povlakovani tenkou vrstvou a ma velmi Siroké zastoupeni
Vv prumyslu [29].

C[%] |Mn[%] |Si[%] |Cri%] |WI[%] |Mo[%] |V[%] |Pmx Smax

[%] [%]

0809 |045 0,45 380- |550- |450- |150- 0035 |0,035
4,60 7,00 5,50 2,20

Tabulka 7.3 Chemické slozeni oceli EN HS6-5-2 [30]

V tabulce 7.3 Ize vycist, Ze jednou z hlavnich ptisadovych slozek oceli je wolfram,
a to v obsahu od 5,5 do 7 %. Tento prvek vytvaii ve struktuie oceli spolu s uhlikem velice
tvrdy, otéruvzdorny karbid wolframu (WC), ktery pfispiva ke zvySeni mechanickych
vlastnosti oceli.

Pouzité tepelné zpracovani

Tepelné zpracovani rychlofeznych oceli ma své specifické znaky, které je nutno brat
v uvahu. Jsou to napft. vysoké kalici teploty, prodlevy pii ohfevu Ci citlivost na piehrati. Pro
ucely bakalaiské prace byly zvoleny dva typy tepelného zpracovani tak, aby bylo dosazeno
rozdilné tvrdosti, a to zuSlecht'ovani a zihani na mékko.

1) ZusSlechtovani

Proces zuSlechténi pro HSS je obecné znazornén na obrazku ¢. 7.4. ZusSlechténi
probihalo postupnym ohfevem na kalici teplotu, ktera se u rychlofeznych oceli pohybuje mezi
teplotami 1220 — 1250 °C. Ohiev musel probihat postupné a rovnomérné, protoze rychlofezné
oceli se vyznacuji horsi tepelnou vodivosti, a jsou citlivé na prudky ohiev. Nekolikastupiovy
ohtev také zarucil vyrovnavani rozdil teplot mezi povrchem a jadrem, V jejichz disledku by
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dochazelo ke vzniku tvarovych deformaci a trhlin. Diky vysoké teploté se docililo rozpusSténi
nékterych, vysoce stabilnich karbidl, které se v rychlofeznych ocelich vyskytuji. Poté
nasledovala prodleva na kalici teploté po dobu 80 — 150 s. Prodleva musela byt co nejkratsi,
aby nedoslo k ristu austenitického zrna, coz by vedlo ke snizeni mechanickych vlastnosti
zakalné struktury. Po prodlevé byla ocel ochlazovana nadkritickou rychlosti v solné lazni
0 teploté 500 — 550 °C a naslednym dochlazenim na vzduchu [35].

Po kaleni nasledovalo popousténi, které bylo provedeno celkem 3x. Pii popusténi byla
ocel ohtata na teplotu 550 — 570 °C, pfi€emz tato teplota byla vzdy snizena o 10 °C oproti té
predchozi. Poté nasledovala prodleva na této teploté po dobu jedné hodiny a ochlazeni na
teplotu okoli. Pfi popusténi dochézi k precipitaci uhliku uvniti jehlic martenzitu v podobé
prechodnych fazi (karbidi). To vede k mirnému poklesu tvrdosti, avSak ke znacnému snizeni
kiehkosti [31, 37].

Timto tepelnym zpracovanim by méla byt dosazena jemna sorbiticka struktura, jez je
znazornéna na obrazku €. 7.5. Obrazek je prevzaty z [37], nebot’ jiz nebyl dostatek materidlu
pro fadné metalografické pozorovani.

rCl

doba

Obr. 7.4 Obecny zaznam tepelného zpracovani rychloreznych oceli

Na nenadeponované zadni strané¢ plaketek byl dale proveden test tvrdosti dle
Rockwella. Namétené hodnoty udava tabulka ¢. 7.4.

Vtisk & HRC
1. 64
2. 65
3. 65
HRC | 64,7+0,4

Tabulka 7.4 Namérené hodnoty tvrdosti dle Rockwella na zuslechténé oceli EN HS6-5-2
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Obr. 7.5 Dokonale popusténa sorbiticka struktura [37]

2) Zihani na mékko

Jedna se o zihani bez rekrystalizace s cilem pievedeni lamelarniho perlitu na perlit
globularni. U oceli tak dojde ke sniZeni tvrdosti, zlepsi se jeji obrobitelnost a dosahne se vEtsi
homogenity struktury. Zihani probihalo ohfevem na teplotu 800 °C a prodlevou na této teplotd
po dobu osmi hodin. Poté byl vzorek pomalu ochlazovan v peci po dobu 12 hodin, kdy byla
teplota snizena na 550 °C. Poté nasledovalo dochlazeni na vzduchu. Zaznam prabéhu zihani
je zachycen na obrazku 7.6. Na obrazku 7.7 je zachycena vznikld jemnozrnnd struktura
globularniho perlitu, jez je dikazem spravného provedeni tepelného zpracovani.

1200°

1000°

2:00 14100 6:00 8:00 10:00 12:00 14:00 1 16:00 ! 18:00 . 20:00 22:00

Obr. 7.6 Zdaznam priibéhu tepelného zpracovani oceli EN HS6-5-2 pri Zihani na mékko
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Obr. 7.7 Struktura globuldrniho perlitu oceli EN HS6-5-2+A

Protoze je ocel relativné mékka, byl na vzorcich proveden test tvrdosti dle Vickerse.
Vysledky testu jsou uvedeny v tabulce 7.5. Namétena tvrdost byla nasledné ptevedena do
Rockwellovy stupnice. Vysledna hodnota HV30 = 226+3 tedy odpovida hodnoté 18+1 HRC.

vtisk ¢ ul [pm] | u2[pm] | @ [um] HV 30
495 493 494 230
2. 494 496 495 225
3. 489 493 491 230
4, 499 501 500 220
5. 494 495 495 225
HV 30 226%3

Tabulka 7.5 Nameérené hodnoty pri zkousce tvrdosti dle Vickerse na Zihané
oceli EN HS6-5-2

7.1.3 Slinuty karbid K20

Slinuté karbidy (SK) jsou velmi oblibené jiz od svého objeveni v pocatcich 20. let
minulého stoleti. Nejcastéji se skladaji z karbidu wolframu (WC) a pojidla, popfipadé dalSich
prvki, které proptjéuji slinutym karbidim charakteristické vlastnosti. Jako pojidlo se bézné
vyskytuje kobalt (Co), ktery je spolu s karbidy wolframu drcen, lisovan a nasledné spékan do
jiz hotovych vyrobki.

Tento material byl vybran z diivodu jeho Sirokého zastoupeni v primyslu, kde nachéazi
uplatnéni predevsim ve formé vyménitelnych biitovych desti¢ek obrabécich nastroji. Také se
velmi Casto vyskytuje pravé v kombinaci s deponovanou vrstvou TiN. ZkouSeny vzorek je
vyrobeny ze slinutého karbidu s oznacenim K20, jez je znaceni, které rozdéluje slinuté
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karbidy dle normy ISO 513 do skupin podle jejich uziti. Dal§imi skupinami nepovlakovanych
SK jsou skupina P a M. Skupina K je ur¢ena pro obrabéni materiald, které vytvareji kratkou,
drobivou ttisku, tedy zejména Sedé litiny (do tvrdosti 220 HB) a nekovové materialy. Tuto
podminku udava fakt, ze tento typ SK ztraci své mechanické vlastnosti s rostouci teplotou
rychleji nez ostatni typy SK. Déle je vhodny pro obrabéni korozivzdornych a zaruvzdornych
oceli, Ize jim obrabét nerovné a necisté povrchy a snese i prerusovany ez [32]. Dalsi déleni

vvvvv

a pevnost vV ohybu a niz§i tvrdost a otéruvzdornost. Déale také vymezuje oblast jeho aplikaci

pro nizsi fezné a vyss§i posuvové rychlosti [4].

WC [%)] Co [%] Ostatni [%]
92-95 5-8 Ti, Ta (Nb) 0-3

Tabulka 7.6 Chemické slozeni slinutého karbidu K20 [33]

Na zakoupenych plaketkach ze slinutého karbidu byla provedeno méfeni tvrdosti dle
Rockwella a naméfené hodnoty udava tabulka ¢. 7.7.

Vtisk ¢ HRC
1. 80
2. 82
3. 81
HRC 81,0 +0,7

Tabulka 7.7 Nameérené hodnoty tvrdosti dle Rockwella na slinutém karbidu K20

7.2 VrstvaTiN

Vrstva TiN, neboli nitrid titanu, je tenka vrstva II. generace, ktera je diky svym
vlastnostem jedna z nejpouzivanéjsich tenkych vrstev. Jedna se o zakladni, jednoduchy typ
tenké vrstvy a zaroven jde o nejdéle pouzivanou vrstvu v primyslovych aplikacich, a to
predev§im diky svym vyvazenym vlastnostem, které ji dé€laji stale velmi oblibenou. To
dokazuje jeji Siroké zastoupeni i v modernim primyslu, predevsim tedy jako ochranny povlak
feznych nastroju, kde jejich deponovéanim vrstvou TiN dochazi k prodluZeni Zivotnosti az
trojnasobng. Doporucenym zdkladnim materidlem pro povlakovani vrstvou TiN je nejCastéji
rychlofezna ocel (HSS) a pro fezné nastroje S touto vrstvou jsou piedepsany prevazné nizké
fezné rychlosti a jsou vhodné piedevSim k obrabéni oceli snizs§i pevnosti. Maximalni
pracovni teplota povlaku se pohybuje kolem 600 °C. Charakteristicka zlata barva dava vrstvé
také vyhodu pro pouziti pii dekorativnich aplikacich deponovani nebo jako indikator
opotiebeni [18].

Kombinace vysoké tvrdosti, abrazivni odolnosti, nizké ceny a nizké reaktivity
s kovovymi materidly dél4 z této vrstvy idealni povlak pro pouziti téméf ve vSech aplikacich.
Povlak je vhodny pro tfiskové obrabéni, nastroje pro vstfikovani plastil, pisty vstfikovacich
cerpadel vznétovych motorti ad. Vysokad chemickd stabilita umoznuje také vyuziti povlaki
V potravinarském, 1ékarském a chemickém prumyslu [18, 33]. Depozici této vrstvy se zabyva
fada specializovanych firem. Vlastnosti povlakt vybranych evropskych firem, zabyvajicich se
povlakovanim, jsou uvedeny v tabulce €. 7.8.
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Firma LISS ass. Oerlikonbalzers lonbond
Mikrotvrdost [GPa] 24 23 28
Tloustka [pum] 1-7 0,5-4 2-4
Koeficient tfeni (s 0,55 0,4 0,5
oceli)

Max. provozni teplota 600 600 450-550
[°C]

Tabulka 7.8 Porovndni viastnosti poviakii vrstvy TiN od vybranych evropskych vyrobcii
zabyvajicich se povlakovanim

7.3 Depozice vrstvy TiN

Depozice tenké vrstvy je konecna faze dlouhych a naroénych piiprav kazdé z plaketek.
Aby byla depozice co nejucinnéjsi, nedochézelo k odtrhdvani vrstvy od substratu a byly
zachovany vSechny pfedepsané mechanické vlastnosti, musely vzorky projit nékolika kroky
preddepozi¢nich pfiprav. Pfeddepozi¢ni procesy byly vykonany ptimo v prostorach podniku,
a to nejen z divodu mozné degradace jakosti povrchu pii pfevozu, ale i proto, Ze nékteré
operace probihaji pfimo v depozi¢nim zatizeni.

Nejdiive byly plaketky odmastény v siln¢ zasaditém roztoku z alkalickych kovii o teploté
40 — 50 °C po dobu asi 40 minut. Nasledovalo ¢isténi demi vodou (demineralizovana voda)
a suseni v susicce. Po celou dobu bylo se vzorky manipulovano ve specialnich rukavicich, aby
se zabranilo jakékoliv kontaminaci povrchu vzorku. Poté byly plaketky umistény do karuselu
deponovacicho zatizeni (Obr. 7.8).

Obr. 7.8 Karusel pro umisténi drzdkii Obr. 7.9 Depozicni zarizeni PL1000
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Depozice probihala uvnitf stroje vyvinutého Svycarskou firmou Platit AG s oznacenim
PL1000 (Obr. 7.9), ktery pomoci metody katodového obloukového napafovani umoznuje
vytvaret nékolik typt tenkych vrstev. Kromé vrstvy TiN lze napatovat i vrstvy TiAIN, TiCN-
MP, TiCN, TIiAICN, GRADIc, CrN, CrTiN, Ti,N, ZrN a dalsi. Dale dovoluje depozici
monovrstev, vicevrstevnych systémi i nanovrstev.

Karusel s deponovanymi vzorky se umisti do komory stroje. Z ekonomickych i ¢asovych
divodi byly plaketky srozdilnou tloustkou vrstvy v karuselu rizné rozmistény ve
specialnich drzéacich, aby mohla depozice probihat na vSech plaketkdch zaroven. Po uzavieni
karuselu byla depozi¢ni komora napusténa dusikem (Ny), ¢imz se vycistila a zaroven probéhl
ptedehiev komory na 80 °C. Po vycisténi byl dusik opét odsan a nasledovalo vakuovani
komory na tlak pfiblizné 10° — 10° Pa a nésledné dalsi 30 minutovy ohfev na teplotu
ptiblizn¢ 400 - 415 °C. V dalsim kroku se do komory vpusti argon a zapali se elektricky
oblouk, jez umozni vznik plazmy v komote. Urychlené ionty plazmy po nékolik minut
dopadaji na povrch targetti i deponovanych materiald, které takto vycisti od zbyvajicich
atomu necistot. To ma za nasledek sniZeni necistot (O,, Hp, H,O atd.) ve vytvaiené vrstvé
[34]. Tento proces, nazyvany iontovy bombard je blize popsan v kapitole 4. Poté je z komory
vypustén argon, ktery je nyni nahrazen dusikem. Ctyfi titanové terée jsou nasledné
rozprasovany do okoli pomoci iontl dusiku, skterym poté v okolnim prostfedi probiha
reakce, pfi niz vznika nitrid titanu (TiN). Na karusel je pfivedeno zaporné napéti, které tyto
vzniklé Castice pfitahuje a vytvaii tim na plaketkdch souvislou vrstvu TiN. NarGst tenké
vrstvy je pfi této operaci piiblizn€ 2,5 pm za 6 hod. Po depozici se nechaji plaketky uvnitt
zatizeni dokud jejich teplota nedosahuje cca 170 °C, poté se vyndaji ze stroje, nechaji
dochladit na vzduchu a pokracuji na kontrolu nadeponované vrstvy.

7.4 Kontrolni méfeni po depozici

Po depozici tenké vrstvy byla provedena zkouska tloustky tenké vrstvy pomoci testu
nazyvaného kalotest. Dale byla také provedena zkouska tvrdosti dle Rockwella, jez vznikla
jako vedlejsi produkt ,,Mercedes testu®, ktery je uveden v nasledujici kapitole.

7.4.1 Kalotest

. Princip kalotestu (Obr. 7.10) spoc¢iva ve vytvofeni tzv. kaloty, ktera se vybrousi do
povrchu vzorku pomoci kulicky a diamantové pasty. Kalota se jevi, jako mezikruzi, ze
kterého se da dle vzorce vypocitat tloustka posuzované vrstvy.

Obr. 7.10 Schéma a princip
vypoctu pro zkousku kalotest
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Meéfteni probihalo ve Svycarské firmé W.BI6sh AG a bylo provedeno za pomoci pfistroje
KaloMAX (Obr. 7.11). Zkouska probihala za téchto parametra:

e Otacky 400 min™
e Doba trvani 30 s (50 s pro material HS6-5-2+QT s 4 um vrstvou)

e Primér kulicky 20 mm

Obr. 7.11 Zarizeni pro méreni tloustky tenké vrstvy metodou kalotest znacky KaloMAX

Za pouziti mikroskopu AxioCam MRc 5 bylo provedeno prométeni kaloty. Ze ziskanych
rozméri bylo mozné dle vzorce pro vypocet tlouStky vrstvy uvedené¢ho na obrazku 7.10
vypocitat tloustku posuzované vrstvy. Vysledné hodnoty udéava tabulka ¢ 7.9.

. Tloustka tenké vrstvy [um] pfi
Material v;rsltc:/l;s;ﬁ;] kaloté ¢.
l. 1. 1. ()} o

1 1,51 1,54 1,41 1,49 0,06
EN C 45+QT 2 2,73 2,33 2,48 2,51 0,16
4 5,63 5,51 5,37 5,50 0,11
1 1,29 1,9 1,7 1,63 0,25
EN HS6-5-2+QT 2 2,59 2,15 2,57 2,44 0,20
4 4,71 4,91 4,58 4,73 0,14
1 1,57 1,41 1,36 1,45 0,09
EN HS6-5-2+A 2 2,44 1,91 1,56 1,97 0,36
4 3,95 4,8 6,4 5,05 1,02
1 1,15 1,15 1,13 1,14 0,01
(SK) K20 2 2,76 2,39 2,96 2,70 0,24
4 3,79 6,24 5,84 5,29 1,07

Tabulka 7.11 Namérené hodnoty tloustky vrstvy pri zkousce kalotest
Z tabulky 7.11 vyplyva, ze ve vétSiné pifipadl byla zaznamenédna vétsi tloustka tenké

vrstvy, nez jakd byla pozadovéna. Men$i odchylky byly pozorovany u slabsSich vrstev
o tloustkach 1 a 2 pm, kde je rozdil fadové v desetindich um. U vrstev, jez by mély mit
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tloustku 4 pm, byl jiz pozorovan znatelné vétsi rozdil. Vrstva o tloust'ce 4 pm deponovana na
substratu EN HS6-5-2+QT, byla shledana jako vyhovujici, ovSem u ostatnich substrati pii
téze tloust'ce jiz dochazi ke znatelnym rozdiltim, pfesahujicim 1 vice nez 1 um.

Déle lze pozorovat znaény rozptyl hodnot u substratt EN HS6-5-2+A a K20 pfti
tloustkadch vrstvy 4um. Ztohoto zjisténi lze usoudit, Ze vrstva neni nadeponovana
rovhomérné. Tento jev je zfejm€ zpusoben rdznym natoCenim drzaka v karuselu
deponovaciho zafizeni.

Vyvstava otazka, zda tato zjisténi budou mit vliv na adhezivné kohezivni vlastnosti tenké
vrstvy. Dalsi otdzkou zlstava, zda lze brat kalotest jako urcujici zkouSkou pro tloustku tenké
vrstvy, nebot’ se jedna pouze 0 orienta¢ni zkousku. Vytvorené kaloty jsou zobrazeny na
obrazcich ¢. 7.12 — 7.15.

Obr. 7.12 Kaloty na substraru EN C45+QT s nadeponovanou tenkou vrstvou
o tloustkach 1, 2 a 4um

Obr. 7.13 Kaloty na substratu EN HS6-5-2+QT s nadeponovanou tenkou vrstvou
o tloustkach 1, 2 a 4um

Obr. 7.14 Kaloty na substratu EN HS6-5-2+A s nadeponovanou tenkou vrstvou
o tloustkach 1, 2 a 4um
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Obr. 7.15 Kaloty na substratu K20 s nadeponovanou tenkou vrstvou
o tloustkach 1, 2 a 4um

7.4.2 Méreni tvrdosti

Pti zkouSce ,,Mercedes test byly zaznamenany hodnoty HRC, které poslouzily jako
ukazatel, zda nedoslo pfi depozi¢nich teplotach k popusténi. To by vedlo k degradaci tvrdosti
pouzitych substrat,, pfedev§im tedy substratu EN HS6-5-2+QT, kde bylo nejvétsi riziko
snizeni hodnoty HRC. Namétené tvrdosti jsou souhrnné uvedeny v tabulce 7.10.

MG Turdost HRC
Material vrstvy
TiN [um] Vtisk 1. Vtisk II. Vtisk Il ? HRC
1 32 23 29 28,0
EN C45+QT 2 19 19 19 190 | 24,4437
4 24 28 27 26,3
1 69 69 66 68,0
EN HS6-5-2+QT 2 69 66 70 683 | 67114
4 64 66 65 65,0
1 15 15 14 14,7
EN HS6-5-2+A 2 17 20 22 19,7 17,1£1,7
4 15 16 20 17,0
1 80 80 100 86,7
(SK) K20 2 85 80 83 82,7 | 84,415
4 80 85 87 84,0

Tabulka 7.10 Namérené hodnoty tvrdosti dle Rockwella na experimentalnich materidlech
S nadeponovanou vrstvou

Pti zkouSce dle Rockwella je nutné brat v iivahu, ze se méfeni doporucuje pro tvrdosti
v rozmezi od 20 do 70 HRC [40]. V piedeslé kapitole byly z tohoto divodu hodnoty tvrdosti
nejprve méefeny dle Vickerse, jenz je pro mék¢i materidly vhodnéjsi a poté pievedeny do
Rockwellovy stupnice. Ovsem z tabulky 7.10, lIze i pfes tento fakt pozorovat, ze hodnoty
tvrdosti jsou téméf shodné jako pii méfeni bez nadeponované tenké vrstvy. U nékterych
substratti doslo i k mirnému zvyseni tvrdosti, coZ lze ptipsat k deponované vrstve.
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8 Vyhodnoceni zkousky ,,Mercedes test*

Na vSech sledovanych vzorcich byly provedeny tfi vtisky pomoci Rockwellova
indentoru pii zatizeni 1500 N. Vyhodnoceni vtiskii bylo provedeno na metalografickém
mikroskopu Zeiss observer.Z1m. Poruseni vrstvy v okoli kazdého vtisku bylo zaznamenano
za pomoci dodavaného programu k mikroskopu a ke kazdému vtisku bylo dle tabulky
znazornujici kategorie poskozeni vrstvy (Obr 5.2; kapitola 5.1 — teoreticka Cast) ptifazeno
adhezni a kohezni cCislo, které charakterizuje stupen popraskani ¢i odloupnuti vrstvy.

8.1 Substrat ocel EN C45+QT

Na snimcich ¢. 8.1 — 8.3 jsou zachyceny vtisky do zkousenych vzorki. Jak z obrazka
vyplyva, ocel EN C45+QT vykazuje veskrze dobré adhezivni vlastnosti pii vSech tloustkach
tenké vrstvy. Na vzorku s tloustkou vrstvy 2 pm doSlo k velmi malému adhezivnimu
poskozeni oproti vzorkiim s tloustkami 1 a 4 um, kde nebyly pozorovany zadné nebo velmi
malé stopy adhezivni poruchy. Znatelné¢ horSi byly ovSem vysledky kohezivniho chovani
tenké vrstvy. Deponovana vrstva o tloust’ce 1 um byla silné kohezné porusena v celém okoli
vtisku. Jako nejlepsi z testu vysla vrstva o tloust’ce 4 pm, kterd byla ohodnocena koheznim
¢islem K3. Toto hodnoceni je stale jesté¢ na hranici pouzitelnosti v praxi. V porovnani
s ostatnimi zkouSenymi vzorky vykazuje tato kombinace tenké vrstvy a substratu nejhorsi
vysledky. Je to zifejm¢ zplsobenou velmi vysokou adhezi vrstvy k substratu (vSechny
koeficienty hodnoceni adheze jsou velmi dobré) spojenou s jeho nizkou pevnosti. Jakmile
indentor vnikal relativné hluboko do zdkladniho materidlu, vytvaiel v tenké vrstvé a v okoli
vtisku silné pnuti vyvolané adheznimi silami, které jsou v tomto piipadé vyssi nez sily
kohezni a tim doslo k poruseni vnitinich vazeb tenké vrstvy a jejimu popraskani. Celkové
vyhodnoceni zkousky tohoto materialu je uvedeno v tabulce 8.1.

Tlousthkawrstvy |\ onidislo | Kohezni gislo
[um]
1 A2 K5
) Al Ka
4 A2 K3
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Obr. 8.1 Silné kohezivni poruseni 1 um tlusté vrstvy TiN deponované na zuslechtené
oceli EN C45 s klasifikacnim stupnem A2/K5

Obr. 8.3 Vtisk na vzorku ze zuslechténé oceli EN C45 (4 um) s klasifikacnim stupném A2/K3
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8.2 Substrat ocel EN HS6-5-2+QT

Obrazky ¢. 8.4 — 8.6 zachycuji poruSeni tenké vrstvy v okoli vtisku na materialu EN
HS6-5-2, ktery byl zuSlechtén na tvrdost 64 HRC. Vzorek s nanesenou vrstvou o tloustce
1 um vykazuje adhezi o hodnoceni Al, tedy nebylo pozorovano zadné odtrZeni vrstvy.
Z tabulky 8.2 vyplyva, Ze plaketka s nanesenou 2 pm silnou vrstvou patii s hodnocenim
A2/K2 mezi nejlepsi z testovanych vzorkl a vykazuje dobry pomér kombinace tloustky tenké
vrstvy a tvrdosti substratu. Posledni vzorek z tohoto materidlu se ukézal jako defektni
a nanesend vrstva se z okoli vtisku siln¢ porusila, jak je znazornéno na obrazku ¢&. 8.6.
Rozsahlé adhezivni poSkozeni mohla zpusobit nedokonala ptiprava povrchu plaketky pied
depozici, ¢i byl chybny samotny proces depozice. Z tohoto divodu byl vzorek ohodnocen
stupném A6/K6.

¢
NP,

Obr. 8.5 Vtisk na vzorku z oceli EN HS6-5-2+QT (2 um) s klasifikacnim stupnem A2/K2
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Obr. 8.6 Rozsahlé adhezivni poruseni tenké vrstvy o tloustce 4 um na vzorku ze
zuslechténé oceli EN HS6-5-2 s klasifikacnim stupném A6/K6

Tloustkawrstvy |\ onicislo | Kohezni gislo
[um]
1 Al K3
2 A2 K2
4 A6 K6

Tabulka 8.2 Adhezivné-kohezivni hodnoceni oceli EN HS6-5-2+QT
pri zkousce ,, Mercedes test

8.3 Substrat EN HS6-5-2+A

Vzorek o kombinaci tenké vrstvy TiN o tlouStce 1, 2 1 4 um a substratu z na mékko
zihané oceli EN HS6-5-2 vykazuje ve vSech pfipadech hodnoceni prevazné kohezivni
charakter trhlin. Na obrazcich ¢. 8.7 az 8.9 lze pozorovat kohezivni poruchy, které jsou
zpuisobeny nepiizplisobivosti tenké vrstvy deformacim substratu. Tenka vrstva tak muze
reagovat pouze vytvorenim nového povrchu, tedy prasklinami sméfujicimi od vtisku
indentoru. V piipadé 2 pum tenké vrstvy maji kohezivni poruchy za nasledek rozvoj
adhezivnich odsStépi na jejim povrchu. Tento jev je zachycen na obrazku ¢. 8.8. Hodnoceni
adhezivné-kohezivnich vlastnosti udava tabulka 8.3.

migusthaprstiy Adhezni cislo Kohezni Cislo
[um]
1 Al K4
2 A2 K4
4 Al K4

test
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Obr. 8.7 Kohezni poruseni vrstvy TiN o tloustce 1 um na substratu
z oceli EN HS6-5-2+A s hodnocenim A1/K4

Obr. 8.8 Kohezni poruseni vrstvy TiN o tloustce 2 um na substratu
z oceli EN HS6-5-2+A s hodnocenim A2/K4

Obr. 8.9 Kohezni poruseni vrstvy TiN o tloustce 4 um na substratu
z oceli EN HS6-5-2+A s hodnocenim A1/IK4
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8.4 Substrat slinuty karbid K20

Obrazky ¢. 8.10 — 8.12 zachycuji okoli vtisku na plaketkach ze slinutého karbidu K20.
Z téchto obrazka lze pozorovat, Ze SK vykazuje velmi pevné spojeni s tenkou vrstvou,
protoze VSechny vzorky vykazuji veskrze dobré vysledky ohledné adhezivnich vlastnosti.
Ovsem neschopnosti plastické deformace slinutého karbidu a vrstvy TiN, bylo vyvolano
vtiskem hrotu indentoru ve vrstvé silné tlakové napéti, které ma za nasledek dlouhé praskliny
jdouci 1 n€kolik milimetrti od mista iniciace. Vznik takovychto koheznich poruseni bez témer
zadného adhezniho poSkozeni lze vysvétlit silnymi vazbami na rozhrani tenké vrstvy
a substratu. Stejné, plosné stiedéné krystalové miizKy tenké vrstvy a sekundarnich karbida
wolframu maji za nasledek vznik semikoherentniho rozhrani (¢aste¢né propojeni rovin miizek
krystald), které zptusobuje vznik pevného spojeni vrstvy se substratem [9]. Tabulka ¢. 8.4
shrnuje adhezivné — kohezivni hodnoceni namétené pro tento substrat.

Obr. 8.10 Praskliny v tenké vrstvé TiN o tloustce 1 um na substratu K20
s hodnocenim A1/K3

Obr. 8.11 Poruseni tenké vrstvy TiN o tloustce 2 um na substrdatu K20
s hodnocenim A2/K3
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Obr. 8.12 Poruseni tenké vrstvy TiN o tloustce 4 um na substratu K20

s hodnocenim A2/K3
Tloustkawrstvy |\ onicislo | Kohezni gislo
[um]
1 Al K3
2 A2 K3
4 A2 K3

Tabulka 8.4 Adhezivné-kohezivni hodnoceni SK K20 pri zkousce mercedes test

8.5 Diskuse vysledku zkousky ,,Mercedes test*

Pti vniknuti Rockwellova indentoru do povrchu systému tenkd vrstva substrat je
hodnoceni adhezivné-kohezivniho chovani do jisté miry nepiesné. V testech jako je tento je
urCujicim faktorem spravné odhadnuti koeficientu adhezniho a kohezniho C¢isla, jez je
v mnoha piipadech pomémé slozité odvodit z tabulky znazornujici kategorie poskozeni
vIstvy.

Za pomoci obrazového vystupu z mikroskopu je sice mozné velice dobife a detailné
zkoumat miru poskozeni, ale ptifazeni kvantifikovatelného vystupu je véc Cisté subjektivni
a zalezi predev§im na zkuSenostech laboranta. Avsak velkou vyhodou tohoto testu je praveé
rychlost ziskani vysledkd, kde je na prvni pohled jasné, zda je vrstva vyhovujici, ¢i nikoliv.
Ciselné hodnoceni také miize byt zkresleno, protoZe se neuvazuje mechanismus vzniku trhlin,
proto mohlo byt v uritych pfipadech pfifazeno vyssi kohezivni, ¢i naopak adhezivni ¢islo,
nez je tomu doopravdy, nebot’ rozsahlé kohezivni poruchy mohly piedchazet adheznimu
odstépovani vrstvy, ¢i naopak adhezivni porucha v okoli vtisku mohla vytvofit iniciaci vzniku
koheznich trhlin. Shrnut¢é tdaje o hodnoceni adhezivné-kohezivnich vlastnosti
experimentalnich vzorkt jsou uvedeny v tabulce 8.5.

46



Zéapadoceskd univerzita v Plzni, Fakulta strojni, Bakalafska prace, akad. rok 2014/15

Katedra materialu a strojirenské metalurgie Michal Kares
. TIoustk.a Hodnoceni hodnoceni
Material vrstvy TiN
adheze koheze
[pm]

1 A2 K5
EN C45+T 2 Al K4
4 A2 K3
1 Al K3
EN HS6-5-2+QT 2 A2 K2
4 A6 K6
1 Al K4
EN HS6-5-2+A 2 A2 K4
4 Al K4
1 Al K3
(SK) K20 2 A2 K3
4 A2 K3

Tabulka 8.5 Vyhodnoceni adhezivné-kohezivnich viastnosti testovanych vzorkii

Pro vhodnou kvantifikaci vysledkt testli a mozZnosti vyvozeni nejvhodnéjsi kombinace
tvrdosti substratu a tloustky tenké vrstvy, bude na zaklad¢ ziskanych hodnot vytvofen
bodovaci systém. Pokud napt. materiall EN C45+QT ziskal pro tloustku vrstvy 1 pm
hodnoceni A2/KS5, bude bodové hodnoceni 5/2. Pro material K20 pii hodnoceni na 1 um
vrstvé A1/K3 bude hodnoceni 6/4. Body budou pribézné s¢itdny a kombinace materidlu
a tloustky tenké vrstvy snejvyssim poctem bodi bude vyhodnocena jako nejvhodnéjsi
a naopak kombinace s nejnizs§im poétem bodu jako nejhorsi. Zbytek bodového hodnoceni je
uveden v tabulce ¢. 8.6.

Tloustka Bodové Bodové
Material vrstvy TiN hodnoceni hodnoceni b3
[um] adheze koheze
1 5 2 7
EN C45+QT 2 6 3 9
4 5 4 9
1 6 4 10
EN HS6-5-2+QT 2 5 5 10
4 1 1 2
1 6 3 9
EN HS6-5-2+A 2 5 3 8
4 6 3 9
1 6 4 10
(SK) K20 2 5 4 9
4 5 4 9

Tabulka 8.6 Bodové vyhodnoceni adhezivné-kohezivnich viastnosti pri ,, Mercedes testu
Z tabulky 8.6 vyplyva, ze nejlepSich adheznich popf. koheznich hodnot koeficientd

dosahuji kombinace vrstvy TiN a velmi tvrdého substratu. Srovnatelné tvrdé materidly jako je
zuSlechténa rychlofeznd ocel a slinuty karbid dosahuji velmi podobnych vysledkl jak
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v adhezivnich, tak i kohezivnich poruseni vrstvy. Oproti tomu relativné mekké materialy
vykazuji zna¢ny rozdil mezi hodnocenim adhezivnich a kohezivnich vlastnosti. Koeficienty
adheze jsou veskrze na dobré trovni a pohybuji se v hodnotdich A1l nebo A2, coz je podobny
vysledek jako u tvrdych materidlti. OvS§em kohezni popraskani vrstvy je ve vétSing piipadii
mnohem horsi. Spatné vysledky jsou dany vysokym modulem pruZznosti, ktery se pohybuje
pro TiN vrstvu v rozmezi 300 — 450 GPa [36]. Tenka vrstva proto nedokaze kopirovat tvar
zakladniho materialu ustupujiciho Rockwelovu indentoru a tak vzhledem Kk silnéjSim
adhezivnim sildm dochdazi k popraskani vrstvy.
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9 Vyhodnoceni zkousky Scratch test

Vrypova zkouska je jednou ze zakladnich a nejrozsitenéjSich zkousek, kterd dovoluje
s velkou citlivosti ur€it adhezivné-kohezivni chovani systému tenka vrstva - substrat. Tento
experiment slouzi k pfiblizeni redlnych podminek, jak se vrstva chova pii kontaktu
S obrabénym materialem.

Diamantovym indentorem, byly v povrchu vzorkl vytvoreny tfi vrypy. Indentor byl pii
posuvu zatézovan konstantné¢ se zvySujici silou. V uréitém mist¢ vrypu, bylo dosazeno
kritického napéti, v jehoz diisledku doslo k odtrzeni vrstvy a odhaleni zakladniho materialu.
Hodnota zatizeni, pti némz doSlo k odtrzeni vrstvy se, nazyva kritické zatizeni Ls a je
udavana jako mira adheze vrstvy k substratu. OvSem s ohledem k faktu, Ze k porucham vrstvy
dochazi téméf po celé délce vrypu, je nutné zavést podrobnéjsi metodu vyhodnocovani
poruch. ZvySujici se zatizeni ma za nasledek poskozeni, které ma zpocatku charakter trhlin
a hodnota zatizeni je zde nazyvana jako Lc;. Zatizeni pfi Sir§im rozsahu poskozeni je udavano
jako L¢z a pifi prvnim odhaleni substratu jako Lcs. Blizsi postup pro vyhodnocovani kritickych
zatizeni je popsan v kapitole 5.2.1.

Hodnota kritického zatizeni Ls byla povétSinou uvazovana v misté, kde doslo ke skokové
zméné v pribéhu koeficientu tieni (COF), jeZ je na obrazcich oznaéeno svislou ¢arou. Tato
hodnota byla stanovena pro tfi vrypy u kazdé tloustky tenké vrstvy a vysledky méfeni byly
zapsany do tabulky. OvSem v nékterych ptipadech bylo obtizné spravné urcit skute¢né misto
odhaleni substratu i s pomoci pfiloZzeného grafu s COF. Proto byl bran zietel spiSe na
posouzeni pozorovatele a presné hodnoty zatizeni poté byly odvozeny dle prilozené Casové
osy, nebot” rychlost zaté¢Zovani je zavisla na Case. Stejny postup byl aplikovan také na urceni
hodnot ostatnich zatizeni Lc.

Do ptilozen¢ho grafu byl také vykreslen zdznam signalu akustické emise, jeZ umoznil
zaznamenat vznik a rozvoj podpovrchovych trhlin. OvSem zdznam akustické emise nebyl
vzdy shodny s mistem poruSeni vrstvy, nebot’ je zna¢né ovlivnén ruSivymi elementy, jako je
napf. drsnost povrchu ¢i mnozstvi makrocastic [5]. Proto nebyl bran jako urcujici faktor
vyhodnoceni mista kritického poruseni.

Zkouska byla provedena na katedfe materiald Technické univerzity v Liberci. Parametry
zkousky se liSily podle zkouseného substratu. Pro mekei substrat byla zvolena sila od 2 do 80,
resp. 120 N. Pro material s vy$$i hodnotou tvrdosti byla nastavena zatézovaci sila o hodnot¢
od 2 do 160, resp. 200 N. Doba trvani jednoho vrypu byla zvolena jednotné pro vSechny
vzorky na 150 s. Rychlost posuvu stolku byla jednotné pro vSechny vzorky 0,033 mm/s
a délka vrypu 5 mm. Naméfené hodnoty zat€zovaci sily, COF a akustické emise byly
zaznamenany do jednoho grafu, z néhoZ se nasledné ur€ilo misto odhaleni substratu. Optické
vyhodnoceni poruseni tenké vrstvy bylo nésledné provedeno na mikroskopu Zeiss
observer.Zim.

49



Z4padodeskd univerzita v Plzni, Fakulta strojni,

Bakalai'ska prace, akad. rok 2014/15

Katedra materialu a strojirenské metalurgie Michal Kares
9.1 Substrat EN C45+QT
e Zatézovaci sila 2—-60N
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Obr. 9.1 Prubeh akustické emise, koeficientu tieni a zatézovaci sily F7 — material
EN C45+QT, vrstva o tloustce 1 um
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Obr. 9.2 Prubeh akustické emise, koeficientu tieni a zatézovaci sily F7 — materidal

EN C45+QT, vrstva o tloustce 2 um
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Obr. 9.3 Prubeh akustické emise, koeficientu treni a zatézovaci sily F7 — materidal
EN C45+QT, vrstva o tloustce 4 um

Na obrazcich 9.1 — 9.3 jsou zachyceny vrypy po Scratch testu s pfilozenymi grafy.
Vysledky méfeni byly zapsany do tabulky ¢. 9.1. Ztéto tabulky plyne, Ze na hodnotu
kritického zatizeni ma tloustka tenké vrstvy mlnlmalnl vliv a hodnoty Ls jsou témét shodné.
Ptesto 1ze pozorovat mirné navyseni hodnoty Ls pii vétsi tlouSt’ce 4 pm. Vétsi tlouStka tenké
vrstvy v kombinaci s mékkym substratem ziejmé dokaze lépe odolavat vnéjsSimu zatizeni.
Zaznam akustické emise se shodoval s nartistem koeficientu tfeni, tedy k podpovrchovému
poskozeni dochézelo jiz od mista prvniho adhezivniho poruSeni vrstvy. Zatizeni v tomto miste
je nazyvano jako Lcs.

Tloustka Kritické zatizeni [N]
Materidl | vrstvy TiN | Vryp¢.
(1] La L Les Ls
1 14 21 31 32
1 2 6 19 29 33
3 10 20 30 32
Ls: 32,3+0,4
1 10 XX 21 32
EN C45+QT 2 2 19 20 21 32
3 8 19 20 26
Ls: 30,0+2,7
1 10 23 32 35
4 2 4 26 34 45
3 4 21 27 42
Ls: 40,7+3,8

Tabulka 9.1 Vyhodnoceni kritického zatiZzeni pri zkousce Scratch test
na substratu EN C45+QT
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Na obrazku 9.4 je zachyceno poskozeni vrstev v prubéhu vrypu. Jak je z obrazku
patrné, vrstvy o tlouStce 1 a 2 um vykazuji podobny charakter poruseni, kdy nejprve dochazi
ke zvrasnéni vrstvy, jez vyvolaji tlakova pnuti, kterd jsou vytvafena pted pohybujicim se
indentorem. Praskliny se s pfibyvajicim zatizenim za¢nou pickryvat a dochazi
K tzv. vylamovani vrstvy vrasnénim [8].

Na vzorku s nadeponovanou tenkou vrstvou o tloustce 4 pm nejprve dochazelo
k odlupovani vrstvy po hranici vrypu. Tento typ poruSeni je asociovan s elastickym
zotavenim, které se vyskytuje za hrotem. Po piejezdu hrotu je vrstva odlehéena a v systému
tenka vrstva - substrat nastane relaxace elastické deformace. Nicméné, vzhledem k plastické
deformaci v substratu, ktera vede k tvorbé vrypu, neni mozna plna relaxace elastické energie
v substratu, a proto v substratu nadale pfetrvava zbytkové pnuti [8]. OvSem k Gplnému
odhaleni substratu nastava pii zatizeni mezi 30 a 40 N, kdy dochazi k odstipnuti vrstvy a dale
jiz jen k vylamovani vrstvy v okoli vrypu.

Obr. 9.4 Proces poskozeni vrstev pri priubéhu zkousky Scratch test na materialu EN C45+QT
pri tloustkach tenkych vrstev 1, 2 a 4 um
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9.2 Substrat EN HS6-5-2+QT

e Zatézovaci sila 2—120 N

AE Vol

Obr. 9.5 Pribeh akustické emise, koeficientu treni a zatéZovaci sily Fz — materidl
EN HS6-5-2+QT, vrstva o tloustce 1 um

AE,Vol

®

@

01 ;i L | l h i " AIMJM OMM.MM’

40 80 140 160 20
Time,sec

S=

Obr. 9.6 Pribeh akustické emise, koeficientu tieni a zatézovaci sily F7 — materidal
EN HS6-5-2+QT, vrstva o tloustce 2 um
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Obr. 9.7 Prubeh akustické emise, koeficientu treni a zatézovaci sily F7 — materidal
EN HS6-5-2+QT, vrstva o tloustce 4 um

Jak plyne z obrazkt 9.5 — 9.7, substrat o vyssi tvrdosti dosahuje i vice jak dvojnasobné
hodnoty kritického zatizeni oproti substratu EN C45+QT. Tyto naméfené hodnoty jsou
uvedeny Vv tabulce ¢. 9.2. Vrstvy o tloustkachl a 2 pm vykazuji shodny priabéh poruseni po
vrypu, podobny jako u substratu EN C45+QT, ovSem zakladni material mnohem Iépe odolal
indentoru a nevykazuje takovy rozsah zvrasnéni.

Obr. 9.8 Proces poskozeni vrstev pri priubéhu zkousky Scratch test na materidalu
HS6-5-2+QT pri tloustkach tenkych vrstev 1, 2 a 4 um
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Z obrazku 9.8 je patrné, ze k poruseni vrstvy dochazelo jiz v pocatku vrypu, jak ukazal
signal akustické emise. Substrat s nanesenou 4 um silnou vrstvou se ukazal jako defektni jiz
v ,,Mercedes testu“, kde dochéazelo k rozsahlému adhezivnimu poskozeni. Tento jev se
zopakoval i pii zkouSce Scratch test. Dale je z obrazku patrné, ze dochazelo k silnému
vylamovani tenké vrstvy v témert celé délce vrypu.

Tloustka Kritické zatiZeni [N]
Material vrstvy TiN Vryp €.
[ul La L Les Ls
1 17 37 75 82
1 2 16 66 83 87
XX 54 73 20
Ls: 86,312,9
EN HS6.5 1 18 64 71 73
2+QT 2 2 XX 65 78 85
XX 55 84 88
Ls: 82,016,0
XX XX 27 69
4 2 XX XX 37 64
XX XX 20 67
Ls: 66,7+1,8

Tabulka 9.2 Vyhodnoceni kritického zatizeni pri zkousce Scratch test
na substratu EN HS6-5-2+QT

9.3 Substrat EN HS6-5-2+A
e Zatézovacisila2—-80N

Na obrazcich 9.9 — 9.11 je zaznam zkouSky na materialu EN HS6-5-2, ktery byl Zihan na
mekko. Z obrazki je patrny podobny prubéh vrypu na vSech tloustkéach vrstvy. Ke koheznimu
poruseni tenké vrstvy dochazelo téméf od pocatku vrypu. Jak je zobrazeno v tabulce ¢. 9.3,
toto poruSeni vznikalo jiz pfi velmi malych hodnotach normalového zatizeni indentoru. Tento
jev je zpusoben v disledku chovani substratu, kdy se pod zatézi substrat zacne deformovat,
ale kiehka tvrda vrstva se nedokaze této deformaci ptizpusobit a dochézi ke vzniku prasklin.
Zatizeni v tomto misté je nazyvano jako Lci.

Pribeh signalu akustické emise zacal vykazovat zmény, a to jiz pfi malych hodnotach
normalovych sil. To by odpovidalo praskani povrchové vrstvy podkladového materialu
v disledku nizké odolnosti proti deformaci [38]. Tento jev byl pozorovan také u podobné
tvrdého substratu EN C45+QT.
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Obr. 9.9 Pribeh akustické emise, koeficientu treni a zatéZovaci sily Fz — materidl
EN HS6-5-2+A, vrstva o tloustce 1 um

FLN AE Vol

0.24 .//

- % sl b s

120 160 20

So

Time,sec

Obr. 9.10 Pritbeh akustické emise, koeficientu tieni a zatézovaci sily Fz — materidl
EN HS6-5-2+A, vrstva o tloustce 2 um
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Obr. 9.11 Pribeh akustické emise, koeficientu treni a zatézovaci sily Fz — materidl
EN HS6-5-2+A, vrstva o tloustce 4 um

Vzorek o kombinaci tenké vrstvy o tloust'ce 1, 2 a 4 um a substratu z na m¢kko zihané
oceli EN HS6-5-2 vykazoval ve vsech piipadech hodnoceni silné kohezivni poruchy v okoli
vrypu. Jak se zatézovaci sila zvySovala, indentor pronikal hloubé&ji do mekkého zakladniho
materidlu a stahoval s sebou tenkou vrstvu. Pribéh je zachycen na obrazku €. 9.12. U tenké
vrstvy o tloustce 4 pm byly jesté pfed dosaZenim kritické hodnoty Ls pozorovany odstépy
tenké vrstvy v okoli vrypu, doprovdzené kohezivnimi prasklinami. OdStépy byly ziejme
zpusobeny zvrasnénim povrchu, jez vznika v oblastech s vysokym tahovym napétim.

Plasticky nahromadény material pied indentorem vyvolal pnuti a v disledku zna¢né
odlisného modulu pruZznosti substratu a tenké vrstvy dochézelo i ke kohezivnimu poSkozeni
vrstvy. Dochdzi téz ke kohezivnimu poruSeni samotného zakladniho materidlu na dné vrypu.
Vysledky méteni kritického napéti jsou uvedeny v tabulce ¢. 9.3. Z tabulky lze vyvodit, ze
nejlépe z testu vychazi vrstva o tloust’ce 4 pm, ovSem s relatlvne velkym rozptylem hodnot.
Nizsi hodnoty u prvnich dvou vrypti mohly byt zpisobeny lokalnim zeslabenim tenké vrstvy,
zvySenou drsnosti povrchu ¢i pfitomnosti makrocastic.
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Obr. 9.12 Proces poskozeni vrstev pri pritbéhu zkousky Scratch test na materialu HS6-5-2+A
pri tloustkach tenkych vrstev 1, 2 a 4 um

Tloustka Kritické zatizeni [N]
Material vrstvy TiN Vryp C.
[l La L Les Ls
12 22 24 30
1 2 12 15 23 26
3 11 19 26 27
Ls: 27,7+1,6
1 18 XX 24 26
EN HS6-5-2+A 2 2 8 XX 25 31
3 6 21 25 27
Ls: 28,0+2,0
1 5 28 XX 59
4 2 7 22 33 35
3 4 17 33 36
Ls: 43,3+10,4

Tabulka 9.3 Vyhodnoceni kritického zatizeni pri zkousce Scratch test
na substratu EN HS6-5-2+A
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9.4 Substrat slinuty karbid K20

e Zatézovaci sila 2—160 N (pro 4 um vrstvu 2 - 200 N)

Obrazky 9.13 — 9.15 dokumentuji pribch poruSeni tenké vrstvy na substratu K20. Tento
material je velice tvrdy a jiz v ,,Mercedes testu” byly potvrzeny velice dobré adhezivné —
kohezivni vlastnosti. Na zakladé téchto pfedpokladt, lze oéekavat, Ze tomu bude podobné
1 pfi Scratch testu.

Tenké vrstva o tloust’ce 1 um zacala vykazovat poruSeni témét ihned po zatizeni. Déle jiz
nasledovalo pouze strhnuti vrstvy indentorem, néasledované pifi vysSich zatizenich odStépy
vrstvy po hranici vrypu. Vrstva o tloustce 2 um se ukazala jako nejvice vyhovujici. Ackoliv
jiz od minimalniho zatizeni dochazelo k odlupovani vrstvy, v disledku zotaveni plastické
deformace byla hodnota kritického zatizeni ode¢tena na hodnoté 121 N. OvSem, béhem
sttednich hodnot zatizeni dochézelo, dle akustického signalu, k silnym podpovrchovym
prasklinam, jez byly zplsobeny vysokou kiehkosti zdkladniho materialu. Jako nevyhovujici
se ukazala vétsi tloustka tenké vrstvy.
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Obr. 9.13 Pritbeh akustické emise, koeficientu tireni a zatézovaci sily F7 —vrstva 1 um
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Obr. 9.14 Pribeh akustické emise, koeficientu tireni a zatéZovaci sily F7 —vrstva 2 um
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Obr. 9.16 Proces poskozeni vrstev pri pritbéhu zkousky Scratch test na materialu K20 pri
tloustkach tenkych vrstev 1, 2 a 4 um

Jak je patrné z obrazku ¢. 9.16, témét bezprostiedné po zatizeni dochazi k adhezivnimu
poruSeni vrstvy. Tento typ poruchy se nazyvd klinové odlupovani. To se projevuje pfi
dosazeni kritické tloustky vrstvy, kdy se vrstva stavd pfili§ tuhou, aby mohlo dochézet
K vrasnéni, a snizi se napéti pfed indentorem. Vrstva je porusena, z divodu minimalizace
elastické energie uloZzené rozsahlymi tlakovymi napétimi pied indentorem, a to vede K tvorbé
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polokruhovych trhlin, které se §ifi smérem ven z osy stopy [8]. Tento typ poruchy se
vyskytuje podél celé délky vrypu a tim i1 znacné ovliviiuje drahu indentoru.

V tabulce ¢. 9.4 jsou uvedeny naméiené hodnoty kritického zatizeni Ls. Vrstva
o tloust'ce 4 um byla shledana jako pfili$ silna v kombinaci s takto tvrdym substratem. Snadné
vylamovani vrstvy bylo pfi¢inou rychlého odhaleni zakladniho materialu a proto je hodnota
Ls velmi nizka. Dale stoji za povSimnuti absence hodnot u zatizeni Lcy a Lco. Tyto hodnoty
nebylo mozné urcit ani u jednoho z testovanych vzorki, nebot’ zde nebyly pozorovany zadné
praskliny na pocatku vrypt.

Tloustka Kritické zatiZeni [N]
Material vrstvy TiN Vryp ¢.
[ul La L Les Ls
XX XX 52 85
1 2 XX XX 35 38
3 XX XX 53 58
Ls: 60,3+16,4
XX XX 33 123
(SK) K20 2 2 XX XX 23 121
3 XX XX 28 122
Ls: 122,010,7
1 XX XX 36 133
4 2 XX XX 35 152
3 XX XX 35 92
Ls: 125,7+22,4

Tabulka 9.4 Vyhodnoceni kritického zatizeni pri zkousce Scratch test
na substratu K20

9.5 Diskuze vysledkii zkousky Scratch test

Na zéklad¢ vysledkl ziskanych pii méfeni lze fici, Ze vrypova zkouska je ovlivnéna
celou fadou faktort. Kritické zatizeni Ls ovliviiuje jak tloustka vrstvy, tak i tvrdost substratu.
Dale, pro méfeni adhezivné — kohezivnich vlastnosti na rozhrani tenka vrstva - substrat, je
treba brat v uvahu, jak volbu rozsahu normalovych sil, tak i pfistup k vysledkiim. Je nutno
pfihlizet na poruseni systému jako na celek, kdy je tieba rozlisit, zda k poruse dochéazi jen
V povrchové vrstvé nebo zda je vrstva odtrZzena od zakladniho materidlu. OvSem oproti
predchozi zkousce ,,Mercedes test”, udava tato metoda moznost sledovani rozvoje trhlin
Vv zavislosti na zatizeni. Vyhodnoceni je vSak pracnégj$i a je zapotiebi specialni méfici zatizeni
s ptisluSnymi dopliiky, jako je napt. snimac akustického signalu.

V tabulce 9.5 jsou souhrnné uvedeny nameétené hodnoty kritického zatiZeni pro vSechny
pouzité substraty s pfilozenym bodovym hodnocenim. Pocet ptifazenych bodl byl stanoven
z pramérné hodnoty kritickych zatiZeni ze tfi vrypt a po zaokrouhleni na nejblizsi celé ¢islo
byla hodnota pod¢lena deseti.

Z tabulky lze vyvodit, Ze pro tvrdé materialy je vhodnéjsi volbou spise tenci vrstva. Jak
v pfipad¢é materidlu EN HS6-5-2+QT, tak i pro slinuty karbid lze fici, Ze nejlepSich vysledka
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dosahla kombinace s tenkou vrstvou o tloustce 2 um. Vrstva s tloustkou 1 um se ukazala jako
vhodna pouze pro rychlofeznou ocel, jez je v porovnani se slinutym karbidem mékci a
dovoluje tak vrstvé do urCité miry pruzit a tim odolat napéti pied indentorem. Vrstva o
tloust’ce 4 pm se ukézala jako pfili§ tuhd a dochazelo k rozsdhlému odlupovéani na okrajich
stopy. Ackoliv z hlediska bodového hodnoceni u vzorku K20 vychazi tato vrstva jako vitézna,
nebot’ se uvazuje pouze hodnota zatizeni pii totdlnim odhaleni substratu, jez byla v tomto
ptipadé¢ velmi vysoka, nelze ji doporucit jako vhodnou variantu v kombinaci s tvrdym
substratem vzhledem k zminénému poskozeni vrstvy v okoli vrypu.

Opacny ptipad nastava u substratii s nizkou tvrdosti. Zde se ukézalo, Ze tenci vrstva
dosahuje spise horsich vysledkt. U vrstev silnych 1 a 2 um probihalo poskozeni téméi shodné
u obou zékladnich materiali. Nejdiive dochdzelo k zvrasnéni $ifici se v tenké vrstvé, poté
k postupnému odhaleni zakladniho materialu, jez byl nasledné siln¢ kohezné porusen
pronikajicim indentorem. U vrstvy o tloust’ce 4 um byl prubéh zkousky opét podobny pro oba
materidly. Zpocatku vrypu byla vrstva vtlaovana do zakladniho materidlu a diky vétsi
tloustce dokéazala odolat postupujicimu indentoru, aniz by doslo k poruSe souvislosti.
S pribyvajicim zatizenim vstupoval indentor do zakladniho materidlu a jakmile byl dostatecné
hluboko, doslo k ptekroceni meze pruznosti tenké vrstvy a jejimu pielomeni po okraji stopy,
jez bylo doprovdzeno kohezivnimi prasklinami jdoucimi od osy vrypu. Tyto poruchy dale
vedly knaprostému odloupnuti vrstvy na dné vrypu. Dale jiz dochazelo pouze ke
kohezivnimu poruseni samotného zakladniho materialu.

Tloustka L
Materis] vrs.tvy Kritické zatiZeni Lc [N] Bodové
TiN hodnoceni
[um] Vryp | | Vryp Il | Vryp 1l (1) +

1 32 33 32 32,3 0,4 3,2
EN C45 + QT 2 32 32 26 30,0 2,7 3,0
4 35 45 42 40,7 3,8 4,1
1 82 87 90 86,3 2,9 8,6
EN HS6-5-2+QT 2 73 85 88 82,0 6,0 8,2
4 69 64 67 66,7 1,8 6,7
1 30 26 27 27,7 1,6 2,8
EN HS6-5-2+A 2 26 31 27 28,0 2,0 2,8
4 59 35 36 43,3 10,4 4,3

1 85 38 58 60,3 16,4 6,0

(SK) K20 2 123 121 122 122,0 0,7 12,2

4 133 152 92 125,7 22,4 12,6

Tabulka 9.5 Souhrnné vyhodnoceni kritického zatiZeni pri zkousce Scratch test s uvedenym
bodovym hodnocenim
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10 Zavér

V teoretické casti této Bakalaiské prace byl struén€ popsan systém tenka vrstva-substrat
a byl definovan pojem adheze a koheze. Dalsi Cast byla zaméfena predevSim na vliv
pteddepozi¢nich procest a samotné depozice na adhezivné-kohezivni vlastnosti na rozhrani
tenka vrstva substrat. Byly popsdny nejrozsifenéjsi preddepozicni a depozi¢ni procesy
a z siroké nabidky tenkych vrstev byla vybrana a popsana vrstva TiN, ktera poté byla pouzita
pro experimentalni hodnoceni adhezivné-kohezivnich vlastnosti.

Ukolem experimentalni ¢asti bylo uréit, jaky vliv ma tloustka tenké vrstvy a tvrdost
substratu na adhezivné-kohezivni vlastnosti na jejich rozhrani. Pro experiment byly vybrany
tf1 substraty: uhlikova ocel EN C45, ktera byla zuslechténa, poté rychlofezna ocel EN HS6-5-
2, ktera byla pro ucely Bakalarské prace tepelné zpracovana tak, aby bylo dosazeno rozdilné
tvrdosti, a to zuslechtovanim a zihdnim na mékko. Jako posledni zédkladni material byl zvolen
slinuty karbid K20.

Jako experiment pro ovéfeni tloustky tenké vrstvy byl zvolen kalotest. Pro zkousky
adhezivné kohezivnich vlastnosti byly vybrany dvé metody, které se v praxi ¢asto bézné
pouzivaji, tedy ,,Mercedes test”, Scratch test. Béhem experimenti byly vysledky kazdé
zkousky zaznamenany ve form¢ bodového hodnoceni, které meélo za tukol stanovit
nejvhodnéjsi kombinaci tloustky tenké vrstvy a tvrdosti substratu. Tyto hodnoty jsou uvedeny
Vv tabulce €. 11.1, kde je uveden i bodovy soucet.

Material Tlou§t'k[auvmr;tvy TiN ,,Mte;:t(ides Scratch test b3

1 7 3,2 10,2

EN C45+QT 2 9 3,0 12
4 9 4,1 13,1
1 10 8,6 18,6
EN HS6-5-2+QT 2 10 8,2 18,2
4 6,7 8,7
1 2,8 11,8
EN HS6-5-2+A 2 2,8 10,8
4 4,3 13,3

1 10 6,0 16
(SK) K20 2 9 12,2 21,2
4 12,6 21,6

Tabulka 11.1 Souhrnné bodové hodnoceni z provedenych experimentii

Jak vyplyva ztabulky 11.1, vSeobecné lze konstatovat, Ze VvV kombinaci s mékkym
substraitem (v tabulce zvyraznéné tmavSim polem), vykazuje lepsi adhezivné-kohezivni
vysledky vétsi tloustka tenké vrstvy. Kompenzuje se tim nedostatecna tvrdost zdkladniho
materialu a systém dokaze lépe odolavat vnéjSimu zatizeni. Opacny piipad nastava pii pouziti
tvrdého zakladniho materidlu a tenké vrstvy o vétsi tloustce. Systémy o této kombinaci
vykazuji zna¢né adhezivni defekty v okoli poruseni vrstvy. Hlavni vliv ma v tomto ptipadé
zfejm¢ samotnd depozice tenké vrstvy, pfevazné tedy teplota depozice a koeficient délkové
roztaznosti a. Vzhledem k rozdilu koeficientu délkové roztaznosti pro substrat K20 (a = 4,3 *
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10 K™ [39]) a tenkou vrstvu TiN (a = 9,3 * 10° K™ [39]), Ize konstatovat, Ze s rostouci
tloustkou vrstvy, se také zvySuje tahové pnuti v nadeponované vrstve, které ma za nasledek
adhezivni poruseni vrstvy v oblasti rozhrani. V pfipadé substritu EN HS6-5-2+QT,
s koeficientem délkové roztaznosti o = 11 * 10°® K™ [40], jiZ tento vliv nema takovou véhu.
Zde se ovsem projevila vada depozice, ktera méla za nasledek rozsahlé adhezivni poruchy
Vv okoli poruseni vrstvy. Ty se nejvice projevily kolem vtisku pfi ,,Mercedes testu®.

Jak je uvedeno v kapitole 7.4 (str. 35), byla pomoci kalotestu zméfena skute¢na
tloustka tenkych vrstev, kterd ne vzdy odpovidala tloustce pozadované. Byla také pozorovana
znacn¢ nerovnomeérna tloustka povlaku na plaketce. Tento fakt mohl byt pri¢inou nékterych
adhezivnich poruseni, ¢i vysokych rozptyli hodnot pii nekterych z testii, nebot, jak bylo
feCeno v predchozim odstavci, s nartistajici tlouStkou vrstvy, se do rozhrani také vnasi veétsi
tahova pnuti.

Z tabulky 11.1 také plyne, Ze nejvysSiho hodnoceni dosahla kombinace slinutého
karbidu K20 a tloustky tenké vrstvy 4 um. OvSem vzhledem k rozsahlému poskozeni v okoli
vrypu pii zkouSce Scratch test, rozsdhlym prasklindm a vysSimu adhezivnimu poskozeni
u zkousky Mercedest test a v kalotestu zjisténé, velmi rozdilné tloust’ce vrstvy oproti
piedepsané hodnoté, by proto tato kombinace méla byt brana srezervou a bodovému
hodnoceni by v tomto piipadé méla byt ptisuzovana spise mensi vaha.

Diky tomu se jevi kombinace substratu K20 s tloustkou vrstvy 2 um a substratu
EN HS6-5-2+QT se stejnou tloustkou vrstvy, jako nejvhodnéjsi kompromis, pro dosazeni
nejlepSich adhezivné-kohezivnich vlastnosti. Jednd se o velmi tvrdé substraty, které se
v kombinaci s tenkou vrstvou TiN, v praxi velmi Casto vyskytuji, a to nejcastéji ve formé
feznych nastrojii. OvSem dle [5], z vysledkil analyz a experimentid vyplyva, ze chovani
systému tenka vrstva-substrat v praktickych podminkédch mnohdy neodpovida predpokladim
vyplyvajicim z laboratornich méfeni. Proto nelze ani toto tvrzeni brat jako rozhodujici
parametr k vybéru pravé této kombinace tloustky vrstvy a substratu, ale nahlizet k vysledkim
S odstupem a zna¢nym citem.
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Obr. 1 Plaketky po zkousce ,, Mercedes test*

Obr. 2 Mikroskop Zeiss observer.ZIm na katedie Materialii a strojirenské metalurgie (KMM)
fakulty strojni ZCU v Plzni
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Obr. 4 Stereoskopicka lupa SteREO Discovery. V12 od vyrobce Zeiss
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