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Uvod do Fe§ené problematiky

Cilem této prace je studium a porovnani raznych druhti povrchovych uprav. Vysledek
povrchovych Uprav je dan az na zéklad¢ vysledkl z analytickych metod. V tomto piipadé se
jedna o porovnani tenkovrstvych systému. V teorii se tedy budeme zabyvat informacemi
ohledné tenkych vrstev. Jde hlavné o to, si fici co to jsou tenké vrstvy, jak se rozdéluji, jak se
vyrabi atd. V experimentu se budeme zabyvat i duplexnimi vrstvami, takze se dale musime
seznamit s chemicko — tepelnym zpracovanim kovu, které je nezbytné pro pfipravu duplexni
vrstvy. Dale se musime sezndmit s hodnocenim povrchovych vlastnosti systému tenké vrstva-
substrat pomoci analyz. Bude se jednat hlavné o mikrotvrdost, nanotvrdost, analyza tloustky
vrstvy, adhezivné Kohezivni vlastnosti, elasticko plastické chovani systému atd. Povrchové
upravy materidlu maji velky vyznam pro tvorbu novych matrialt a technologii.

Tenka vrstva

Tenkou vrstvou neboli filmem rozumime povrchovou upravu materialu, ktera ma
vyrazné odlisné vlastnosti nez objemovy material. Vrstva ma tloustku od nékolika desitek nm
az po nékolik um. Depozice tenkych vrstev se provadi na jiz hotovém a tepelné upraveném
substratu (zédkladni material). Tim vznikne systém tenkd vrstva — substrat, ktery ma vliv na
fyzikalni i chemické vlastnosti. V1iv na vlastnosti ma také samotna technologie ptipravy tenké
vrstvy, tedy zpiisob naneseni vrstvy na materidl, kterd probihd za urcitych termodynamicky
nerovnovaznych podminek. Tenké vrstvy spadaji do povrchového inzenyrstvi, coz je odvétvi,
které zahrnuje veSkeré Uipravy povrchu od bézného natirdni, brouseni atd. az po nejdrobné&;jsi
zasahy do atomové struktury povrchu. V soufasnosti umime vytvofit i tenkou vrstvu o
tloust’ce jednoho atomu neboli jednoho angstromu 4. [2,4]

Tenké vrstvy se zacali poprvé objevovat v 50. letech minulého stoleti v mikroelektronice.
Diky nim bylo moZno zmensSit elektrické soucastky, jako jsou tranzistory, diody a rezistory na
miniaturni velikost. Diky tomu dnes mame mobilni telefony, pocitace, monitory a vlastné
veSkerou moderni elektroniku. Dalsi velmi diileZitou doménou tenkych vrstev je optika.
V optickém primyslu je vyuZivame k vyrobé antireflexnich vrstev, interferencnich filtra a
specialnich zrcadel pro laserova zafizeni. Tenké vrstvy se hojné objevuji také ve
strojirenském pramyslu. Jejich vlastnosti zvétSuji az nckolikandsobné zivotnost feznych
nastroju (vrtaky, VBD, frézy). Déale maji vliv na redukci tieni, korozni odolnost, slouZzi také
jako difuzni a tepelna bariéra. Dalsi vyuziti tenkych vrstev muzeme najit v energetice,
1¢kafstvi, letectvi a dekoracni technice. [1,4]
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1. Zakladni metody vytvareni povrchovych aprav

Vrstvy se rozdéluji do dvou zakladnich smérd, viz Obr. 1. [2]

1. Vrstvy v povrchu

Dochézi zde k syceni povrchu uhlikem (cementace) nebo dusikem (nitridace). Existuji
1 dalsi metody jako je nitrocementace, karbonitridace, aluminovani, chromovani atd. Patii sem
1 metoda zvana implantace, pii které se pomoci kinetické energie implantuji do povrchu
urychlené ionty.

2. Vrstvy na povrchu

Zde dochazi k naneseni vrstvy na substrat. To vede ke zméné rozméru soucasti a ke
zcela jinym vlastnostem na povrchu. Zde rozliSujeme mezi tenkou a tlustou vrstvou.

Zakladni material

. Vrstva na povrchu
Vrstva v povrchu (substrat) P

Obr. 1 — Porovnani mezi vrstvou v povrchu a vrstvou na povrchu

a) Tlusta vrstva

Vznikne nanesenim malého mnoZstvi materidlu na substrat. Vlastnosti vrstvy jsou stejné
jako v objemové podob¢. Existuji tyto metody vytvoifeni vrstvy: [2]

e nastiik — je proces, pfi kterém je nanaSeny materidl ve formé praSku ptivadén do
zafizeni, kde je nataven a tryskou urychlen smérem k povlakované ¢asti

e navafovani — nanaSeni nového materidlu (ndvaru) na zédkladni materidl, pouziva se
nejCastéji praSek v nataveném stavu, pouziva se stejna technologie jako pii svafovani
(plamen, elektricky oblouk...)

e (Qalvanické pokoveni — je proces, kdy se ionty kovu v roztoku pohybuji v elektrickém
poli tak aby vytvaieli povlak na elektrodé€, pouziva se stejnosmérny proud

e smalt — naneseni keramické hmoty na substrat a nasledné vypaleni
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b) Tenka vrstva

Jan Cerny

Material v objemové podobé ma zcela jiné vlastnosti nez vrstva na povrchu. Podle
sledovanych vlastnosti se tenké vrstvy dale rozlisuji podle tloustky vrstvy: [2]

e mechanické vlastnosti 1 — 25 um
e optické vlastnosti 100 nm
e elektrické vlastnosti 10 — 100 nm
e ovlivnéni vystupni prace 1 —10 4

1.1 Rozdéleni depozice tenkych vrstev

® procesy zalozené na reakci v pevné fazi (touto metodou vznikaji pouze tlusté vrstvy,
proto nejsou zahrnuty nize v tabulce piehledu metod povlakovani)

® 7arové procesy

® procesy zalozené na reakci v roztocich

® procesy zalozené na reakci v plynné fazi [6]

Metody povlakovani

[ ]
v plynu v roztoku natavovanim
I ]
I ] ] I 1 ]
CVD PVD IBAD navaiovani Zarove laser
' | [ nastiiky
I
varianty v plazmatu !
varianty v plazmatu
elektrolyza chemicky Sol gel
[ |
chemicka katalyza chemicka
redukce konverze

Obr. 2 — Rozdeéleni metod depozice tenkych vrstev [6]
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Dale se budeme zabyvat pouze procesy zaloZzenych na reakci v plynné fazi, které se
piimo tykaji t¢ématu bakalaiské prace.

Procesy zalozené na reakci v plynné fazi jsou moderni a celkem slozité postupy
depozice. Vsechny metody vyzaduji vysoké vakuum a velky piisun tepelné nebo kinetické
energie.

K dosazeni vakua pouzivame rtzné druhy vyvév. Nejcastéji to jsou rotacni vyveévy,
které se pouzivaji jako prvni stupenn a pouzivaji se k predCerpani pracovniho prostoru
(dosahovany tlak: 10* Pa), dale se pouzivaji difuzni vyvévy, které vyuzivaji vysokorychlostni
proud par k nasmé&rovani molekul od&erpavaného plynu k odtahu (dosahovany tlak: 10™ Pa).
Délg existuji kryovyvévy (dosahovany tlak: 10° Pa) a ionizacni vyvévy (dosahovany tlak:
107 Pa). [7]

Nejbéznéjsimi metodami zalozenych na reakci v plynné fazi jsou:

e CVD (Chemical Vapour Deposition)
e PECVD (Plasma Enhanced Chemical Vapour Deposition)
e PVD (Physical Vapour Deposition)

Pod metodu PVD mlzZeme zatadit jesté podskupinu — depozice tenkych vrstev za pomoci
iontového svazku, neboli IBAD (Ion Beam Assisted Deposition). [1]

1.2 CVD (Chemical Vapour Deposition) - chemicky proces depozice

Metoda CVD spociva ve vytvofeni vrstvy na povrchu substrdtu pomoci chemické
syntézy z plynné faze. Proces probihd za velmi vysoké teploty (az 1000 °C), ktera je nezbytna
k rozkladu reagujicich sloucenin. To ovSem znamena, Ze tato metoda neni vhodna k pouziti u
rychlofeznych oceli kviilli moZzné degradaci substratu. Dal$im problémem u této metody je
velika energeticka naro¢nost, dlouhy pracovni cyklus, ktery mize trvat az 10 hodin a dale
ekologické problémy (prace s chloridy, boridy atd.). Mezi vyhody tohoto procesu patii vysoka
odolnost vii¢i opottebeni a schopnost deponovat i Spatné¢ pristupna mista (dutiny, drazky).
Vybér deponovanych materiald je omezen rozsahem prvkii majicich slouc¢eniny v plynném
skupenstvi. Nejcastéji se deponuji tyto materidly: kfemik, molybden, tantal, titan, nikl a
wolfram. Pomoci metody CVD Ize vyrobit i diamantovy povlak. Proces CVD je vhodny pro
velkosériovou vyrobu.

Na Obr. 2 je znazornéno depozi¢ni zafizeni. Sklada se ze Sesti hlavnich ¢asti:
Generator plynné faze, Cerpaci systém, regulacni systém, systém michani plynd, depozi¢ni
nadoba, obvod ohfevu. [7]
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Obr. 3 — Schéma depozicéniho zarizeni na CVD vrstvy [1]

1.3 PECVD (Plasma Enhanced CVD) - CVD za pouZiti plasmatu

Tato metoda spo¢iva na principu plazmochemické reakce. Ta vznika pii dodani
mnozstvi energie nizkotlakym vybojem (plazmatem). Dochdzi ke srazkam elektront
s vysokou energii s t¢Zkymi molekulami plynu a néasledné produkei vysoce reaktivnich ¢éstic.
Plynné faze je nejCastéji sloZzena ze smési dvou plynil. Pii reakci dochézi ke §tépeni molekul
plynu v plazmatu, proto proces probiha za nizSich teplot, a nasledné dochazi k tvorbé vrstvy
na substratu. Potfebné plazma lze budit bud’ pomoci stejnosmérného, vysokofrekvenéniho
nebo mikrovinného elektrického pole. Diky niz$i teploté je mozno pouzit tuto metodu na
teplotné citlivych substratech, které by jinak mohly degradovat pusobenim vyssi teploty.
Ptfednosti této metody je potlaCeni pnuti. Nevyhodou této metody je desorpce reakcnich
zplodin a ¢asova ndro¢nost jednoho pracovniho cyklu. Pracovni tlak se pohybuje mezi 10 az
100 Pa. Hlavni vyhodou je, Ze dochazi k chemickym reakcim pfi teplotach 300 — 700 °C. To
je méné€ nez u bézné CVD metody. Tato metoda byla vyvinuta jiz v 60. letech 20. stoleti pro
polovodi¢ovy prumysl. Depozi¢ni zatizeni je znazornéno na Obr. 4. [5,7]



Zapadoceska univerzita v Plzni. Fakulta strojni. Bakalarska prace, akad.rok 2015/16

Katedra materialu a strojirenské metalurgie Jan Cerny
TLAXOMER
\ “: =3
=2 ANODA
IR s ZDROJ
S i = PLAZMY
— — pom e
- SMESOVAC
KONTROLA \
TEPLOTY I

: DHREV
VAKUOVAPUNMPA  SUBSTRATU

Obr. 4 - Schéma depozicniho zarizeni na PECVD vrstvy [7]

1.4 PVD (Physical VVapour Deposition) - fyzikalni proces depozice

PVD spociva v ziskavani atomi daného materidlu na tvorbu vrstvy pomoci fyzikalnich
metod. Atomy materidlu k depozici ziskame z pevné katody (pevného terce). Podle zpiisobu
ziskdvani atomi kovu délime metodu na dvé zadkladni skupiny - odpafovani a odprasovani.
Proces probiha za nizsi teploty (150 - 500 °C) a niz$iho tlaku (vakuu). Proces je velmi
ekologicky Setrny, protoZze se pii ném nepouzivd nebezpecny materidl a nevznikaji zadné
toxické latky. Technologie vrstvy PVD mohou byt pouZity na nastroje z rychlofezné oceli,
soucastky z hlinikovych slitin a plastii. Vrstvy PVD jsou velmi odolné, maji nizky koeficient
treni, snadno 1ze kombinovat velké mnoZstvi vrstev a daji se vytvofit velmi presné tloustky
vrstvy. Proces depozice 1ze rozdélit do tii krokd:

e pievedeni materialu do plynné faze
e transport par ze zdroje k substratu
e vytvafeni vrstvy na povrchu substratu

Metodu PVD mtizeme rozd¢lit podle zplsobu ziskavani atomi na dvé zakladni skupiny:

e odpafovani — zaloZeno na vypafovani materialu tepelnou energii s kondenzaci par
tohoto materialu na substrat

e odprasovani — zaloZeno na rozprasSovani ter¢e dopadem urychlenych ¢astic (obvykle
iontl) a kondenzaci ¢astic na substrat

Dalsi samostatnou skupinou PVD se jes$t¢ uvadi metoda iontového platovani (Ion
Plating). Zde je vyznamny vliv dopadu iontu urychlenych pfilozenym zapornym napétim na
substrat pfi procesu rastu vrstvy. Metodu lze vyuzit pii odpatfovani i u odprasovani. [2,5]
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Obr. 5 — Principy metod PVD - odparovani a odprasovani [1]

1.4.1 Vytvareni vrstev PVD odpafovanim

Je to nejstarSi metoda ptipravy tenkych vrstev. Pii klasickém odpafovani, se nanaseny
material (vétSinou ter¢ nebo katoda) uvede do plynného stavu ve vakuu dodanim tepelné
energie. Ter¢ je vzdy umistén pfimo pod substratem. Pifimocarym pohybem se molekuly
plynu dostanou na povrch substratu, kde kondenzuji, ¢imz vytvofi tenkou vrstvu.
K vypatovani molekul dochazi za jakékoliv teploty a tlaku, pficemz rychlost odpatovani se
stoupajici teplotou a snizujicim se tlakem prudce roste. Velikost teploty zaleZi na zplsobu
ohfevu. Aby nevznikla nehomogenita vrstvy (rizna tlouStka vrstvy), kona substrat translacni
a rota¢ni pohyb nad ter¢em (katodou). Nej¢astéji pouzivané metody PVD odpatovani jsou: [1]

induktivni ohfev pomoci vifivych proudt (nejbéznéjsi a nejpouzivanéjsi metoda)
elektronovy svazek

elektricky oblouk

laserové zafeni

jouletiv ohfev prichodem proudu (stejnosmérného nebo stiidavého)
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Induktivni ohi‘ev pomoci viFivych proudu

Je to konvenc¢ni metoda, ktera vyuziva k preméné nanaSené¢ho materialu do plynného
stavu odporovy nebo indukéni ohfev. Terc, ktery se je umistén pod substratem, se zahiiva a
uvoliiuje molekuly plynu, které maji piimocary pohyb. Ty pak kondenzuji na substratu a
vytvareji tak tenkou vrstvu. Zde vSak dochazi k stinovému efektu, ¢ili nerovnomérnému
rozlozeni tloustky vrstvy, coZ je pro nas nezadouci jev. Nejtlustsi vrstva vznikne hned pod
tercem a jeji tloustka bude postupné klesat s rostouci vzdalenosti od stfedu terce. Na
nékterych S$patné pristupnych mistech se vrstva nevytvoii vibec. Tento jev vSak lze
eliminovat pouzitim pracovniho (inertniho) plynu, napt. Argonem. To mé za nasledek srazky
molekul odpafeného plynu s plynem pracovnim. To znamend, ze molekuly nebudou konat
pfimocary pohyb, ale pohyb kfivocary, diky kterému rovnomérné dopadnou po celé plose
substratu. [1]

Elektronovy svazek (EBPVD — elektron beam PVD)

Je zde pouzito urychlenych elektront k zahfivani nandSené¢ho materialu. Ter¢ je zapojen
jako anoda a k ohievu a odpateni dochazi v disledku bombardovani povrchu materialu
svazkem elektronti. Vypafovany material je pfitom uloZen v chlazeném nebo nechlazeném
kelimku. Odpafené atomy poté zkondenzuji na povrchu substratu a vytvoii tenkou vrstvu.
Elektronové svazky se rozdé€luji podle energie dopadajicich elektronti:

e Vvysokoenergetické — napéti do 10 kV, proud maximalné 10 A
e nizkoenergetické — napéti do 50 V, proud od 100 A do 1000 A

Pouzitim velkoplosnych zdroju k rozmitani elektronového svazku po povrchu se dosahne
snizeni rozptylu elektronového svazku. [1]

Elektricky oblouk
K vypatovani kovl Ize vyuZit elektricky oblouk a to dvéma zékladnimi zpiisoby:

e Vypafovani anody

e Vypafovani katody

Obloukovy vyboj je nejrozsifenéjsi a nejpouzivangj$i vyboj. Oblouk je druh vyboje
vznikajici pfi prichodu dostatecné velkého proudu mezi dvéma elektrodami. Dosahne-li

proud hodnot vétsich nez 1 — 10 A vznikd samostatny vyboj. Oblouk mize vzniknout ve
velkém rozmezi tlakli a proudd.
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Oblouk je charakterizovan:

e nizkym napétim vyboje blizkym hodnot¢ ioniza¢niho potencialu plynu nebo kovu
e Vvysokymi proudovymi hustotami na povrchu katody
e vysokou koncentraci ¢astic v katodové oblasti

Odparovani anody je vlastné ohfev elektrony. Pracuje se s plazmovou katodou a nizkym
napétim. Je-1i material odpatfovan z roztavené¢ho povrchu anody do vyboje, hovofime 0o
anodovém obloukovém vyboji. Déle se miize nazyvat rozlozenym obloukem, protoze
proudové hustota na anodé je niZ§i neZ v katodové skvrné (10 A/cm? oproti 10* — 10° A/lcm?).
Vyhoda anodovych oblouki je, ze nedochazi k tvorbé roztavenych kuli¢ek nebo mikroc¢astic.
Elektrony vznikaji termoemisi z povrchu zhavené nebo studené katody nebo z obloukové

Cv N

Vv piipadé katodového oblouku. [1]

-V (50[-1000)
[ Substrat |
Termoemise lonty plynu - “lonty filmu" neutrély

Plazma

Plyn )m —i Elektrony.

Vodou chlazena

Katoda clona B

Duta Zhavena katoda Odpariovany material
Vodou chlazeny kelimek

Obr. 6 — Schéma anodo obloukové PVD depozice
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Laserové zaieni (PLD — pulsed laser deposition)

Na ter¢ nandseného materialu dopadaji sfokusované laserové svazky. Ty jsou bud’
Vv kontinualnim, nebo impulsnim rezimu. Dochazi k absorpci energie laserového paprsku. Ten
piedava energii atomtim na povrchu. Atomy tak ziskavaji dostate¢né mnozstvi energie pro
pfeménu do plynného nebo plazmatického stavu. Hustota energie je 1 — 10 J/cm? a je dodana
béhem kratkého pulsu s typickou délkou 10 ns. Odparené atomy poté zkondenzuji na povrchu
substratu a vytvoii tenkou vrstvu. Vyznamnou ptrednosti impulsniho laserového odparovani je
piesné zachovani slozeni terCe ve vrstvé a relativné vysoka depozi¢ni rychlost dosahujici 0,1
— 1 nm/puls. [7]

1.4.2 Vytvareni vrstev PVD odpraSovanim

Pti odprasovani se nanaSeny material (ter¢ nebo katoda) uvede do plynného stavu pomoci
dopadajicim iontim. Tyto ionty jsou urychlené a maji velkou kinetickou energii diky, které
dojde k oddéleni ¢astic od katody. Vrstva se na substratu vytvori diky kondenzaci Castic.
Proces muze probihat i za pfitomnosti plazmatu nebo mikrovinného zaieni. Pokud proces
probiha v prostfedi inertniho plynu, pak vzniklé vrstvy maji stejné slozeni jako pouzita
katoda. V druhém ptipadé, kdy proces probiha v prostiedi smési inertniho a reaktivniho
plynu, je vznikla vrstva tvofena chemickymi slouceninami S reaktivnim plynem. Metody
odprasovani maji proti metodam odpafovani (kromé elektrického oblouku) Spoustu
vyznamnych vyhod. Jsou to pfedevsim tyto: [1]

e lze pouzit materialy s vysokou teplotou tani, k nanaSeni vrstvy totiz neni tfeba
dosahovat vysokych teplot nanaSeného materialu

e dochazi k pfesnému preneseni slozeni slitinové ter¢e na substrat

e na vétsich plochach zlstava zachovana homogenita vrstvy

e mikrostrukturu vrstvy lze fidit nejen teplotou substratu, ale i vhodnym vybérem tlaku
pracovniho plynu

Nejcastéji se U odprasovani pouzivaji tyto metody:

e diodové odprasovani
e Mmagnetronové odprasovani
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Diodové odprasovani

Jedna se o odprasovani pomoci doutnavého vyboje. Ter¢ je tvofen katodou a substrat
anodou diodového systému. Prostor mezi ter¢em a substratem vypliiuje plazma. V takovémto
usporadani je substrat i vytvafena vrstva vystavena pifimému bombardu sekundarnich
elektront. K buzeni plasmy je pouzito stejnosmérné napéti. Napéti se bézné pohybuje mezi 1
— 5 KV. To odpovida vykonovému zatiZeni terde (katody) od 3 do 10 W/cm?. Teplota substratu
se béhem depozice pohybuje mezi 300 — 500 °C, zélezi na tlaku pracovniho plynu, rychlosti
depozice a chlazeni substratu. Vyhodou je malé pnuti vytvoiené vrstvy. Nevyhodou této
metody je mala rychlost depozice v porovnani s metodami odpafovanim. [1]

Magnetronové odprasovani

Magnetron je druh specialni elektronky schopné generovat mikrovinné zafeni, které je
velmi vykonné a u¢inné. Tato metoda vyuzivad doutnavého vyboje plazmatu k odprasovani
pevného terce. Ter¢ je zapojeny jako katoda, na kterou je pfipojeno zhavici napéti o
jednotkach voltii a na anodu magnetronu je pfipojeno napéti o tisicich voltl. Katoda zacne
emitovat elektrony, které anoda zacne pritahovat. Draha elektronti je vSak ovliviiovana
magnetickym polem tak, ze jejich pohyb je kruhovy. Tento pohyb elektronti za¢ne indukovat
vysokofrekvencni kmity v rezonan¢nich komorach. Kmity jsou pak odvadény vinovodem.
Tim se zvétSuje pocet srazek s pracovnim plynem. Vznika tak husté plazma, které je zdrojem
vétsitho mnozstvi bombardujicich iontd. To vede k velmi koncentrovanému odpraSovani.
Touto metodou lze vytvofit homogenni vrstvu i na rozsadhlych plochéach substratu. [7]
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2. Modifikace povrchovych a podpovrchovych vrstev

2.1 Chemicko — tepelné zpracovani

Ucelem chemicko — tepelného zpracovani je vznik povrchové vrstvy, jejiz slozeni se 1isi
od zakladniho materialu (jadra), ktery zlstdvd beze zmény. Zmény slozeni povrchu se
dosahuje difiznim sycenim povrchové vrstvy pfislusSnymi prvky z uritého prostredi.
Prostiedi mtze byt ve skupenstvi tuhém, kapalném, plynném (nejcastéjs$i zplsob) nebo
plasmatickém. Pti dostatecné vysoké teploté ve styku s povrchem oceli uvoliiuji tato prostredi
rozkladem molekul sloucenin (disociace) pfislusny prvek v atomarnim stavu. Ten pak
vstupuje do povrchu oceli (adsorpce) a pohybuje se miizkou zeleza (diftize). Vznik povrchové
vrstvy a jeji jakost (slozeni, tloustka, struktura) je tedy vysledkem dil¢ich procesi (disociace,
adsorpce, diftze), které jsou ovlivnény pusobenim vnéjSich podminek (teplota a povaha
prostiedi) a strukturou i slozenim zpracovaného materidlu. Pozadovanych vlastnosti se
dosahuje dvojim zptisobem: [3]

e piimo, to znamend obohacenim povrchové vrstvy piislusSnym prvkem za vysokych
teplot a naslednym pomalym ochlazenim

e nepiimo, to je naslednym tepelnym zpracovanim, vétSinou se jedna o kaleni a
popousténi pii nizkych teplotach

Cilem chemicko — tepelného zpracovani je tedy zvyseni tvrdosti a odolnosti povrchu proti
opotiebeni pii sou¢asném zachovani houzevnatého jadra soucasti. Dale se da také dosdhnout
odolnosti proti opalu a proti korozi.

Hlavni zpiisoby chemicko — tepelného zpracovani se rozdé€luji podle prvku, ktery se
pouzije k syceni povrchu. Jsou to:

e cementace — povrch se syti uhlikem
e citridace — povrch se syti dusikem
e nitrocementace a karbonitridace — sou¢asné syceni povrchu uhlikem i dusikem

Daéle existuje sulfonitridovéani a sulfonizovani (vznik sulfidil), které ma velmi dobré treci

vlastnosti a odolnost proti zadirani. Hodn¢ casté je také chromovani povrchu, které je odolné
proti opotiebeni, korozi a zaruvzdornosti.
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2.1.1 Cementace

Pifi cementovani dochazi ksyceni povrchu soucasti uhlikem. Provadi se u
nizkouhlikovych oceli (cca do 0,3 % C). Pozadavkem je vysoka tvrdost povrchové vrstvy pii
soucasném zachovani houzevnatého jadra. Povrchové vrstva se nejprve obohati uhlikem na
eutektoidni, pfipadné¢ nadeutektoidni koncentraci (spravné nauhli¢end vrstva by méla
obsahovat 0,85 % C). Poté nasleduje tepelné zpracovani. Provadi se kaleni a popousténi pii
nizkych teplotach. Hloubka cementované vrstvy je nejéastdji okolo 1 mm. Casti povrchu,
které maji zlstat po cementovani mékké a dobtfe obrobitelné, se chrani proti nauhli¢eni
nanasenim ruznych past nebo natéru.

Vlastni cementace probiha za teplot existence stabilniho austenitu (od 727 °C) v némz je
uhlik dobie rozpustny (az 2,11 % C). RozliSujeme 3 typy cementace, podle toho v jakém
prostiedi probihd nauhlicovani povrchu soucésti:

e Vprasku

e Vv kapalné lazni

e V plynném prostiedi
e v plasmatu

Cementace v prasku

Je nejstarSim zplisobem nauhliCovani, ktery se v souc¢asné dobé jiz skoro nepouziva.
Prasek je z dfevéného uhli nebo aktivniho uhli a BaCOs. Proces je zdlouhavy, neekonomicky
a navic s nejistym vysledkem, kvili rozdilnému slozeni prasku. Vyskytuji se rizné hluboké
vrstvy a navic i mékka mista.

Cementace v kapalné lazni

Pouzivaji se lazné roztavenych chloridovych soli s pfisadou kyanidi. Rychlost
nauhli¢ovani je vysoka a rovnomérna.

Cementace Vv plynném prostiedi

Je moderni a velmi technologicky vyhodny a produktivni zptisob cementace. Pouziva
se prevazng tato smes plyni — CO, CO2, CH4, H2, H20. Vyhodou je moznost regulace sloZeni
cementacni atmosféry 1 jeji aktivnosti a tim 1 pribéh nauhlicovani povrchu soucasti. Rychlost
nauhli¢ovani je pomérné vysoka. [3]
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2.1.2 Nitridace

Pti nitridovani dochézi k syceni povrchu soucasti dusikem. Vznikaji tak tvrdé nitridy
(tvrdost dosahuje az 1200 HV) a to bez nutnosti dal$iho kaleni. Nitridace zvysi odolnost proti
opotiebeni, mez tnavy i korozni odolnost. Nitridovani spoc¢iva v tom, ze aktivni dusik, ktery
se ziskava z plynného ¢pavku, je adsorbovan povrchem oceli a postupné difunduje smérem
k jadru soucasti. Proces nitridace je zna¢né pomaly (az 10 hodin) oproti cementovani, protoze
probiha za pomérné nizkych teplot (500-550 °C). Proces je mozné zvySenim teploty urychlit,
ale za cenu poklesu tvrdosti a zvySeni nezddouci kiehkosti. Pro efektivni zvySeni tvrdosti a
meze Unavy musi mit povrchova vrstva tloustku alespon 0,2 - 0,3 mm a jeji vytvofeni si
vyzaduje nékolik desitek hodin. Pokud chceme pouze zvysit odolnost proti korozi, sta¢i vrstva
o tloustce 0,04 — 0,06 mm, kterou vytvotime za teplot 600 — 700 °C po dobu 30 — 60 minut.

Nitridace je velmi casové a ekonomicky naro¢ny proces, ktery vSak piinasi dobré
vysledky. Povrchy maji vysokou tvrdost, ktera je odolna i za teplot okolo 600 °C. Dale ma
povrch velmi dobrou rozmérovou stalost (neprovadi se kaleni). Jadro soucasti ma optimalni
vlastnosti, které jsme ziskali zuslechténim pied samotnym nitridovanim. Po nitridaci se
nasleduje jen kone¢né brouseni povrchu na kone¢ny rozmér. Nitridaci rozdélujeme podle typu
prostiedi na: [3]

e nitridace v plynném prostiedi
e nitridace v kapalném prostiedi
e iontova nitridace

lontova nitridace

Tento postup je moderni a progresivni. Dusik se zde nachazi ve formé plasmy.
Soucasti se vlozi do vakuové komory, musi byt pfitom elektricky izolovany od stén. Na
soucdsti se pfipoji zaporny pol (katoda) a na uzemnénou sténu komory se ptipoji kladny pol
(anoda). Do komory se vpusti malé mnozstvi dusiku. Pfipojenim k vysokému elektrickému
napéti prob¢hne ionizace dusiku a sou€asné se ohiiva povrch soucasti na dostatecné vysokou
teplotu. Pomoci vlozeného elektrického pole se anionty dusiku pohybuji k soucastkam.
ProtoZe anionty maji velikou kinetickou energii, pronikaji hluboko do povrchu soucasti.
Timto postupem tak lze ziskat za pomérné kratkou dobu dostatecné silnou nitridovou vrstvu.

[10]

2.1.3 Nitrocementace

Zékladem je soucasné syceni povrchu uhlikem i dusikem, pficemz prevladajici vliv na
vlastnosti oceli ma uhlik. Teploty se zde pohybuji v okoli kiivky A3z (820 — 840 °C). Plynna
smés (atmosféra) je sloZzena z uhlovodikli a ¢pavku. Hloubka vrstvy dosahuje 0,3 — 0,4 mm.
Po nasyceni povrchu, které trva 1 az 2 hodiny, se musi soucast zakalit a popustit. Struktura je
zde tvotfena uhliko-dusikovym martenzitem, zbytkovym austenitem a karbonitridy. Tvrdost
vrstvy dosahuje 700 — 800 HV a je ve srovnani s cementovanou vrstvou pon¢kud nizsi. Doba
syceni povrchu je vSak podstatné kratsi, diky tomu Ze dusik zrychluje difuzi uhliku. Vzhledem
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k vy$§imu obsahu uhliku v oceli je pevnost jadra vyS$i a sta¢i proto mensi hloubka
nitrocementované vrstvy. Nitrocementace muze také probihat v kapalném prosttedi (solné
lazn¢ s pfisadou kyanidll). To ma za nésledek rychlejsi nasyceni povrchu (cca 0,2 mm za 1
hodinu). Tento postup se také nékdy oznacuje jako kyanovani. [3]

2.1.4 Karbonitridace

Stejn¢ jako v pfipad€ nitrocementace, je zde zdkladem soucasné syceni povrchu
uhlikem i dusikem, pfi¢emz zde ma prevladajici vliv na vlastnosti oceli dusik. Teploty se
pohybuji pod teplotou Al (600 — 630 °C). Atmosféra je smés ¢pavku s piisadou uhlovodiki.
Po nasyceni povrchu, které trva az 4 hodiny se soucast stejné jako v piipad¢ nitridace nemusi
dale tepeln¢ zpracovavat (kaleni a popousténi). Souvisld vrstva, kterd vznikne, ma tloustku
cca 0,05 mm a tvrdost okolo 1000 HV. Tyto vrstvy jsou odolné proti zadirani a opotiebeni.
Karbonitridace mize také probihat v kapalném prostiedi (solné lazn¢ s kyanidy). [3]

2.2 Duplexni vrstvy

Neékdy se oznacuji jako vrstvy hybridni. Tyto vrstvy jsou charakteristické tim, Ze
spojuji dvé technologie Upravy povrchu. Nejprve se upravi povrch substratu pomoci
chemicko-tepelného zpracovani (cementovani, nitridovani). Poté nasleduje nejéastéji PVD
povlakovani. Takto vznikly duplexni povlak ma mechanické vlastnosti a zZivotnost lepsi nez u
samotného nitridovani nebo samotné PVD depozice. Oba procesy maji probihat ve stejném
zafizeni (neni to vSak pravidlem). Dusledkem nitridace je zvySeni tvrdosti a zlepSeni adheze
na povrchu substratu. To ma za néasledek omezeni plastické deformace (porusSeni celistvosti
povlaku). Duplexni vrstvy se pouZzivaji na obrabéci nastroje a také na formy pfi lisovani a také
na odlévani. [8]

2.3 Nitridové vrstvy

Jsou to vrstvy, které se skladaji z dusiku a minimalné jednoho dalSiho prvku. Nejzndméjsi
a nejpouzivangjsi tenkou vrstvou ve strojafing je TiN (nitrid titanu). Tato vrstva ma vysokou
tvrdost, ktera se pohybuje v rozmezi 2300 + 200 HV a ma zlatou barvu. Pro svoji tvrdost se
pouziva pro povlakovani obrabécich nastrojli, diky ¢emu né&kolikanasobné zvysuje jejich
zivotnost a zlepSuje fezné podminky. Nitrid titanu je biokompatibilni material a proto je
vhodny k pouziti v 1ékafském primyslu na povlakovani kloubnich nahrad. Diky svoji zlaté
barvé se pouziva k dekorativnim ucelim. Dal§imi hojn€ pouzivanymi nitridovymi vrstvami
jsou: TiAIN, CiN, TiCN atd. [9]
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3. Zakladni metody hodnoceni systémii tenka vrstva — substrat

3.1 Mikrotvrdost

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

Meéieni mikrotvrdosti je jednoducha a rozSifena metoda, kterou se zjistuji elastické a
plastické vlastnosti latek v lokalnich objemech. Naméiené hodnoty vSak ovliviiuje mnoho
Ciniteld: [1]

e dynamika procesu tvorby vtisku

e tvar a materidlové vlastnosti indentoru

e doba pisobeni indentoru

e Vnitfni vibrace pfistroje, vnéjsi vibrace

e lidsky faktor pfi vytvafeni a méfeni vtisku

Tyto jevy maji nezanedbatelny vliv v oblasti nizkych hodnot zatézovaci sily a jsou
oznacovany terminem Vliv velikosti vtisku (indentation size effect) neboli ISE.

Pro povlakované materialy (systém vrstva — substrat) je mefeni mikrotvrdosti zakladni
zkouskou pro hodnoceni mechanickych vlastnosti nanesenych vrstev.

Mikrotvrdost je definovana jako podil pasobiciho zatizeni L [g] na diamantovy hrot
neboli indentor, a velikosti plochy vytvofeného vtisku A [um?]:

Pii vnikani pravidelnym ctyfbokym jehlanem s vrcholovym thlem mezi protilehlymi
sténami a je plocha vtisku ze stiedni velikosti thlop¥icky d [um?]:
dZ
A= kde B =90°—a/2

- 2cosf3

U nejcastéji pouzivaného Vickersova jehlanu s vrcholovym thlem mezi protilehlymi
sténami a=136° plati:

2 cos22°L
HV = —5—
1854,4 L
takZe po vy¢isleni dostaneme: HV = —z
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Podle geometrie Vickersova jehlanu vyplyne vztah mezi hloubkou vtisku hrotu do
materialu h a stiedni velikosti hlopficky vtisku d [um]:

U velmi tenkych vrstev se k méfeni pouziva Knoopova indentoru, ktery ma tvar
jehlanu s koso¢tvere¢nou zakladnou. Diky tomu pronika do mens$ich hloubek (h = d/30), a
snizuje miru ovlivnéni hodnoty mikrotvrdosti vlastnostmi substratu. Uhlopii¢ky vtisku jsou
rizné dlouhé (d; = 7d,). Pro vypocet mikrotvrdosti dle Knoopa se pouziva delsi z thlopficek,
plati tedy:

1422881
(dy)?

Diive zminény termin ISE nam vyjadiuje zavislost naméfenych hodnot mikrotvrdosti
na velikosti uhlopticek vtisku d [um] a zatizeni L:

H(d) =
pro Vickersiiv jehlan plati: HV(d) = %

kde d’ [um] odpovida velikosti stfedni Ghlopiicky vtisku v piipadg, Ze hodnoty mikrotvrdosti
zavisi na ISE.

Hodnoty mikrotvrdosti jsou ovliviiovany vlivem velikosti vtisku (ISE), a to hlavné v
ptipadé, kdy dochazi k malému zatézovani a malé velikosti vtiskii napt. pokud se jedna o
velmi tvrdé materidly. Bylo zjisténo, Ze zavislost naméfenych hodnot mikrotvrdosti na
zatizeni souvisi hlavné s typem pfistroje. Jedna se o rozdil mezi skute¢nou a nominalni silou,
kterd je zapfiCinéna superpozici dynamickych u¢inkl indentacni soustavy a jeji reakci na
vnitini vibrace pfistroje a vnéjsi vibrace prostiedi. Zavislost se méni kvalitativné nebo
kvantitativné s ¢asem. Tyto relativné slabé ucinky se projevuji jen pifi malych zatéznych
silach. Z téchto duvodd je proto nutné stanovit pro danou soustavu (pfistroj — vzorek)
zatézovou charakteristiku soustavy, tj. prubéh zavislosti mikrotvrdosti na plisobicim zatizeni L
[g], ptipadné na velikosti Gthlopticky d [wm] ¢i na hloubce priniku indentoru h [um].

Dale maji velky vliv na hodnotu mikrotvrdosti velikost a geometrie vtisku ovlivnéné
oblasti materialu (plasticka zona a pole elastického napéti) pod indentorem Obr. 8. Pti
zaté¢zovani indentoru se do oblasti méfeni piivadi energie, kterd se pii zanedbani tfeni a
teplotnich zmén spotiebuje na elastické a plastické pfetvoreni v oblasti blizko k indentoru.
Dosahne-li napétové pole rozhrani s prostiedim jinych vlastnosti napt. heterogenity, sousedni
vtisk, okraj vzorku atd., dochazi k rozdéleni v napjatosti, coz ma v kone¢ném disledku vliv na
hodnotu mikrotvrdosti.
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Obr. 7 — Oblasti vznikajici pod vlivem indentoru [1]

Dal$im zptisobem meéfeni nanotvrdosti je pouziti nanoindentoru. To je pfistroj, ktery
umoznuje méfit nanotvrdost pii velmi nizkych hodnotach zatizeni ( ~ 10 g). Z tohoto divodu
je hloubka proniknuti velmi mald a naméfené hodnoty mikrotvrdosti nemusi byt ovlivnény
substratem. Pfistroj provadi pfesné meétfeni hloubky proniknuti hrotu v pribéhu jeho
zatézovani a odlehcovani. Z téchto hodnot Ize vypocitat nejen hodnotu mikrotvrdosti, ale i
podil elastické a plastické deformace. Hodnoty jsou vyndSeny do grafii zavislosti hloubky
proniknuti hrotu na velikosti zatiZzeni a zavislosti mikrotvrdosti na zatizeni. [1]

3.2 Tloust’ka vrstvy

Tloustka vrstvy mé& nezanedbatelny vliv na vlastnosti systému tenkd vrstva — substrat.
Tloust’ku tenké vrstvy 1ze métit n€kolika metodami: [1]

o Kkalotest

e méfeni pficného metalografického vybrusu
e rentgenova fluorescence

e profilometr

3.2.1 Kalotest

Tato metoda zjistovani tloustky vrstvy je zaloZena na vybrouseni kulového vrchliku
do vrstvy pomoci abraze. Tim vznikne v prumétu tenké vrstvy mezikruzi, ze kterého jsme
schopni vypocitat tloustku vrstvy. K vybrouSeni se nejcastéji pouziva ocelova kulicka

21



Zapadoceska univerzita v Plzni. Fakulta strojni. Bakalarska prace, akad.rok 2015/16
Katedra materialu a strojirenské metalurgie Jan Cerny

s prumérem 25 mm, ktera je potfena diamantovou brusnou pastou. Vyhodou této metody je
jeji rychlost a jednoduchost, proto je to ¢asty zptisob zjistovani tloustky vrstvy.

o/
/ ;.
o] s

e

A

Obr. 8 — zpiisob zjistovani tloustky vrstvy metodou kalotest [6]

X
Vzorec pro vypocet tloustky: a = \/ R? —r,%2 — \/ R? —r,?2 nebo a= %

wrw

3.2.2 Méreni pricného metalografického vybrusu

K této metod¢ zjistovani tloustky vrstvy je potfeba méfici mikroskop a pfipraveny
pticny metalograficky vybrus, ktery je veden kolmo k povrchu vrstvy. Touto metodou je
mozné sledovat drsnost povrchu, kvalitu spojeni vrstvy se substratem, mikrostrukturu celého
systému a v ptipad¢ vicevrstvych povlakt stanovit tloustku jednotlivych vrstev. Nevyhodou u
této metody je ovSem velka pracnost a Casova naroc¢nost. [1]

3.2.3 Rentgenova fluorescence

Touto metodou se standardné zjiStuje chemické slozeni, ale lze ji téz pouzit ke
zjiStovani tlouStky vrstvy. Principem je zména rtg fluorescen¢nich spekter. Rtg paprsek
proniké do urcité hloubky pod povrch a charakteristické rtg fluorescenéni zatreni v sobé nese
informaci o slozeni tenké vrstvy a také o substratu pod touto tenkou vrstvou. Vyhodou této
metody je fakt, Ze se jedna o zkousku nedestruktivni a také jeji dobra operativnost. Na zaklad¢
provedenych kalibraci na etalonech definovanych tloustek a objemovych vzorkach materialu
vrstvy a substratu, 1ze nasledné¢ vyhodnocovat ptimo tlouStky tenkych vrstev a to az do
nékolika desitek um. [1]
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3.3 Adheze

Adheze neboli ptilnavost souvisi s typem a velikosti vazebnich sil mezi vrstvou a
substratem. To je vyrazné¢ ovliviiovano nejen velikosti kinetické energie atomti a iontl
dopadajicich na povrch substratu pti depozici, ale také dalSimi depozi¢nimi parametry. Typy
vazeb: [1]

e celektrostaticka

e Chemicka

e mechanicka

e Van der Waalsova

Velka pozornost se musi vénovat piipraveé substratu pred depozici, protoze tenké vrstvy
pii depozici kopiruji povrch a nepravidelnosti substratu. Je proto nutné piipravit dokonale
hladké (lesténé) povrchy, které¢ se musi o€istit mechanicky (Uprava feznych hran), chemicky
(odstranéni makroskopickych necistot) a ve vyboji iontovym bombardem (odstranéni slabé
vazanych atomi a molekul necistot adsorbovanych na povrchu).

Vliv na adhezi, mé také velikost smykovych napéti na rozhrani tenka vrstva — substrat.
Pti¢inou vzniku téchto napéti jsou rozdilné moduly pruznosti a rozdilné koeficienty teplotni
roztaznosti substratu a vrstvy a také vnitini pnuti vznikajici ve vrstvé béhem jejiho vytvareni.
Pokud smykova napéti dosahnou kritické hodnoty, dojde na rozhrani vrstvy K poruseni
adheze. Dale ma velky vliv na adhezi mikrostruktura, kterd rozhoduje o vyslednych
fyzikalnich vlastnostech vytvafenych vrstev. Hlavné jde o vyskyt mezikrystalovych poérg,
dutin a jinych defektti v oblasti rozhrani, které vyrazné snizuji adhezi vrstvy k substratu. [1]

Hodnoceni adheze se zjistuje ttemi zakladnimi zkouskami:

e Vvrypova zkouska — Scratch test
e Vnikaci zkouska
e odtrhovaci zkouska

3.3.1 Vrypova zkouska — Scratch test

Principem této metody je generace pnuti na rozhrani tenka vrstva — substrat. Toho
dosédhneme deformaci povrchu pohybem zatizeného hrotu (indentoru) rovnobézné
S rozhranim. Zatizeni hrotu se postupné zvétSuje a tim se ve vrstvé vytvaii vryp. Kdyz se
dosahne hodnoty, pfi které deformace vyvola kritické pnuti, dojde k odtrzeni vrstvy. Hodnota,
pfi niZ dojde k poskozeni vrstvy, se oznacuje jako kritické zatiZzeni LC a je mirou adheze dané
vrstvy k substratu.

Vzorek se v pribéhu zkousky pohybuje horizontalné konstantni rychlosti a Soucasné
hrot vnika do povrchu tenké vrstvy. U tvrdych materiald se pro méfeni pouzivd diamantovy
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indentor ve tvaru kuzele dle Rockwella s polomérem zaobleni $pi¢ky 0.2 mm. Pribéh zkousky
se obvykle provadi za standardnich podminek: coz je rychlost posuvu vzorku 10 mm/min a
rychlost zvySovani sily 100 N/min. Pfistroj v prubéhu zkousky zaznamenava normalovou silu
F, a tangencidlni silu F, které plsobi na hrot, Dile zaznamendva hodnoty frikéniho
koeficientu v zavislosti na normalové sile, coz je soulinitel tieni (u = Fy /F) a také lze
zaznamenat signal akustické emise, ktery vznika pii poruSeni zkouseného materialu. Podle
zaznamenanych zmén zavislosti se urCuje kritické zatizeni Lc, kdy dochazi k adheznimu
poruseni tenké vrstvy.

Signal akustické emise se zachycuje piezoelektrickymi snimaci a zaznamenava energii
uvolnénou pii odtrzeni vrstvy, kterd pochazi z napéti mezi vrstvou a substratem. Rozborem
prubéhu zkousky Ize ziskat informace o adhezi (odtrzeni vrstvy), kohezi (vnitini soudrznosti),
tvorb€ mikrotrhlin a podilu plastické deformace.

Vyhodnocené vysledky kritického zatizeni Lc jsou ovliviiovany vnéj§imi a vnitinimi faktory:

vV

Vnéjsi faktory:

e rychlost zatéZovani

e rychlost posuvu vzorku

e oOpotiebeni hrotu

e polomeér zaobleni hrotu

o faktory pfistroje a vliv prostiedi

Vnitini faktory:

e Vlastnosti povrchu substratu

e Vlastnosti substratu (modul pruznosti, tvrdost, soucinitel teplotni roztaznosti)

e Vlastnosti vrstvy (tvrdost, tlouStka, modul pruznosti, soucinitel teplotni roztaznosti,
vnitini pnuti a mikrostruktura)

e koeficient tieni a tieci sila mezi hrotem a vrstvou

Kritické zatizeni Lc vétSinou vzrusta:

e Srostouci tvrdosti vrstvy

e s rostouct tvrdosti substratu a poklesem jeho modulu pruznosti Eg
e s poklesem koeficientu tfeni

e S rustem vnitfniho napéti ve vrstve

e Se snizovanim drsnosti substratu (hodnota R, by neméla piekrocit hodnotu 0,25 pm)
e srastem tloustky vrstvy (neplati vSak obecné — zavislost Lc na tloust'ce neni linearni a
meni se také s tvrdosti substratu)

Mikroskopem, ktery je spojen s pfistrojem se posuzuje vzniklé poskozeni. Pomoci méfitka
se ur¢i vzdalenost prvniho odloupnuti vrstvy od pocatku vrypu. Ze znalosti rychlosti
zatézovani a rychlosti posuvu vzorku lze pak ur€it velikost zatizeni hrotu Lc v tomto misté.
Kritickou zatéZnou silu lze ziskat vyhodnocenim signalu akustické emise a frikéniho
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koeficientu a to v zavislosti na hodnoté pisobici normalové sily. Pii pusobeni této sily vznika
poskozeni vrstvy. DalS§im rozborem mechanismd, které se podileji na poruSeni vrstvy, se daji
ziskat informace o elasticko — plastickych vlastnostech vrstvy. Jedna se o to, zda je poruSeni
vrstvy adhezivni nebo kohezivni: [1]

e adheze — poruseni nastane na rozhrani substrat — vrstva (substrat je vidét)
e koheze — poruseni nastane ztratou soudrznosti uvnitf vrstvy (substrat neni vidét)

3.3.2 Vnikaci zkous$ka

Jedna se o nejbéznéjsi zkousSku pro kontrolu spojeni tenka vrstva — substrat. Vychazi
se z napéti potiebného k prekondni vazby mezi vrstvou a substratem. Méfeni se provadi bud’
statickym vtlaovanim indentoru (jako u meéfeni tvrdosti) nebo podélnym vrypem.

Pti statické zkouSce se pouzivd diamantovy hrot vnikajici do povrchu. Tim vznikaji
trhlinky na rozhrani substrat — vrstva. Tyto trhliny se Sifi k povrchu soucasti. Métitkem
adheze je odolnost systému proti Sifeni trhlin podél rozhrani. Porovnanim délek vytvotenych
trhlin v zavislosti na ptisobicim normalovém zatizeni posuzujeme adhezi systému. Podrobnym
métfenim pii riznych hodnotach zatizeni lze urcit kritické zatizeni P, pii kterém vznikaji
trhliny. Méfeni zac¢ina na malych hodnotach, pfi kterych se zadné trhliny neobjevi. Postupné
se zatizeni zvySuje, dokud se nedosahne kritické hodnoty P, kdy vznikaji prvni trhliny. Pro
méteni adheze vnikaci zkouskou se zavadi tzv. adhezni ¢islo HF, které charakterizuje stupen
popraskani vrstvy.

Vyhodou této metody je, Ze ji lze uplatnit nejen na zkuSebnich vzorcich, ale i na

vvvvvv

Zatizeni
. J. Y, Vrstva
. y e —/
: 7
velikost trhliny /
e, %

Velikost trhliny

JL: Zatizeni

Obr. 9 — Schématické znazornéni vnikaci zkousky adheze [1]
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3.3.3 Odtrhavaci zkouska

Mezi klasické metody méfeni adheze patii tahové a smykové zkousky pouzivajici specialnich
lepidel, lepicich paskt atd. Tyto metody v8ak nelze pouzit pro tvrdé a otéruvzdorné vrstvy, protoZze pro
naruseni pevnosti rozhrani mezi vrstvou a substratem je nutné vyvodit vyS$i pnuti, nez lze touto
metodou vyvinout.

Odtrhavaci zkouska je nejjednodussi mechanicka zkouska pro zjistovani prilnavosti,
pfi které se urCuje tahova sila nezbytna k odtrzeni vrstvy od zakladniho materialu. Nejdiive je
potieba piilepit k vrstvé ty¢ pomoci riznych cementi a epoxidovych lepidel. Nasledné se
upne do zkuSebniho zafizeni, které zacne odtrhavat tenkou vrstvu od substratu a uréi silu
potiebnou k odtrzeni vrstvy od substratu. Moznosti této metody jsou dany pevnosti lepidel a
cementti. Pevnost spoje mezi tyCi a vrstvou musi byt vétsi nez pevnost spoje mezi vrstvou a
substratem. Na vysledky ma velky vliv smér ptsobeni sily. I nepatrnd odchylka od kolmého
sméru K roviné povrchu vrstvy zpasobi zménu tahového namahani a tim dojde ke zkresleni
vysledki méteni.

Silu nutnou pro odtrzeni vrstvy lze méfit pfi smykovém nebo ohybovém namahani.
Minimalni deformace substratu povazujeme za vyhodu, nebot je zde vétsi plocha lomu a tim
mensi koncentrace napéti. Podminky se tak blizi bézné zkousce pevnosti ve stiihu. [1]

/

'rF

Obr. 10 — Schéma principu odtrhavact zkousky [1]
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4. Hodnoceni vlastnosti a chovani vybranych systémii tenka
vrstva — substrat

4.1 Uvod do experimentalni &asti

Hlavnim smyslem experimentu je porovndni povrchovych vlastnosti na Sesti riznych
vzorcich. Pouzijeme dva zakladni substraty (vychozi materidly). Prvni substrat je specidlni
nastrojova ocel 19 901.4. Druhy substrat je nizkolegovanad konstruk¢éni ocel 15 340.4. Na
kazdém substratu jsou tedy tii povrchové upravy. Substraty se nejprve vhodné povrchoveé
pfipravi, to znamend, ze se mechanicky a chemicky ocisti. Hodnoti se vzorky s témito
povrchovymi Gpravami:

Substrat 19 901.4

e substrat s tenkou vrstvou nitridu chromu (CrN)
e substrat s duplexni vrstvou (iontova nitridace povrchu substratu + tenka vrstva CrN)
e substrat s tenkou vrstvou TiCN

Substrat 15 340.4

e substrat s tenkou vrstvou nitridu chromu (CrN)
e substrat s duplexni vrstvou (iontova nitridace povrchu substratu + tenka vrstva CrN)
e substrat s tenkou vrstvou TiCN

U vSech vzork se sleduji a hodnoti jejich povrchové vlastnosti pomoci analyz. Pouzijeme
nasledujici typy zafizeni:

e nanoindentace na zatizeni Shimadzu DUH 202 — analyza nanotvrdosti a analyza
elasticko plastického chovani
e scratch test na zafizeni CSEM REVETEST — analyza adhezivné kohezivniho chovani

Tenké vrstvy na vSech vzorcich byly vytvoreny metodou CAPD (nizkonapét'ové reaktivni
obloukové odpafovani ve vakuu). Pfi analyze vzorkli bylo vyuzivano pfistrojového parku
pracovisté Laboratofe diagnostiky materialu Ustavu termomechaniky AV CR.
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4.1.1 PouZzité substraty

Nizkolegovana konstruké¢ni ocel 15 340

Tato ocel se pouziva na soucasti namahané za tepla (tj. je Zaropevna a ma vysokou
mez teCeni). Ocel je dobfe tvarna za tepla a je dobie obrobitelnd. Je vhodna pro nitridovani.

Pouziva se pro nitridované soucasti strojii, u nichz se vyzaduje vysoka povrchova tvrdost.
[11,13]

Chemickeé sloZeni oceli 15 340 dle tabulek

C Cr Al Mo

Max 0,4 % 1,4 % 1% 0,2%

Tab. 1 — chemické slozeni oceli 15 340

Vybrané mechanické vlastnosti oceli 15 340 dle tabulek

Mez pevnosti Rm [MPa] 981 - 1128
Mez kluzu Re min. [MPa] 785
Tvrdost HB 231 - 345

Tab. 2 — vybrané mechanické viastnosti oceli oceli 15 340

Specidlni nastrojova ocel 19 901

Tato ocel je ur€ena pro liti, proto ma hrubsi strukturu. Ma vysokou pevnost pfi vyssich
teplotach. Ocel je odolna proti inavé, ma vysokou houZevnatost a je vhodna pro vytvrzovani.
Pouziva se k vyrob¢ vétsich soucasti. [11,13]

Chemickeé slozeni oceli 19 901 dle tabulek

C Mo Ni Co Ti Al

Max 0,03 % 5,3% 18,5 % 9,0% 0,60 % 0,10 %

Tab. 3 — chemické slozeni oceli 19 901

Vybrané mechanické vlastnosti oceli 19 901 dle tabulek

Mez pevnosti Rm [MPa]; nevytvrzena ocel 980 - 1130

Mez pevnosti Rm [MPa]; vytvrzena ocel 1860 - 2260

Tvrdost HRC 55

Tab. 4 — vybrané mechanické vlastnosti oceli 19 901
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4.1.2 Pouzité tenké vrstvy

Vrstva TiCN

Neboli karbonitrid titanu je vrstva, ktera ma modro — Sedou barvu. Jeji vyhodou je, ze pfi
soucasné vysoké tvrdosti neni pfili§ kiehka. To ma velké vyhody pii pferuSovaném fezu a
proto se pouziva k povlakovani obrabécich nastroju (vrtaky, frézky, zavitniky, VBD...). Déle
se pouziva pfi tvafecich operacich (tazeni, stfihani, ohybani...). Lze obrabét i tvaret stfedné i
vysoce legované materiali. Mezi charakteristické vlastnosti TiCN vrstvy patii: [12]

e vysoka tvrdost a pfilnavost

e dobra odolnost proti opotiebeni

e dobra houzevnatost

e nizké koeficient tfeni vici oceli

e vysoka tepelna vodivost

Vybrané mechanické vlastnosti vrstvy TiCN dle tabulek
Tvrdost 3500 + 500 HV
Max. teplota pouziti 400 °C
Soucinitel tfeni proti oceli 0,2
Tloust'ka vrstvy 1-—4um
Barva vrstvy modro — Seda
Tab. 5 — Vybrané mechanické viastnosti vrstvy TiCN

Vrstva CrN

Neboli nitrid chromu je vrstva, kterd ma sttibrno — Sedou barvu. Vyhodou této vrstvy je
vysoka tvrdost, vysoka odolnost vii¢i otéru a odolnost vii¢i oxidaci. Pouziva se k povlakovani
nastrojii a pfipravkl u tvareni (taZeni, lisovani, stiihani...). A dale se pouzivé k ochrané pied
korozi a opotiebenim u nastroji a pfipravku u stroji na vstiikovani plastd. Mezi
charakteristické vlastnosti CrN vrstvy patii: [12]

e vysoka tvrdost a pfilnavost

e velmi dobra chemicka odolnost

¢ nizky koeficient tfeni vii¢i oceli

e vysoka tepelnd odolnost nizké namahani tahem

Vybrané mechanické vlastnosti vrstvy CrN dle tabulek

Tvrdost 2.000 + 200 HV
Max. teplota pouziti 600 °C
Soucinitel tfeni proti oceli 0,3-0,4
Tloustka vrstvy 2—6um

Barva vrstvy stiibrno — Seda

Tab. 6 — Vybrané mechanické viastnosti vrstvy CrN
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4.1.3 Proces depozice

Pii ptipravé vzorka se pouzilo depoziéniho zatizeni NNO 150. Toto zafizeni pracuje
na principu nizkonapét'ového reaktivniho obloukového odpatovéani ve vakuu (metoda CAPD
— Cathodic Arc Plasma Deposition). Spada tedy pod fyzikalni metodu PVD - odpafovani.

CAPD je charakterizovano vysokou ionizaci cCastic z katody, vicenasobnou ionizaci
emitovanych ionti a jejich vysokou kinetickou energii. To mé za nasledek urcité vyhody pro
zkvalitnéni tenkych vrstev a fizeni depozi¢niho procesu. Pfedev§im sem patfi:

e vysoka adheze

vysoka hustota iontil

vysoka depozi¢ni rychlost s tenkou vrstvou vyborné homogenity
vysoka kvalita tenkych vrstev pfi Sirokém rozsahu parametra depozice
nizka teplota substratu v pribéhu procesu

Zatizeni NNO 150 umoznuje depozici tenkych vrstev i na hodné tvarové slozitych
soucastech. Je vak limitovano rozméry valcové vakuové komory (& = 600 mm, h = 400 mm)
a maximalni hmotnosti sou¢asti (max. 100 kg). Deponované soucasti se polozi na stolek
doprostfed komory. Stolek se pohybuje jednoduchou rotaci a zaroven planetovou rotaci. Kvili
zvySeni homogenity vyboje a tim i zvySeni homogenity tenké vrstvy se pouzivaji az tfi
katody. Ty jsou rozlozeny po obvodu komory po 120°, viz Obr. 11. [1,2]

substrat

katoda
katoda

Obr. 11 — Schéma vakuové komory CAPD
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4.1.4 Méfrici pristroje

Scratch test CSEM REVETEST

Timto pfistrojem zjistime adhezivné — kohezivni chovani systému tenka vrstva — substrat,
hodnoceni normélové a tecné sily, signal akustické emise a koeficient tfeni. Pfistrojem se daji
vytvairet a hodnotit vrypové zkousky nebo statické wnikaci zkousky. Piistroj CSEM
REVETEST je zobrazen na Obr. 12. a sklada z téchto hlavnich ¢asti: [2]

¢ indentorova hlava (méfici jednotka) se senzorem akustické emise

e fidici jednotka

e posuvny stolek

e svételny mikroskop NIKON Optiphot 100S s Nomarského kontrastem, polarizovanym
svétlem a s maximalnim zvétSenim az 1000x

e kamera SONY DXC — 151 AP RGB

e pocitac

Vrypova zkouska

Principem vrypové zkousky je generace pnuti na rozhrani tenka vrstva — substrat.
Toho dosahneme deformaci povrchu pohybem zatizené¢ho diamantového hrotu (indentoru)
rovnobézné s rozhranim. Vzorek se tedy upevni na posuvny stolek a pohybuje se pod hrotem.
Zatizeni hrotu se postupné zvétSuje od 0 do 80 N a tim se ve vrstvé vytvari vryp. Kdyz se
doséhne hodnoty, pfi které deformace vyvola kritické pnuti, dojde k odtrzeni vrstvy.

Pribéh zkousky se provadi za standardnich podminek: coz je rychlost posuvu vzorku
10 mm/min a rychlost zvySovani sily 100 N/min. Pfistroj v prubéhu zkousky zaznamenava
normalovou silu Fj a tangencialni silu F;, které ptisobi na hrot. Dale zaznamendva hodnoty
frikéniho koeficientu v zavislosti na normalové sile, coz je soucinitel tieni (u = Fj, /Fy) a také
zaznamenava signal akustické emise, ktery vznika pfi poruseni zkouSeného materialu.

Pii zkouSce jsme pouzili diamantovy indentor ve tvaru kuZele dle Rockwella s
polomérem zaobleni $picky 0.2 mm a 0,5 mm.

Staticka vnikaci zkouska

Jedna se o nejbeznéjsi zkousku pro kontrolu spojeni systému tenka vrstva — substrat.
Pti statické zkouSce se pouziva diamantovy hrot vnikajici do povrchu. Tim vznikaji trhlinky
na rozhrani tenka vrstva — substrat. Tyto trhliny se $ifi k povrchu soucéasti. Méfitkem adheze
je odolnost systému proti Sifeni trhlin podél rozhrani.

Vytvateni vtiskll je tedy podobné jako vytvafeni vrypl s tim rozdilem, Ze se vzorek
neposouva. Pfi méfeni se pouzili dva diamantové indentory Rockwell, které maji tvar kuzele
s vrcholovym thlem 120°, s polomérem zaobleni $picky 0,2 mm a 0,5 mm. Kazdym
indentorem se vytvofilo celkem sedm vtiskli na kazdém vzorku s normalovou zatéZnou silou
20N, 40 N, 60 N, 80 N, 100 N, 150 N a 200 N. [2]
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Nanoindentor Shimadzu DUH 202

Pti hodnoceni tvrdosti tenkych vrstev se pouziva nanotvrdost misto mikrotvrdosti,
Z diivodu ovlivnéni vysledku méfeni vlastnostmi samotného substratu.

Pfistrojem Shimadzu lze méfit nanotvrdost u tenkych vrstev pomoci nanoindentac¢nich
kiivek. Indenta¢ni kiivka je zavislost piisobici velikosti normalové sily na hloubce proniknuti
indentoru do vrstvy. Tato zavislost je zaznamenavana v celém prubéhu zatézovani (tzn. pii
zatézovani, pii Casové prodlevé pfi maximalnim zatizeni, pii odlehovani). Pomoci téchto
kiivek zjistujeme elasticko — plastické vlastnosti materidlu. Nanoindentor Shimadzu DUH
202 je zobrazen na Obr. 13 a sklada z téchto hlavnich ¢asti: [2]

e méfici a Fidici jednotka
e pocitac
e mikroskop se dvéma objektivy se zvétSenim 20x a 100x

Pfistrojem je mozné dosahnout zatizeni v rozmezi od 0,01g do 200g s ptesnosti 0,001g.
Dalsi vyhodou piistroje je moznost méfit okamzitou hloubku priniku indentoru v rozsahu od
0 wm do 25 um s piesnosti 0,001 wm. Nanoindentor pracuje v n¢kolika modech. Pro nase
potieby jsme pouzivali moédy 2 a 7.

Mod 2

Moo

V tomto modu se méfi indentacni kiivka v celém pribéhu jejiho zatézovani. Nejprve
se hrot dotkne vzorku a zacne ho zatéZzovat az do maximdélniho zatizeni. Nasleduje
desetivtefinova ¢asova prodleva a poté se hrot za¢ne odlehcovat az do minimalni hodnoty.

Mod 7

V tomto mddu se také méfi indentani kiivka podobné jako v mode 2, ovSem
v cyklické podobé s postupnym zvySovadnim konecné normélové sily az do dosazeni
maximalni hodnoty zatiZeni.

Pocet méteni pii konkrétnim zatiZeni v konkrétnim mddu
ZatiZeni Mod 2 Mod 7
59 10 x 0 x
25¢ 10 x 1x
200 g 5 X 1x

Tab. 7 — Pocet méreni na nanoindentoru v jednotlivych médech

Pozn.: z divodu omezeni rozsahu bakalarské prace, bude vzdy od kazdého zatizeni v modu 2
uveden jen jeden graf. V diskuzi vysledkl pak budou zahrnuta v§echna méfeni.
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Obr. 12 — Scratch test CSEM REVETEST

Obr. 13 — Nanoindentor Shimadzu DUH 202
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4.2 Nanotvrdost (mikrotvrdost)

Z divodu madle tloustky vrstev, kterd se pohybuje od nékolika desitek nm a az po
n¢kolik um se pouziva nanotvrdost misto mikrotvrdosti, protoze by mohlo dojit k ovlivnéni
vysledki méteni vlastnostmi samotného substratu. To by zptsobilo velmi nepfesné méfeni.

K hodnoceni nanotvrdosti pouzijeme ptistroj Shimadzu DUH 202, ktery zaznamenava
nanoindentacni kiivky. Z téch pak lze po pfepocitani sklonu kiivky a maximalni hloubky
praniku indentoru vyc¢ist konkrétni hodnoty nanotvrdosti. [2]

Znaceni vzorku:

CRD — rychlofezna ocel 19 901.4 s duplexni vrstvou (nitridace + tenka vrstva CrN)
CRC — rychlofezna ocel 19 901.4 s tenkou vrstvou CrN

CRT - rychlotezna ocel 19 901.4 s tenkou vrstvou TiCN

CPD — konstrukéni ocel 15 340.4 s duplexni vrstvou (nitridace + tenka vrstva CrN)
CPC — konstrukéni ocel 15 340.4 s tenkou vrstvou CrN

CPT — konstruk¢ni ocel 15 340.4 s tenkou vrstvou TiCN

Vzorky budeme méfit v modu 2 (klasické zatézovani), a pot¢ vmoéddu 7 (cyklické
zatézovani). Pii zatiZzeni 200 g se sleduje vliv tenké vrstvy na celkové vlastnosti systému
tenkd vrstva — substrat. Pfi zatizeni 25 ¢ se sleduji vlastnosti na rozhrani tenké vrstvy a
substratu. Pfi nejmensim zatiZzeni 5 g se sleduji vlastnosti jednotlivych zrn bez vyraznéjsiho
vlivu substratu. Kazda hodnota zatizeni (200 g, 25 g, 5 g) m4 jinou rychlost zatézovani.

Obr. 14 — prehled vzorkii
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4.2.1 Namérené hodnoty

- 19-CrN
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Obr. 15 — Porovndni indentacnich kiivek s normalovym zatizenim 200 g na vzorcich CRC a CPC

Z vysledki na Obr. 15 je patrné, Zze se vzorky pii zatizeni 200 g lisi. Je vidét, ze
substrat ma vliv na vyslednou hloubku proniknuti hrotu do vrstvy a na sklon indenta¢ni
ktivky. U vzorku z rychlofezné oceli dochazi k vétSimu zpevnéni materidlu (vétsi sklon
indentacni kfivky) a dosazena hloubka vtisku je mensi v porovnani se vzorkem z ocele tiidy
patnact. Mlizeme tedy fici, ze vzorek z rychlofezné oceli dosahuje vétsi tvrdosti nez vzorek
Z ocele ttidy patnéct pii pouziti stejné tenké vrstvy CrN. Déle mlizeme fici, Ze pomér mezi
elastickou a plastickou deformaci se také znacn¢ lisi. Vzorek z ocele tfidy patnact ma vetsi
podil plastické deformace nez vzorek z rychlofezné oceli.

- 9.TICN
- 15340-TICN |

Load[gf]

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500 5000
Depth [nm ]

Obr. 16 — Porovnani indentacnich krivek s normalovym zatizenim 200 g na vzorcich CRT a CPT
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Z vysledkt na Obr. 16 je opét patrné, Zze se vzorky pii zatizeni 200 g lisi. Je vidét, Ze
vzorek z rychlofezné oceli dosahuje vyssi tvrdosti nez vzorek z ocele tiidy patnact pii pouziti
stejné tenké vrstvy TiCN. Vzorek z ocele tfidy patnact dosahl vétSiho podilu plastické
deformace nez vzorek z rychlofezné oceli.

28 + . +
- 19-CrNV
™ 15340-CrN

Load[gf]

24

20

. B v +
0 300 600 900 1200 1500

Depth [nm ]

Obr. 17 — Porovnani indentacnich krivek s normalovym zatizenim 25 g na vzorcich CRC a CPC

Z vysledki na Obr. 17 vidime, ze prub¢h kiivek pii zatizeni 25 g je jiny nez pii
zatizeni 200 g. Substrat z oceli tfidy patnact dosahl vétSiho zpevnéni a tvrdosti nez vzorek
z rychlofezné oceli pii pouziti stejné tenké vrstvy CrN. Zaroven ma vzorek z rychlofezné
oceli vétsi podil plastické deformace.
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Obr. 18 — Porovnani indentacnich krivek s normalovym zatizenim 25 g na vzorcich CRT a CPT

Z vysledktt na Obr. 18 vidime, ze prubéhy obou indentacnich kiivek jsou hodné
podobné. Dosazené hloubky vtiska jsou témét identické a proto 1 vysledna tvrdost je témét
stejnd. Podil plastické a elastické deformace je také hodn€ podobny.
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Obr. 19 — Porovndni indentacnich krivek s normalovym zatizenim 5 g na vzorcich CRC a CPC
Z vysledki na Obr. 19 vidime, ze substrat z ocele tfidy patnact dosahl vétSiho
zpevnéni a vétsi tvrdosti nez vzorek z rychlofezné oceli. Podil plastické deformace je vétsi u

vzorku z rychlofezné oceli. Kvuli malému zatiZzeni a vnéj$im vlivim (nerovnosti, hranice zrn
atd.) jsou prubéhy ktivek ,,kostrbaté®.
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Obr. 20 — Porovnani indentacnich kiivek s normadlovym zatizenim 5 g na vzorcich CRT a CPT
Z vysledkll na Obr. 20 vidime hodné rozdilné pribéhy indentacnich kiivek. Vzorek

z ocele tiidy patnact dosahl vyrazné vyssiho zpevnéni a tvrdosti, nez vzorek z rychlofezné
oceli. Zaroveil ma vzorek z rychlofezné oceli vyraznéjsi podil plastické deformace.



Zapadoceska univerzita v Plzni. Fakulta strojni. Bakalaiska prace, akad.rok 2015/16
Katedra materialu a strojirenské metalurgie Jan Cerny

210

= 19-CriV
= {5-CriV

Load[gf]

180

120

90

60

30

o 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500 5000
Depth [nm ]

Obr. 21 — Porovnani cyklickych indentacnich krivek s normdlovym zatizenim 200 g na vzorcich CRC a
CPC

Na Obr. 21 jsou vysledky pribéhu cyklického zatézovani (mod 7). Cyklické
indentacni kiivky pfinaseji komplexngjsi pohled na zmény ve vlastnostech a chovani povrchu
systému tenkd vrstva — substrat. Na obou vzorcich je vidét zpevnéni povrchovych vrstev. U
vzorku z ocele tidy patnact je vidét vétsi zpevnéni a tim padem je i celkova tvrdost vétsi nez
u vzorku z rychlofezné oceli pii pouziti stejné tenké vrstvy CrN. Z vysledku méfeni je také
patrné, Ze vzorek z rychlofezné oceli ma vétsi podil plastické deformace.
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Obr. 22 — Porovnani cyklickych indentacnich krivek s normdlovym zatizenim 200 g na vzorcich CRT a

CPT
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Z vysledkt na Obr. 22 je vidét, ze prubéhy obou cyklickych indenta¢nich k¥ivek jsou
velmi podobné. Doslo k pfiblizné stejnému zpevnéni a tim padem i podobné tvrdosti u obou
vzorkil. Zaroven je podil plastické a elastické deformace velmi podobny.

-9 |
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Obr. 23 — Porovnani cyklickych indentacnich krivek s normadlovym zatizenim 25 g na vzorcich CRC a

CPC

Na Obr. 23 vidime hodné rozdilné pribéhy indentacnich kiivek. U vzorku z oceli tiidy
patnact doslo k vyrazné vysSimu zpevnéni nez v piipad¢ vzorku z rychlofezné oceli. Zaroven
ma vzorek z rychlofezné oceli vyrazné vyssi podil plastické deformace.

28

Load[gf]

- 19-TICN
- {5-TICN

0 300 600 900 1200 1500
Depth [nm ]

Obr. 24 — Porovnani cyklickych indentacnich krivek s normdlovym zatizenim 25 g na vzorcich CRT a
CPT

Z vysledkt na Obr. 24 je vidét, Zze prubehy obou cyklickych indenta¢nich kiivek jsou

velmi podobné. Doslo k pfiblizné stejnému zpevnéni a tim padem i podobné tvrdosti u obou
vzorkll. Zaroven je podil plastické a elastické deformace velmi podobny.
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4.3 Vrypova indentace (vrypova zkouska)

K hodnoceni vrypové indentace pouzijeme piistroj Scratch Test CSEM REVETEST.
Timto pfistrojem zjistime adhezivné — kohezivni chovani systému tenka vrstva — substrat,
hodnoceni normalové a te¢né sily, signal akustické emise a koeficient tfeni.

Pro hodnoceni vrypu je diilezity nejen samotny pribéh vrypové zkousky ale 1 samotny
vryp. Z prub¢hu vrypové zkousky ziskame informace o tecné a normalové sile, akustické
emisi a koeficientu tfeni. Z morfologie vrypu dostaneme informace o cetnosti, velikosti a
misté poruseni. Také zjistime Sitku vrypu. [2]

Znaceni vzorku:

e JC-HSS-CrN-vryp-02 — rychlotezna ocel 19 901 s tenkou vrstvou CrN, vryp vytvofen
Rockwellovym indentorem o poloméru 0,2 mm

e JC-HSS-CrN-vryp-05 — rychlofezné ocel 19 901 s tenkou vrstvou CrN, vryp vytvoien
Rockwellovym indentorem o poloméru 0,5 mm

e JC-HSS-duplex-vryp-02 — rychlotezna ocel 19 901 s duplexni vrstvou (nitridace +
tenkd vrstva CrN), vryp vytvoren Rockwellovym indentorem o poloméru 0,2 mm

e JC-HSS-duplex-vryp-05 — rychlotezna ocel 19 901 s duplexni vrstvou (nitridace +
tenkd vrstva CrN), vryp vytvofen Rockwellovym indentorem o poloméru 0,5 mm

e JC-HSS-TiCN-vryp-02 — rychlofezna ocel 19 901 s tenkou vrstvou TiCN, vryp
vytvofen Rockwellovym indentorem o poloméru 0,2 mm

e JC-HSS-TiCN-vryp-05 — rychlofezna ocel 19 901 s tenkou vrstvou TiCN, vryp
vytvofen Rockwellovym indentorem o poloméru 0,5 mm

e JC-15340-CrN-vryp-02 — konstrukéni ocel 15 340 s tenkou vrstvou CrN, vryp
vytvofen Rockwellovym indentorem o poloméru 0,2 mm

e JC-15340-CrN-vryp-05 — konstrukéni ocel 15 340s tenkou vrstvou CrN, vryp
vytvofen Rockwellovym indentorem o poloméru 0,5 mm

e JC-15340-duplex-vryp-02 — konstruk¢ni ocel 15 340 s duplexni vrstvou (nitridace +
tenka vrstva CrN), vryp vytvoien Rockwellovym indentorem o poloméru 0,2 mm

e JC-15340-duplex-vryp-05 — konstrukéni ocel 15 340 s duplexni vrstvou (nitridace +
tenka vrstva CrN), vryp vytvoien Rockwellovym indentorem o poloméru 0,5 mm

e JC-15340-TiCN-vryp-02 — konstruk¢éni ocel 15 340 s tenkou vrstvou TiCN, vryp
vytvofen Rockwellovym indentorem o poloméru 0,2 mm

e JC-15340-TiCN-vryp-05 — konstrukéni ocel 15 340 s tenkou vrstvou TiCN, vryp
vytvofen Rockwellovym indentorem o poloméru 0,5 mm
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Obr. 25 — porovnadni zaznamii koeficientu treni v zavislosti na normdlové sile u vzorkii
JC-HSS-CrN-vryp-02 a JC-15340-CrN-vryp-02

Z vysledkt na Obr. 25 je patrné, ze vrypy vzniklé hrotem o poloméru zaktiveni 0,2
mm jsou rozdilné. Koeficient tfeni je vyssi u vzorku z rychlotezné oceli. To je zptisobeno tim,
ze rychlofezna ocel je tvrdsi a klade hrotu vétsi odpor pii vytvafeni vrypu. Obecné miZeme
fici, ze koeficient tfeni je vyssi, kdyZ pouzijeme mensi hrot. Men$i hrot se dostane do vétsi
hloubky a vyvola vétsi pnuti a vétsi plastickou deformaci, proto méaji vrypy vzniklé mensim
hrotem vétsi soucinitel tfeni.

™ JC-HSS-CrN_vryp_05 ‘
™ JC-15340-CriN-vryp_05

e

40
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Obr. 26 — porovnani zdznamii koeficientu tieni v zavislosti na normalové sile u vzorkii
JC-HSS-CrN-vryp-05 a JC-15340-CrN-vryp-05

Z vysledkt na Obr. 26 je vidét, Ze se pii vytvafeni vrypu na vzorku z rychlofezné oceli
nahromadil material, ktery zpusobil prudky narist koeficientu téeni a vytvofil v grafu ,,zub*.
Kdyz se material odtrhl tak koeficient tfeni zase poklesl.
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Obr. 27 — porovnani zaznamii koeficientu treni v zavislosti na normdlové sile u vzorkii
JC-HSS-TiCN-vryp-02 a JC-15340-TiCN-vryp-02
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Obr. 28 — porovnani zaznamii koeficientu treni v zavislosti na normdlové sile u vzorkii
JC-HSS-TiCN-vryp-05 a JC-15340-TiCN-vryp-05

Pfi porovnani vysledki z Obr. 27 a Obr. 28 je opét vidét, Ze v piipadé pouziti mensiho
hrotu dojde k vyraznému naristu koeficientu tfeni. V porovnani vSech ¢tyt grafi mizeme
také prohlasit, Ze tenké vrstvy CrN je houZevnatéjsi nez tenké vrstvy TiCN.
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Obr. 29 — porovnani zdznamii akustické emise v zavislosti na normdlové sile u vzorkii
JC-15340-TiCN-vryp-02, JC-HSS-TiCN-vryp-02

Z vysledku na Obr. 29 je patrné, Ze prib&h zvukové emise je u obou vzorkd podobny.
Z grafu muzeme vidét, kdy se odtrhla ¢éast vrstvy od substratu. To je zplisobeno prudkym
nartistem akustické emise a naslednym prudkym poklesem (,,$picky*).
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Obr. 30 — porovnadni zdznamii akustické emise v zavislosti na normdlové sile u vzorkii
JC-15340-TiCN-vryp-05, JC-HSS-TiCN-vryp-05

Z vysledkt na Obr. 30 vidime, Zze akusticka emise je zanedbatelné mala ve srovnani
s Obr. 29. U vzorku rychlofezné oceli dojde k naristu akustické emise az ke konci vrypu, kdy
je hrot nejhloubégji. Obecné miiZzeme fici, ze akustickd emise je vyssi, kdyZ pouzijeme mensi
hrot. Mensi hrot se dostane do vétsi hloubky a vyvola vétsi pnuti a vétsi plastickou deformaci,
proto maji vrypy vzniklé mensim hrotem vétsi akustickou emisi.
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4.3.2 Hodnoceni vrypt

Pro celkové hodnoceni vrypl je potieba soubézné hodnoceni morfologie vrypu
(Cetnost a velikost poruSeni, $itka vrypu atd.) a zaznam soucinitele tfeni a akustické emise.

Pomoci svételného mikroskopu NIKON Optiphot 100S a digitalni kamery SONY
DCX — 151 AP RGB jsme mohli digitalizovat obrazové informace do pocitace. Vytvofila se
série fotografii (zvétSeni 200x), kterou jsme v programu Matlab slepili dohromady v uceleny
obraz. Tim ndm vznikla morfologie vrypu. Vrypy byly zdokumentovany pomoci svétlého i
tmavého pole.

Na vzorcich kde jsme vytvoftili vrypy a statické vtisky hleddme vyrazné adhezivné —
kohezivni poruchy. Detaily poruch byly morfologicky zvyraznény pomoci mikroskopickych
metod. Pouzivali jsme hlavné Nomarského diferencialni kontrast a polarizaci. [2]
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Obr. 31 — porovndni morfologie vrypii na vzorcich s tenkou vrstvou CrN, zleva: JC-HSS-CrN-vryp-02,
JC-15340-CrN-vryp-02, JC-HSS-CrN-vryp-05, JC-15340-CrN-vryp-02
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Obr. 32 — porovnadni morfologie vrypii na vzorcich s tenkou vrstvou TiCN, zleva: JC-HSS-TiCN-vryp-
02, JC-15340-TiCN-vryp-02, JC-HSS-TiCN-vryp-05, JC-15340-TiCN-vryp-05
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4.3.3 Hodnoceni vtisku

Obr. 33 — porovnadni morfologie vtiskit na vzorcich s tenkou vrstvou TiCN a CrN, zleva: JC-HSS-CrN-
vtisk-02, JC-15340-CrN-vtisk-02, JC-HSS-TiCN-vtisk-02, JC-15340-TiCN-vtisk-02
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Na Obr. 33 je porovnani morfologie vtiskii provedenych indentorem 0.2 mm. Je zde
patrnd velkéa deformace, ktera piisobi vysoké pnuti v povrchovych vrstvach a nasledkem toho
dochazi k praskani povrchové vrstvy. S rostouci normalovou silou je patrny narist deformace
a tim roste praskani na okraji vtisku. PoruSeni v okoli vtisku je rozdilné pro jednotlivé vzorky
v podobném trendu, jako bylo pozorovano u morfologie vrypii.
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5. Hodnoceni vlastnosti a chovani vybranych duplexnich
tenkovrstvych systémi

V nasledujici kapitole se budeme zabyvat hodnocenim duplexnich tenkovrstvych systému.
Jak jiz bylo vysSe zminéno, duplexni vrstva je charakteristicka tim, ze spojuje dvé technologie
upravy povrchu. Substrat nejprve projde chemicko-tepelnym zpracovanim (cementace,
nitridace). Poté nésleduje povlakovani tenkou vrstvou.

Me¢éteni a hodnoceni duplexnich vrstev bude probihat na stejnych méficich pfistrojich a za
stejnych podminek jako hodnoceni tenkych vrstev. Znaceni vzorkl bude stejné jako v minulé
kapitole. Abychom dostali lepsi ptfedstavu o vlastnostech duplexnich vrstev, budeme je
V nasledujici kapitole srovnavat s jiz naméfenymi hodnotami tenkych vrstev z ptedchozi
kapitoli.

5.1 Nanotvrdost (mikrotvrdost)

Load [gf}
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W 15340-duplex
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Obr. 34 — Porovndni indentacnich kiivek s normalovym zatizenim 200 g na vzorcich CRD a CPD
Na Obr. 34 porovnavame duplexni vrstvu na dvou raznych substratech. Z grafu

vidime, ze pribé¢hy obou kiivek jsou podobné, ale vyssiho zpevnéni a tedy vyssi tvrdosti
dosahl substrat z ocele tiidy patnact.
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Obr. 35 — Porovndni indentacnich kiivek s normalovym zatizenim 200 g na vzorcich CRD, CRT, CRC

Na Obr. 35 mame vzorky zrychlofezné oceli se tfemi riznymi povrchovymi
upravami. Z grafu je dobie vidét, Ze duplexni vrstva dosdhla nejvétsiho zpevnéni a tudiz
nejvetsi tvrdosti. Vrstva CrN, kterd je nejhouzevnatéjsi, naopak dosahla nejmensiho zpevnéni
a nejmensi tvrdosti a zaroven ma nejveétsi podil plastické deformace.
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Obr. 36 — Porovndni indentacnich kiivek s normalovym zatizenim 200 g na vzorcich CPD, CPT, CPC

Na Obr. 36 vidime vzorky z oceli tfidy patnact s t€mi samymi povrchovymi upravami.
Opét vidime, ze duplexni vrstva dosdhla nejvétSiho zpevnéni a tim 1 nejvetsi tvrdosti. V tomto
pfipad€ nejmensiho zpevnéni a tim i1 nejmensi tvrdosti dosahla tenkd vrstva TiCN, kterd ma

zaroven nejvetsi podil plastické deformace.
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Obr. 37 — Porovnani indentacnich kiivek s normalovym zatizenim 25 g na vzorcich CRD, CPD
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Obr. 38 — Porovndni indentacnich kiiivek s normalovym zatizenim 25 g na vzorcich CRD, CRT, CRC
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Obr. 39 — Porovnani indentacnich kiiivek s normdlovym zatizenim 25 g na vzorcich CPD, CPT, CPC
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Obr. 40 — Porovnani indentacnich kiivek s normalovym zatizenim 5 g na vzorcich CRD, CPD
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Obr. 41 — Porovnani indentacnich kifivek s normdlovym zatizenim 5 g na vzorcich CRD, CRT, CRC
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Obr. 42 — Porovnani indentacnich kifivek s normdlovym zatizenim 5 g na vzorcich CPD, CPT, CPC
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Obr. 43 — Porovnani cyklickych indentacnich krivek s normdlovym zatizenim 200 g na vzorcich CRD a
CPD

Na Obr. 43 vidime porovnani cyklického zatizeni na dvou ruznych substratech
S duplexni vrstvou. Pribéh obou kiivek je téméf totozny, tedy zpevnéni, vysledna tvrdost i
podil elastické a plastické deformace jsou skoro stejné.
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Obr. 44 — Porovndni cyklickych indentacnich kiivek s normdlovym zatizenim 200 g na vzorcich CRD,
CRTaCRC
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Obr. 45 — Porovndni cyklickych indentacnich kiivek s normdlovym zatizenim 200 g na vzorcich CPD,
CPTaCPC
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Obr. 46 — Porovnani cyklickych indentacnich krivek s normdlovym zatizenim 25 g na vzorcich CRD a
CPD
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Porovnani cyklickych indentacnich krivek s normdalovym zatizenim 25 g na vzorcich CRD,
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Obr. 48 — Porovnani cyklickych indentacnich krivek s normdlovym zatizenim 25 g na vzorcich CPD,

CPTaCPC
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5.2 Vrypova indentace (vrypova zkouska)

0,40

0,35

0,25

0,20

0,15

0,10

000 o

W JC-HSS-duplex_vryp_02
W JC-15340-Duplex-vryp_02
A
o
10 20 30 40 50 60 70 80
F,IN]

Jan Cerny

Obr. 49 — porovnadni zaznamii koeficientu treni v zavislosti na normdlové sile u vzorku
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Obr. 50 — porovnadni zaznamii koeficientu tieni v zavislosti na normdalové sile u vzorkii
JC-HSS-CrN-vryp-02, JC-HSS-TiCN-vryp-02 a JC-HSS-duplex-vryp-02

Na Obr. 50 je vidét, Zze nejvétsi koeficient tfeni ma tenka vrstva CrN, ktera je

nejhouzevnatéjsi. Naopak duplexni vrstva ma koeficient tfeni nejmensi.
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Obr. 51 — porovnani zaznamii koeficientu treni V zavislosti na normdlové sile u vzorku
JC-15340-CrN-vryp-02, JC-15340-TiCN-vryp-02 a JC-15340-duplex-vryp-02
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Obr. 52 — porovnani zdznamii koeficientu tieni v zavislosti na normalové sile u vzorkii
JC-HSS-duplex-vryp-05 a JC-15340-duplex-vryp-05
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Obr. 53 — porovnani zaznamii koeficientu treni v zavislosti na normdalové sile u vzorki

JC-HSS-CrN-vryp-05, JC-HSS-TiCN-vryp-05 a JC-HSS-duplex-vryp-05
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Obr. 54 — porovnadni zaznamii koeficientu treni v zavislosti na normdlové sile u vzorki
JC-15340-CrN-vryp-05, JC-15340-TiCN-vryp-05 a JC-15340-duplex-vryp-05
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Obr. 55 — porovndni zaznamiui akustické emise v zavislosti na normalové sile u vzorkii

AE[%]

70

60

JC-15340-duplex-vryp-02, JC-HSS-duplex-vryp-02

™C-HSS-Cr_viyp_02
-C-HSS-duplex_vryp_02
= C-HSS-TICN-vryp_02

o 10 20 30 40 50 60 70 80
(A

Obr. 56 — porovndni zaznamii akustické emise V zavislosti na normalové sile u vzorku
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Obr. 57 — porovnani zdznamii akustické emise v zavislosti na normalové sile u vzorkii
JC-15340-duplex-vryp-02, JC-15340-CrN-vryp-02 a JC-15340-TiCN-vryp-02
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Obr. 58 — porovnani zdznamii akustické emise v zavislosti na normdlové sile u vzorkii
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Obr. 59 — porovnani zaznamii akustické emise v zavislosti na normalové sile u vzorkii

JC-HSS-duplex-vryp-05, JC-HSS-CrN-vryp-05 a JC-HSS-TiCN-vryp-05
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Obr. 60 — porovnadni zaznamii akustické emise v zavislosti na normalové sile u vzorkii
JC-15340-duplex-vryp-05, JC-15340-CrN-vryp-05 a JC-15340-TiCN-vryp-05
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5.3 Hodnoceni vrypi

Obr. 61 — porovndni morfologie vrypit na vzorcich s duplexni vrstvou vrstvou, zleva: JC-HSS-duplex-
vryp-02, JC-15340-duplex-vryp-02, JC-HSS-duplex-vryp-05, JC-15340-duplex-vryp-05
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Obr. 62 — porovnani morfologie vrypii na substratu 15340, zleva: JC-15340-CrN-vryp-02, JC-15340-
TiCN-vryp-02, JC-15340-duplex-vryp-02
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Obr. 63 — porovnani morfologie vrypii na substratu 15340, zleva: JC-15340-CrN-vryp-05, JC-15340-
TiCN-vryp-05, JC-15340-duplex-vryp-05
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Obr. 64 — porovnani morfologie vrypii na substratu 19901, zleva: JC-HSS-CrN-vryp-02, JC-HSS-
TiCN-vryp-02, JC-HSS-duplex-vryp-02
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Obr. 65 — porovnadni morfologie vrypii na substratu 19901, zleva: JC-HSS-CrN-vryp-05, JC-HSS-
TiCN-vryp-05, JC-HSS-duplex-vryp-05
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Obr. 66 — porovnadni morfologie vrypii na vsech vzorkach, zleva: JC-HSS-CrN-vryp-02, JC-HSS-
TiCN-vryp-02, JC-HSS-duplex-vryp-02, JC-15340-CrN-vryp-02, JC-15340-TiCN-vryp-02, JC-15340-
duplex-vryp-02
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Obr. 67 — porovnani morfologie vrypii na vsech vzorkach, zleva: JC-HSS-CrN-vryp-05, JC-HSS-
TiCN-vryp-05, JC-HSS-duplex-vryp-05, JC-15340-CrN-vryp-05, JC-15340-TiCN-vryp-05, JC-15340-
duplex-vryp-05
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5.4 Hodnoceni vtisku

Obr. 68 — porovnadni morfologie vtiskii na vzorcich s duplexni vrstvou, zleva: JC-HSS-duplex-vtisk-02,
JC-15340-duplex-vtisk-02
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Obr. 69 — porovnani morfologie vtiskii na substrdtech 15340, zleva: JC-15340-CrN-vtisk-02, JC-
15340-duplex-vtisk-02, JC-15340-TiCN-vtisk-02
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Obr. 70 — porovnani morfologie vtiskii na substrdtech 19901, zleva: JC-HSS-CrN-vtisk-02, JC-HSS-
duplex-vtisk-02, JC-HSS-TiCN-vtisk-02
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6. Diskuze vysledkii

Nejprve jsme provad€li méfeni na nanoindentoru Shimadzu DUH 202, kde jsme zjist'ovali
hodnoty nanotvrdosti a elasticko plastické chovani systému tenka vrstva — substrat. Pouzivali
jsme dva mody meéteni. Mod 2 (klasické ztézovani) a mod 7 (cyklické zatézovani). Pii
cyklickém zatéZovani dochazelo k postupnému zpeviiovani materidlu. To mélo za nasledek,
ze jsme naméfili vyssi tvrdost nez pii klasickém zatézovani stejnou silou.

V modu 2 jsme zatézovali vSechny vzorky silou 5 g, 25 g a 200 g. Z vysledkt je patrné, ze
mame rozdily v tvrdosti tenkych vrstev a také rozdily ve zpevnéni povrchovych vrstev celého
systému. Pfi normalovém zatizeni 5 g dosahl nejvétsi tvrdosti vzorek z ocele tfidy patnéct
s tenkou vrstvou Kkarbonitridu titatu (Obr. 42). Tento vzorek mél zaroven nejmensi podil
plastické¢ deformace. Druhou nejvyssi tvrdost jsme naméfili u vzorku z rychlofezné oceli
S duplexni vrstvou (Obr. 41). Nejnizsi tvrdost jsme naméfili u vzorku z rychlofezné oceli
s tenkou vrstvou nitridu chromu (Obr. 41). Tato vrstva je houzevnatéj$i nez ostatni a proto
deformace. Pfi zatézovani vzorkli normalovou silou 25 ¢ jsme zjistili, Ze v tomto ptipade
nejvetsi tvrdosti dosahuje vzorek z ocele tfidy patnact s duplexni vrstvou (Obr. 39). Druhou
nejveétsi tvrdost jsme naméfili na vzorku z rychlofezné oceli také s duplexni vrstvou (Obr. 38).
Oba vzorky méli nejmensi podily plastické deformace. Nejnizsi tvrdost jsme opét naméfili na
vzorku rychlofezné oceli s tenkou vrstvou nitridu chromu (Obr. 38). Pti zatézovani vzorkl
normalovou silou 200 g jsme nejvyssi hodnoty tvrdosti naméfili opét u vzorku z ocele ttidy
patnact s duplexni vrstvou (Obr. 36), ktery mél zaroven nejmensi podil plastické deformace.
Druhou nejvyssi naméfenou hodnotu mél vzorek z rychlofezné oceli opét s duplexni vrstvou
Z rychlotezné oceli s tenkou vrstvou nitridu chromu (Obr. 35). Na zaklad¢ vysledk méfeni
v modé 2 mizeme prohlésit, Ze duplexni vrstva dosahuje skoro vzdy nejvyssi povrchové
tvrdosti a zaroven nejmensiho podilu plastick¢é deformace. Naopak nejmens$i tvrdosti
pravidelné dosahovali vzorky s tenkou vrstvou nitridu chromu. Jak jiz bylo feceno vyse, je to
kvuli vyssi houzevnatosti. Nakonec miizeme prohlasit, Ze lepsi volbou pro povrchovou tpravu
se jevi substrat z ocele tfidy patnact. Rychlofezna ocel 19 901 se pouZziva k odlévani, je proto
mozné, ze vzorky neméli idedlni lici strukturu a tudiZ méli hors$i mechanické vlastnosti. Proto
paradoxn¢é vzorky zrychlofezné oceli dosahovali stejnych nebo horSich vysledkli nez

vree

,obycejnejsi ocel tfidy patnéct.

Pii méfeni v modu 7 jsme zatézovali vSechny vzorky pouze silou 200 g a 25 g. Vysledky
jsou velmi podobné jako v piipadé zatézovani modem 2. Pii zatéZzovani silou 25 g dosahl
nejvyssi tvrdosti vzorek z rychlofezné oceli S duplexni vrstvou (Obr. 46) z grafu je patrné
postupné zpeviiovani povrchu. Velmi vysoké tvrdosti dosahl také vzorek z oceli tfidy patnact
opét s duplexni vrstvou (Obr. 47). Oba vzorky méli nejmensi podil plastické deformace.
(Obr. 46), ktery mél zaroven nejvétsi podil plastické deformace. Pii zatézovani vzorkt
normalovou silou 200 g jsme zjistili, ze vzorky s duplexni vrstvou maji témét identicky

v
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nam¢fili na vzorku z rychlofezné oceli s tenkou vrstvou nitridu chromu, kde bylo zpeviiovani
povrchu nejmensi, ale podil plastické deformace byl opét nejvyssi. Miizeme tedy prohlasit, ze
stejné jako v piipadé zaté¢zovani moédem 2 nejvyssi tvrdost maji duplexni vrstvy na obou
substratech a zaroven nejnizsi tvrdost dosahovali tenké vrstvy nitridu chromu na substratu
Z rychlofezné oceli. Opét tedy miizeme pozorovat, ze ocel 19 901 ma horSi mechanické
vlastnosti nez by mé¢la mit.

Po nanoindentaci nasledovalo vytvareni vrypu a statickych vtiskti pomoci scratch testu
CSEM REVETEST. Zjistovali jsme adhezivné kohezivni vlastnosti. Pii vytvafeni vrypi jsme
pouzivali dva Rockwellovi indentory pro ziskani rtuzného druhu namahani. Jeden se
zaoblenim Spicky 0,2 mm a druhy se zaoblenim S$picky 0,5 mm. Pti vytvareni vrypl jsme
m¢étili zaznam akustické emise a koeficientu tieni.

Pti prozkoumani vSech zdznamu akustické emise muzeme prohlasit, ze pii pouziti
mens$iho hrotu je akustickd emise fadové vyssi. Je to tim, ze mensi hrot pronikne do vétsi
hloubky, kde zplsobi velké pnuti materidlu a vrstva se postupné odtrhava od substratu, coz
pravé zpusobuje velkou akustickou emisi. Kdyz mezi sebou porovname jednotlivé povrchové
upravy, tak vidime, Ze nejmensi emisi vydavaji tenké vrstvy nitridu chromu (Obr. 56). To je
zpusobeno houzevnatosti této vrstvy. Z Obr. 56 je téz vidét, ze pii pouziti rychlofezného
substratu je zvukova emise u duplexni vrstvy a tenké vrstvy karbonitridu titanu témét stejna.
Pfi pouziti substratu z ocele tfidy patnact je nejvyssi akusticka emise u vzorku s tenkou
vrstvou Karbonitridu titanu (Obr. 57). Pti pouziti vétSiho hrotu jsme naméfili nejvetsi
akustickou emisi u vzorku z ocele tfidy patnact s duplexni vrstvou. Nejmensi signal jsme opét
naméfili u nejhouzevnatéjsi vrstvy nitridu chromu (Obr. 57). Pii porovnani vzorkul
Z rychlofezné oceli vidime, Ze nejvyssi signal ma vzorek s tenkou vrstvou karbonitridu titanu.
Obecné muzeme fici, ze ¢im tvrdsi a kieh¢i povrch mame, tim je signal akustické emise vetsi.

KdyZ mezi sebou porovname vSechny zaznamy koeficientu tfeni, tak na prvni pohled je
vidét, ze ve vSech piipadech maji vzorky s duplexni vrstvou nejmensi koeficient tfeni. To je
zpusobeno tim, ze duplexni vrstva je tvrdsi a kiehci nez ostatni dvé povrchové upravy. To
zpisobuje, Ze se materidl nehromadi pfed hrotem, ale postupné praskd a odtrhava se od
substratu. Naproti tomu vzorky s tenkou vrstvou nitridu chromu maji koeficient tfeni nejvyssi.
Dobie je to vidét na Obr. 50, kde je porovnani vzorkt z rychlofezné oceli. Je to zpiisobeno
vétSi houZevnatosti této vrstvy. To mé za nasledek nahromadéni materialu pied hrotem. To
nam zpusobuje narlst koeficientu tfeni. Stejné jako v pfipadé akustické emise 1 zde mliZeme
fici, ze ¢im mensi hrot pouZzijeme, tim vétsi hodnoty namétime (Obr. 51 a Obr. 54).

Pti zkoumani morfologie vrypi je na prvni pohled vidét, Ze mensi hrot vyvolava v
povrchovych vrstvach vyraznéjsi deformacni namahéani a vnasi do povrchu vétsi pnuti, které
nasledn¢ zptsobi adhezivni nebo kohezivni poruSeni. KdyZz navic porovname vrypy se
zaznamy akustické emise tak zjistime souvislost S odtrzenim ¢asti vrstvy, kterou provazi
vyrazny narast akustické emise. Pii zkoumani Obr. 66 vidime, Ze nejvétsi deformace dosahli
vzorky s tenkou vrstvou karbonitridu titanu.
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7. Zavér

V rédmci bakalarské prace jsme provadéli méfeni a porovnani povrchovych vlastnosti na
dvou substratech a tfech povrchovych upravach. Cilem prace bylo porovnat naméiené
vysledky a vyhodnotit je. Prvnim pouzitym substraitem byla ocel tfidy patnact, druhym
substratem byla nastrojova ocel. Prvni povrchovou tpravou byla tenka vrstva nitridu chromu,
druhou tpravou byla tenka vrstva karbonitridu titanu a tfeti povrchovou tUpravou byla
duplexni vrstva vytvorena kombinaci iontové nitridace a tenké vrstvy nitridu chromu.
Vsechny vrstvy byly vytvoieny pomoci metody CAPD (nizkonapétové reaktivni obloukové
odpafovéni ve vakuu). Samotné méfeni probihalo v Ustavu termomechaniky AV CR.

Nejprve bylo provedeno hodnoceni nanoindenta¢ni metodou na piistroji Shimadzu
DUH 202. Pouzivali jsme dva rozdilné mody. V médu 2 se méfi indentacni kiivka v celém
pribéhu jejiho zatézovani. Nejprve se hrot dotkne vzorku a zaéne ho zatéZzovat az do
maximdalniho zatizeni. Nésleduje desetivtetinovd Casova prodleva a poté se hrot zacne
odleh¢ovat az do minimalni hodnoty. V médu 7 se také méfi indentaéni kiivka podobné jako
vV modé 2, ovSem v cyklické podobé€ s postupnym zvySovanim konecné normélové sily az do
dosazeni maximalni hodnoty zatizeni. Mod 2 byl pouzit s maximalnim normalovym zatiZenim
50,259 a200gamod 7 s maximalnim zatizenim 25 g a 200 g. Z namétenych vysledkt je
patrné, Ze nejvetsi tvrdost a zpevnéni povrchovych vrstev celého systému tenkd vrstva —
substrat ma vzorek z ocele tfidy patnéct s duplexni vrstvou, ktery ma zaroven nejmensi podil
plastické deformace.

Poté jsme zjiStovali adhezivné kohezivni chovéani systémul tenkd vrstva — substrat.
Hodnoceni probihalo na zaklad¢ vrypové zkouSky a na zaklad¢ statické vnikaci zkousky. V
obou piipadech se pouzil pfistroj scratch tester CSEM REVETEST. Pouzili jsme dva druhy
indentoru pro ziskani riizného druhu namahani. Vysledky z vrypové indenta¢ni zkousky byly
hodnoceny jednak na zéklad¢ studia morfologie poruSeni s vyuZitim materidlografického
mikroskopu a jednak na zdklad¢é studia pribéht zavislosti akustické emise na plsobici
normalové sile. Vysledky statické indentace byly vyhodnocovany na zakladé studia
morfologie poruseni v okoli a uvnitf vytvofenych vtiska.
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