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Abstrakt

Diserta&ni prace se zabyva mechanickymi vilastnostmi tenkg&tu odolnych
tvrdych wrstev. Redstavuje metodu dynamického testovani tenkychy¢vrdvrstev
na no¥ zkonstruovaném prototypu dynamickéhoéiide oru. HinaSi srovnani
se standardnimi metodami zkouSeni vrstev a mlgplje o nové experimentalni
vysledky dynamickych teét wstev. V neposlednifadd se zabyva prepatraimi
technikami vrstvovych systéhmanesenych naizné podlozky a jejich charakterizace
pomoci optické a elektronové mikroskopie.

Klicova slova

Dynamicky tester ¢tu tenkych tvrdych vrstev, tvrdé kompozitni vrst\B\D,
CVD, pin-on-disc, nanoindentace, elektronova mikogse,
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Abstract

The thesis deals with mechanical properties of Haird wear-resistant coatings.
The work presents a method of dynamic testing @i tlard coatings on a newly
constructed prototype of impact wear tester. ltvmtes a comparison with standard
methods of layer testing and presents new expetahessults of dynamic impact wear
test of the coatings. Finally, the thesis covergppration techniques of thin film
systems deposited on various substrates and theiracterization using optical
and electron microscopy.

Keywords

Dynamic Impact Wear Test, hard composite coatiRyD, CVD, pin-on-disc,
nanoindentation, electron microscopy,
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1 Uvod

Twrdé tenké wrstvy deponované magnetronovym napéasm nebo dalSimi
technologiemi (jako obloukové odfmevani, CVD, PACVD) se pouZivaji ve strojirenstvi
natezné nastroje, néklad vrtaky, piky, frézky, zavitniky a rychlezné noze. @Gtu
odolné vrstvy se také nanési na dalSi nastrojergkioiky, formy pro vsikovani plast
a dalsi. Tyto vrstvy maji&Si tvrdost a pruznost neZz samotné nastroje a tclgan
proto utitou dobu ped opotebenim. Dale se vyuZivaji pro zvySeni Zivotnosti
elektrickych kontaki v elektrotechnice, energetice d@aek dalSich aplikaci. V posledni
doke jsou vyvijeny nové poviaky takzvané ultratvrdé kmmity a multivrstvy. Jedna
se o struktury povlak kde se $tdaji velmi twrdé krystalické wvrstvy na bazi TiNX
nebo NbNx a houZevnaté amorfni wvrstvy, filelhd na bazi C-N nebo $M,.
Tyto povlaky se vyzraljji velkou tvrdosti a odolnostitti mechanické mu namahani.
Nanesena vrstva obsahuje tvrdé krystaly v pruznérichaJe odolna proti &ni
deformaci a trhlin, protozZe tyto deformace se zagtana rozmezi krystalické a amorfni
faze. DalSi vyhodou je sniZeni koeficientart, coZz ma za nasledek snizenfeoh
nastroje. Ztoho plyne moznost nepouzivat chladkapaliny, to je vyhodné
z ekonomického, ale i ekologického hlediska. Naop#k pouziti chladici kapaliny
maZzeme vyraz& zvysSit feznou rychlost, a tim i produktivitu. Snizi se dpbeni
nastroji a prodlouzi jejich Zivotnost.

V posledni dob se okru odolné vrstvy vyuzivaji v zazehovych a &mvych
motorech pro ochranu veritil zdvihatek, vékovych Hideli a dalSich pohyblivych
sowasti. Vrstvy zde maji za ukol zastoupit mazivii gtartovani, nebo ho zcela
nahradit. Diky nizkému koeficientdeni se dé snizovat spgebu paliv a snizovat
emise. Vyuziti vrstev v motorech se nejprve obgevie Formuli 1 pro zvySeni vykonu
a Zivotnosti extremin namahanych s@asti. Dnes je jejich pouziti wbre vyrdbenych
automobilech vynuceno sginim emisnich limit stale gisnsjSich ekologickych norem.

Pri navrhu vlastnosti systému substrat - vrstva jglutezitejSi mala rychlost
opotebeni a Unavova odolnost povilaku. Standardni tastometody (scratch test,
mikrotvrdost, ballon-disc, pin-on-disc) v tomtdigad nedavaji ucelenou informaci
o chovani povlaku v provoznich podminkach, kdy fstroj dynamicky namahan.
Redenim je dynamickd razova zkouska (Dynamic Impattar Test DIWT).
Prvni zminka otomto Zsobu simulace provoznich podminek je uvedena v [1].
U tohoto testu je vzorek se zkoumanou tvrdou vistwgstaven opakovanym nataa
sondy zako&ené tvrdou kutikou z karbidu wolframu.

Prace se za#ni na charakterizmmi metody pouZzivané pro vyhodnocovani
funkénich vlastnosti vrstev. Zafeni €chto charakterizaci souvisi revaze

—-11 -
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s mechanickymi vilastnostmi tvrdychéad odolnych poviak deponovanychiaznymi
technologiemi. Podrokén bude popsana metoda testovani tenkych tvrdychewrst
pomocidynamického testeru a souvislosti s dalharakterizanimi metodami.

Dynamicky tester vyvinuty na Ustavitigtrojové techniky AVCR ve spolupréaci
s Ustavem mikroelektroniky VUT v Bénpracuje na principu elektromagnetického
kladivka. Tento tester se skldda ze dvou hlaviédti - mechanické a elektronicke.
Mechanick&cast je na prvni pohled jednoduché konstrukce, ajstak na ni kladeny
zna&né naroky na ig@snost a odolnost. V finehu testu je vyZzadovano, aby sonda
s kulckou dopadala na &éené misto zriaou silou (az 600 N) a stasr, aby se osa
dopadu neodchylovala od pozadovaného migéa v jednotek mikromedr Sodasr je
nutné uvazit, ze &¥ny provoz pistroje se pohybuje wadu 10 Gderm za rok.
Elektronickacast ma za Ukol zpracovat signaljchazejici z piezoelektrického senzoru
a soudasr® napajet pozadovanym iiméhem proudu elektromagnet, kterym je
pitahovano kladivko. Cely test jé¢izen a monitorovan prdasidnictvim mfici
pocitatové karty obsahujici A/D a D/Arevodniky. Pomoci pdtacoveho programu
jsou vyhodnocovany vysledky kazdého testu pro stiekié porovnani mezi dalSimi
testy se stejnymi vstupnimi parametry.

—12 —
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2 Cile diserta €ni prace

Predkladana disertai prace se zabyvargdevSim mechanickymi viastnostmi
tenkych otru odolnych twdych vrstev. Dale se zabyva prepmirai technikami
vrstvovych systéiin nanesenych natizné podloZzky a jejich charakterizace pomoci
optické a elektronové mikroskopie.

Jednotlivé cile disertai prace byly stanoveny takto:

1. Zviadnuti unikatni technikyezi tenkych twdych struktur vyuzivanych
pro ziskani informace o struktu a materidlovém sloZeni powviakoptickou
a elektronovou mikroskopii.

2. Stanoveni postudp vybér parameti dynamického testovani poviak
Pro testovani tenkych tvrdych wrstev v dynamické@fimu je nutné navrhnout postup,
jakym budou tyto wrstvy testovany a vyhodnocovaayaké parametry budou nejlépe
vypovidat o testovanych systémech. Navrhnout odi@ici vystupy této metody,
které budou pouzitelné hla¥pro vyrobce twrdych étu-odolnych povlak.

3. Porovnani dynamické metody testovani se stanéairdnetodami diagnostiky
mechanickych vlastnosti twdych wrstev. Tato dymk@i metoda bude srovnana
se standardnimi  tribologickymi  diagnostickymi metod jako pin-on-disc,
nanoindent&ni metody, réieni adheze nepodchycujici dynamické chovani systému

4. Pouziti navrzenych diagnostickych postup pro charakterizaci tvrdych
otruvzdornych vrstev vytienych fiznymi depozinimi technologiemi v aplikacich,
kde je systém podlozZka-vrstva dynamickyzavan.

5. Vyhodnoceni viivu tepelné zde na dynamické chovani systému
vrstva - podlozka. Vyhodnoceni vlivu rozdilnych tens na identickych podloZkach
avyhodnoceni vlivu rozdilnych podloZzek ovrstvenycidentickymi poviaky
na dynamické chovanitohoto systému.

— 13—
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3 Souéasny stav problematiky

Pro pochopeni problematiky diagnostiky tenkych yatd vrstev je iteba seznamit
se s uritym okruhem standardnpouzivanych diagnostickych metod aisproji.
Na za&éatek je vhodné zminit se o mikroskopii a mikroskdpezakladnim prostdku
pozorovani a dokumentace, vtomtorippck nagiklad struktury a povrchu
charakterizovanych vrstev.

3.1 Opticka mikroskopie

Opticka mikroskopie, historicky nejstarsi, vychaei zakoh optiky a pouziva
sklerné ¢ocky sestavené do objektivu a okularu. Opticky mikoys je zdizeni
ke sledovani drobnych igdngta v optickém oboru za pomoci soustavpcéek.
Vynalezen byl v roce 1590 H. Janssenem a jeho syndaolandsku.

Dnesni optické mikroskopy pro materialov&y pouzivajiradu optickych metod
pro zvysSeni kontrastu strukturnich sasti material. Optické metody jsou zejména
swtlé a tmavé pole, polarizované ¢de, fazovy kontrast, interferéni kontrast
a pouziti filtra [2].

Do skupiny optickych mikroskap Ize za&adit i mikroskop konfokalni. Jedna
se o opticky mikroskop, ktery ma vysSi rozliSovachopnost danou detekciésia
pouze z ohniskové roviny objektivu. Konfokalni nakkopy jsou dvojiho typu. Prvni
pouziva rotujici Nipkowotw kotow s mnoha clonkami a druhy typ pouziva
vychylovaci zaéiizeni MEMS (Micro Electro Mechanical System) proeskvani
laserovym paprskem vrowinX a Y znazoréné na obrazku 3.1.2. Zastupcem
konfokalnich mikroskop s vychylovanim laserového paprsku je iilalad Olympus
LEXT OLS3100. Jako zdroj stla se pouziva polovothvého laseru o vinové délce
408 nm. Paprsek laseru je fokusovan na clonku, hdic objektivem a dopada
na vzorek. Odrazené &lo prochazi zpt objektivem, dale je zaastno do dalSi clonky
a dopada na fotonas@biToto usptadani zajisti, Ze bude detekovandtkv pouze
zohniskové roviny objektivu. Posouvanim objektivurovingé Z ziskdme &kolik
desitek az stovekezi, ze kterych se nasleglmypaiita vysledny obraz. Timto postupem
také ziskame informaci o poloze jednotlivych Bodvrovik Z a dostaneme
tak trojroznérny snimek povrchu, vyuzitelny pro¢heni profiii a drsnosti. Mikroskop
LEXT OLS3100 obsahuje i zdroj bilého éla pro zobrazeni barevnych sniink
Kombinaci barevnych snimika informaci o poloze jednotlivych bddv rovirg Z
je mozné vytvéeni barevnych sniniks velkou hloubkou ostrosti. Vyrobcem udavané
zwtSeni se pohybuje od 120x az 14400x a rozliSemivik X a Y v konfokalnim

—14 —



Charakterizace nanostruktur deponovanych PVD a CVD technologiemi

modu je 120nm a v ose Z 40nm, coZ jsou mezni hgdoot pouzity objektiv 100x. [3]
Optické usptadani mikroskopu je na obrazku 3.1.1.

408nm UV optical system
7 Photomultiplier

. €. Confocal optics with
e “ circular pinhole
CCD e

Halogen lamp

Obrazek 3.1.1. Optické usfalani mikroskopu LEXT OLS3100

2-dimensional scanner (conceptual illustration)

MEMS scanner

" Incident ray :

o,
Obrézek 3.1.2. Zdzeni pro vychylovanilaserového svazku ve dvolchbséa

Diky mozZnosti pesného a reprodukovatelnéhgéreni ve 3D miZzeme mikroskop
pouzit pro mdieni tlousky vrstev, topografie povrchu, drsnosti povrchulikessti zrn
v metalografickych vybrusech a dalsi.

3.2 Elektronova mikroskopie

Elektronova mikroskopie slouzi k zobrazovani a stutiikrostruktury objeki.
Na zaklad fyzikalni tvorby obrazu &lime elektronovou mikroskopii na dva zakladni
druhy, a to na transmisni elektronovou mikroskqiEM - Transmission electron
microscopy) arastrovaci elektronovou mikroskop®BEK - Scanning electron
microscopy).
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Inte rakce primarnich elektrona se vzorkem

Behem interakce primarnich elektiorse vzorkem dochdzi ke srazkovym
procesim. Ty je mozné éit (podle zakorh zachovani energie a hybnosti) na pruzné
anepruzné. O pruzném rozptylu mluvime ippd, kdy primarni elektrony z#mi
pouze smr a zachovaji si svougpodni energii a hybnost. U nepruzného rozptylu
dochazi k pedanicasti energie atoim Ilatky, které mohou proces opakovat artaalSi
elektrony. Mozné fyzikalni signaly vyvolané dopadeprimarniho elektronového
svazku jsou zobrazeny na obrazku 3.2.1. VSechnyhydrsignal, s vyjimkou
rentgenového z@ni a Augerovych elektrdn(AE), nesou informaci o morfologii
vzorku. Pro chemickou analyzu se vyuZivaji AE¢tm odrazené elektrony (BSE),
katodoluminiscence a rentgenové fezdi. Pokud je poZadovana informace
o krystalografii vzorku, vyuzivaji se BSE, prochidzeelektrony a rentgenoveéizni.

Primarni svazek
elektronu

Augerovy
elektrony OdraZené elektrony

LuminisCnce 3 kundami elektrony

Zafeni

Preparat

=
Lo ]
- |
i
(=]
oy
]
=

Obréazek 3.2.1. Druhy signalu vyvolané dopadem pririth elektror [4].

Nositeli informace o chemické vazllgsou AE a rentgenové izni. Sekundarni
elektrony mohou nést navic informaci o elektromaigkgch viastnostech vzorku.
V zavislosti na druhu zpracovavaného signdliiwweme dostat informace o povrchove
topografii, lokalnich zgnach v materidlovém slozZeni a ceédék fyzikalnich viastnosti
vzorku. Z energetického hlediskalidne elektrony, které se emitovaly ze vzorku,
na zgtne odrazené elektrony (BSE) a sekundarni elektrorg).(Stanovena hranice
mezi SE a BSE je 50eV [5].
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Transmisni elektronovy mikroskop (TEM)

Transmisni elektronovy mikroskop je moZné popsdb jasloZité technické
zatizeni, které umailje pozorovani prepan@tdo tlousky 100 nm pi vysokém
zwtSeni a s velkou rozliSovaci schopnosti.

Popis mikroskopu

V zakladni skini mikroskopu je umighéa fidici elektronika a vakuovy system.
V tubusu mikroskopu se nachazi elektronova tryakaglerator elektralh magnetické
¢ocky os\ttlovaci a zobrazovaci soustavy, pozorovaci komdreelém objemu tubusu
je udrzovano vysoké vakuum.

Jako elektronova tryska slouzila obvykle katodazkaveného wolframového
vldkna, v dnesnich modernichizeni byva jiz nahrazena jinymi materialy, kteréjima
nizsi vystupni praci pro emisi elektiofnag. LaB6). PodstathmenSi velikost zdroje
elektrormi, vysSi koherenci, vysSi monochromiatist a asi 1 000x vySSi sravou
proudovou hustotu maji autoemisni elektronové yyéield emission gun — FEG).
Nevyhodoudchto zdroji elektrorii je nutnost dosaZeni ultravakuadu 10" az 108 Pa.
DalSi dilezitoucasti mikroskopu je objektivov@cka. Na jeji kvali€ zavisi rozliSovaci
schopnost, a tedy rozsah moznosti pouziti mikrosk6p

(a) ' | ( b) I_\/J elektronova tryska

akcelerator

e
Ty

| kondenzor 2
-d
cbjektiv
% |E mezicocka
g |E projektor

fluorescencni
stinitko

_ fotograficka deska

. videokamera

Obrazek 3.2.2. Trans misni elektronovy mikroskopzgi)zeni, (b) schéma TEM [6].
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Rastrovaci (skenovaci) elektronovy mikroskop (SEM)

Mikrostruktura je v rastrovacim elektronovém mikeogu studovana ve vakuu
pomoci elektronového svazku. Opticka soustava u SHeMskladéa z ostlovaciho
systému, kam p#t elektronova tryska a kondenzor. Zobrazovaci syst&ori
vychylovaci civky a objektiv. DalSimi komponentaBEM jsou detektor, modulai
systém, obrazovka a vygetni technika.

Elektrony jsou emitovany z katody. Emise je zal@ewa dvou procesech,
autoemisi a termoemisi. Zdroje elektiomohou byt dale autoemisni, termoemisni
a Schottkyho. Emitované elektrony jsou urychlovamjektrostatickym polem
v elektronové trysce. Termoemisni elektronovoukuyssori katoda, Wehnelt valec
aanoda. Elektronovy svazek vychdzejici z katody uygravovan a zadstvan
elektromagnetickymic¢ockami a nasledh rozmitan po povrchu vzorku. Elektrony
interakci s hmotou vyrazi ze vzorku elektrony, ned® samy odrazeji. Signalni
elektrony jsou vhodnym potencialentitpahovany na detektor, ktery vy#asignal
upraveny pro zpracovani v zobrazovacim systému [5].

6V -100V 5-50kV
U, Uy U

Katoda

Zobrazovacl monitar

Coéka

(kondenzor)
.’ﬂlflllf‘

S

rrrrrd

T

Rastrovaci
generator

Cocka
{objektiv)

Video
zesilovadt

-

Vzorek
SC, EBIC

Obrazek 3.2.3. Schéma rastrovaciho elektronovékmskopu [4].

Analyza ED (Energiow disperzni metoda)

Souésti modernich elektronovych mikroskKojsou i izné analyzatory slouZzici
ke studiu sloZeni zkoumanych latekasto se setkdvame s energiodisperznimi
analyzatory.
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Energio¥ disperzni analyzator fgazuje kazdému prvku spektralnfaru
na zaklad jeji energie. ED #dzeni je schématicky znaz@&no na obrazku 3.2.4.

Svazek primarnich
elektronii ~

11

Vzorek ) .
Rentgenové zafeni

Obrazek 3.2.4 Blokové schéma ED analyzatoru [7].

1- Si(li) detektor, 2- okénko propustné pro rentpen z&eni, 3 - napajeci zdroj,
4 - kryostat, 5- fedzesilova, 6- zesilovd, 7- obvod odstrami nakupeni impulg
8 - analogo¥ digitalni konvertor a mnohakanalovy analyzator, \§stupni zéizeni
(tiskarna), 10- pdita, 11- monitor

Analyzovany bod na povrchu vzorku, déjfhdopada tenky elektronovy svazek
je zdrojem vyziovani celého rentgenového spektra (spojitého iakiteristického)
do prostoru nad vzorkem. Podtitym pevnym Uhlemny (tzv. vystupni thel, nap40 °)
vzhledem k rovié povrchu vzorku je na tento bod nasavan polovodiovy detektor.
Na r¢j dopadaji ze vzorku rentgenova kvanta, ktera jstetelkinim systémem
piemenéna na elektrické impulzy, jejichz amplituda je dind energii dopadajicich
rentgenovych kvant. Tyto impulzy jsou poté v anal&g digitalnim konvertoru
prevedeny do digitalniho tvaru a vedeny do mnohokamdio analyzatoru. Do kazdého
kanalu jdou jen impulzy odpovidajici cite energii rentgenovych kvant
(energetickeé kanaly jsou wolitelné po 10eV anebde¥). V mnohokanalovém
analyzatoru pak dochazi pociou, pedem zvolenou, dobt (doba sbru spektra)

k jejich n&itani. Timto zg@sobem dostaneme v mnohokanalovém analyzatoru celé,
zanalyzovaného bodu vzorku vygé&é rentgenové  spektrum  (spojité
a na gj superponované charakteristické). fiklad tohoto spektra zobrazeného
na monitoru ED analyzatoru je na obrazku 3.2.5.0 Tepektrum lIze kvalitativn

i kvantitativre zpracovat péitacem, tj. vyhodnotit, které prvky jsou v analyzovaném
bod ptitomny a v jakém mnoZzstvi.
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Obrazek 3.2.5. Ukazka spektra z ED analy zatoru [7].

Vyhodou ED analyzatoru je velka rychlosddov desitky az stovky sekund)
ziskani a vyhodnoceni celého rentgenového spekjeimou. Jeho nevyhodou je horsi
spektraini rozliSeni (cca 130 - 140 eV u Si(Li) akedri a 110 - 120 eV u Ge
detektoi), které v gkterych ripadechdsre se gekryvajicich spektralnictar riznych
prvka zptsobuje neschopnost tyto prvky od sebe rozliSitrS$teypy ED analyzatdr
vyuzivaly pro svowinnost tzv. pamyslové pgitace, protoZze v dob jejich vzniku
neexistovaly dnesni pdace typu PC. Proto se i konstrukce ED analyzaaepzejména
fidicich a vyhodnocovacich gitect vetns zobrazovacich a vystupnich jednotek
od riznych vyrob@& vzajemg liSily a jejich jednotlivé ¢asti nebyly zarnitelné.

V sowasné dob jsou rozdily spiSe jen vasti detektoru a vlastniho analyzatoru,
zatimcotidici a vyhodnocovagiinnost provadi klasicky patac, a to ¥etre monitoru
a vystupnich jednotek [7].
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3.3 Maéreni tvrdosti material a

Testy k ukeni tvrdosti materidl lze clit do dvou zakladnich skupin
podle zgisobu zatZzovani vzorku (statické a dynamické§i podle deformace
zkoumaného povrchu (elastické a plastické).

Tabulka 3.3.1. Metody néfeni twdosti

Metody méreni twdosti

Staticko - plastické| Dynamicko - plastick§ Dynamicko - elastické

Brinell Poldi kladivko Shoreho skleroskop
Vickers Baumannovo kladivkdg Duroskop
Rockwell

~ v

Jako Skala hodnoceni tvrdosti slouzZi¢asgji Mohsova stupnice, ktera se sklada
z deseti hodnot, kterym j&ipazen odpovidajiciifrodni material.

Tabulka 3.3.2. Mohsova stupnice tvrdosti roz¥ena o dalSi materialy

c. Mhos Material Chemicky vzorec Tvrdost [GPa]
1 1 Mastek Mg3Si4010.Mg(OH), 0,02-0,1
2 2 Sadrovec CaS0,4.2H,0 0,3-0,8
3 sal NacCl 0,3-0,9
4 3 Kalcit-Vapenec CaCOs3 0,6-1,0
5 Galenit PbS 1,1-1,5
6 Fluorit CaF, 1,6-2,6
7 5 Apatit Cas(P0y)3(Cl,F,OH) 2,5-54
8 Scheelit CaWQO, 5,5-7,0
9 6 Ortoklas-Zivec KAISi;Og 4,5-7,1
10 Magnetit Fes04 6,0-8,5
11 7 Kfemen SiO, 10,0-12,5
12 Topaz Al,Si04(F,0H), 14,0-18,0
13 Karbid wolframu WC 17,5-18,5
14 9 Korund a-Al,03 20-24
15 Karbid titanu TiC 30-34
16 Bor B 34-36
17 Karbid kfemiku SiC 38-41
18 Karbid béru B1,C3-B13G 40-48
19 Nitrid béru B-BN 70-80
20 Polykrystalicky Diamant C 80-90
21 10 Diamant C 90-100

Mohsova stupnice v3ak neni prakticka pro pouZzittahnickych oborech (uziva
se v mineralogii), a proto se zaw§idiné stupnice, které davaji vypovidajici hodnoice
pro zvolené r¥eni. Vtabulce 3.3.2 je Mohsova stupnice ¥ o dalSi
materialy [30], pedevSim v oblasti tvrdych matefiamezi korundem a diamantem.
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Nanoindentace

Diagnosticka metoda spivajici v fizeném zatzovani diamantového hrotu
o plesig definovaném tvaru arozmech, ktery pronikd do wrstvy (hloubki&dow
nanometry), se nazyva nanoindentace. Pomoci tdésta Ize ufit tvrdost nanesenych
vrstev a jejich modul pruznosti, tedy elastickéstiosti materialu. Tyto veliny
uréujeme z indentani kiivky, ktera vznikd kontinualnim monitoringem &&bvé sily
a polohy indentoru (metoda DSI ,Depth Sensing Itdon®).

Nanoindentace se obvykle sklada tefdzi. Nejdive probiha tzv. z&fova cast
testu, kde je monitorovardzené pronikani hrotu do vrstvy. Poté nasleduje jaeep”,
tedy maximalni zatizeni povlaku pociimu dobu. Posledni fazi jgzené odletovani
zatZe az na nulovou hodnotu. Charakteristicky tvareireni kiivky je ilustrovan

na obrazku 3.3.1.

A
b=
(o]
= Max. zatizeni Creep
=
N
15
1E
. S
> N=]
o |
%O\{b s : :
X - 2
A g =
S !
L
2
s}
Q
Posunuti

Obrazek 3.3.1. Indendai kiivka

Aby byly nandtené hodnoty vypovidajici, musime zajistit homogerfhze
(alespai v uktittm objemu) a rovinny povrch vrstvy. Hroty, ktgrnikaji do objemu
zkoumaného materidlu mohou miizny tvar. Nejastji se setkavame se sférickym,
pyramidalnim (trojpokd pyramida - Berkovick) jehlanovym ¢{tyrboky jehlan -
Vickers) tvarem.

Twdost materidlu H je definovana jako odpor, ktery material klade
proti vnikajicimu &lisku, tedy indentoru. Obeéitee tvrdost popsat nasledujici rovnici:
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kde v citateli je vynaSena maximalni hodnota ézawvé sily a ve jmenovateli
kontaktni plocha.

K popisu tuhosti materialu se uziva w@la zvana elasticky modgl Jeji vypget
se provadi pomoci slozitych numerickych mad@bvykle metodou kor@ych prvk).
Efektivni modul pruznosti je definovan jako:

kde indexi ozn&uje indektora v je Poissonoveéislo.

Vickersova tvrdost

V této disertani praci byl pouZit jako indentor diamant ve tvajhlanu,
jehoz vrcholovy thel je 136°. Pro vy§et tvrdosti poté plati:

H — Frmx
A
2
Az—9
2sin(a 12)

H, 51854';—?

kde A je plocha vtiskuF je maximalni sila z&¥e pisobici na materiald je
aritmeticky paimér délek Uhlopicek zbylého wvtisku @& je vrcholovy Uhel (136°).

Analyzou zatZovacich a odlelmvacich Kivek Ize utit tyto veliciny,
které popisuji material:

Univerzalni tvrdost Hy, ktera vsob zahrnuje jak elastickou, tak plastickou
deformaci materialu a Ize ji &it z ndsledujiciho vztahu hfax je maximalni hloubka
vtisku zatizeného indentoru) :

- F
26430 °

u

Plastickou tvrdost Hp, ktera nam vypovida o odporu materialu k plastické
deformaci:

H o = F—rmxz
26430,

kde h, je prisetik tetny sestrojené na odkdvaci Kivce v bo@d Frnax a oSy
hloubky vtisku, neboli

F

h, = -
= P dF /dh
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Efektivni modul pruznostiYyu nebo taktéZz ozkdavany jako modul elastické
vratnosti, ktery nahrazuje Youing modul pruznostia je dan:

1 _1 1-v,

YHU Er Edia

kde

E:&dp/dnm)
2 JA

kde E; nazyvame redukovany elasticky modulgia je Poissonovoéislo
pro diamant &Egia je Youndiv modul pruznosti pro diamantlF/dhmax je smérnice
tecny k odlelovaci Kivce, a to na zsitku odlebiovani, kdy je piibéh této Kivky
téntt linearni.

, A=2647

max

Obrazek 3.3.2. Graf popisujicitgaeh vtiskového testu [8]

a - zatzovaci Kivka, b — odlelRovaci Kivka, c — te&&na k odlebovaci Kivce
pri Fmax hr — plasticka hloubka po Uplném oddeimi, h, — redukovana hloubka vtisku,
je to prisetik te¢ny c a osyh, hmax— hloubka dosaZe n&igatzi Frmax

Z vySe uvedeného strmého popisu lzetfici, ze nanoindentmi meéfeni jsou
nezbytna k ufeni elastickych vilastnosti matefiall malych objemech, jakymi jsou
nagiklad nami zkoumané tenké wvrstvy. Tato testovaci mewalaneustale rozviji
jak z hlediska vyvoje stale dokonalejSichtizani, tak i v oblasti zpracovani
a vyhodnocovani nattenych dat stale dokonalejSimi programy. Interpretace zyskan
vysledki vSak neni zcela jednozima, jelikoZz je moZzné vyuzitadu model,
jejichZ platnost vSak neni jednoZng.
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Obrazek 3.3.3 Ukazka povrchu vrstvy po nanoindente&ersovym hrote m.[38]

M éxici zarizeni
V této praci byly wrstvy testovany naizeni Nanolndenter XP stidavnym
modulem CSM s pouZzitim Berk@wiva indentoru (pravidelny trojooky jehlan).

— =

Obrazek 3.3.4 Zazeni Nanolndenter XP

— 25—



Charakterizace nanostruktur deponovanych PVD a CVD technologiemi

Zaiizeni umo#uje zatizeni materialu v rozmezi @6 10)N s pesnosti 0,05IN,
maximalni hloubka proniknuti indektoru do materi@®00um s rozliSenim 0,01 nm.

Pridavny modul CSM (continuous stiffness measuremekbntinualni ngeni
tuhosti) umo#uje nefit kontaktni tuhost kontinuadnv pribéhu zatZzovani. Pi metod
CSM je k primarnimu zatiZzeni superponovano velménscil&ni zatizeni s frekvenci
0,05 - 200 Hz a amplitudou 60 nN - 300 mN:

10,05

100 o —— Maminaini sita ——  Nominglni sils

Budici sila

995

20 40 50 &0 100 485 5 503
Basz 3] Easz [3]

Obrazek 3.3.5 Grafy &ieni Nanolndentorem XP

Pristroj zaznamenava a analyzuje odezvu materialtent® zgisob zatZovani,
takZe Ize zaznamenat hloubkové ¢maymn hodnot nanotwrdosti a indettsiho modulu
pruznosti v pbéhu pronikani indentoru do materialu.

3.4 Zkousky adheze

Jednou z hlavni vlastnosti tenkych vrstev je jefdiheze, tedyifinavost vrstvy
k substratu. Zakladni a nejroiEEjSi testovani adheze je wrypova zkouSka,
tzv. ,Scratch test”. V praxi se pouZivékolik dalSich test adheze, jednim z nich je test
adheze pomoci lepici pasky. Dalsim je pomocickaleprilepeného epoxidovym
lepidlem. Oproti Scratch testu jsou vhodri@v@azi pro vrstvy s adhezi nizSi nez je
adheze lepidla na pasce nebo &éle V tomto ohledu je vrypova zkouska vhog
pro testovani adheze vrstev nez zkousky s lepskiqpaa pilepenym vélekem.

i: podlozka  F F

l zaobleny

vrstva :
podloZka

Obrazek 3.4.1. Metody zkouSek adheze vrstvy k padlo
Vrypova zkouSka probiha plynulym #dbvanim indentoru, ktery se pohybuje

rovnokEzné s rozhranim vrstva — substrat. Indentor pronikéveorku a vytvéi vryp.
Timto se na rozhrani vrstvy se substratem gengnujgi a pi uréité hodno¢ zatizeni

— 26 —



Charakterizace nanostruktur deponovanych PVD a CVD  technologiemi

dojde k odtrZzeni vrstvy od substratu. Tato kritidk@ddnota udava miry adheze dané
Vrstvy.

Casto je adheze vrstev popisovana kfderitické hodnoty zatiZeriis i dalSimi
hodnotami, pi kterych nedochazi jeSk odsEpeni vrstvy od substratu. Z praktického
hlediska je vyhodné znéat i miru zatiZeri,kieré doslo k prvnimu poruseni vrstvyl,

k poruSeni vrstvyatSiho rozsahtic2 a k prvnimu odhaleni substratc3.

Obrazek 3.4.2. Kvalitativni popis st zatizeni materialu [9]

Obrazek 3.4.3. Uk&zka vzorku po vrypové zkouSce [9]
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Obrazek 3.4.4. Zézeni na provéghi vrypové zkousky[14]

Pristroj zaznamenava fich normalové Fn a tangencialni silyt pasobici
na indentor, hodnoty koeficientureni x = Ft / Fn a signal akustické emise
(AE elastické viny generované uveiim energie vniteé vazané ve strukie
materialu).

Hodnotu kritického zatizenic, pii niz dojde k poruSeni vrstvy, lze Zjdvat
nekolika zpisoby: pomoci fipojeného optického mikroskopu, pop pomoci
rastrovaciho elektronového mikroskopu, dép# o zpracovani zaznamenanych
zavislosti koeficientur¢ ni a signalu akustické emise na normalovém zdtizen

Dalsim testem adheze wrstev je ,Mercedes test'dhgese o statickou zkousku,
kdy se do vzorku s vrstvou vilgje indentor (Rockwell) silou 1500N. Na rozhrani
po vtisku vznika pnuti, kde se tiicdrobné trhliny. Pro vyhodnoceni testu se pouziva
mikroskop a tabulka ro#ztljici vzniklé posSkozeni do Sestid. Prvni tida popisuje
jendrobné prasklinky, dalsi pak wgtajici stupé poskozeni a posledni pak selhani
adheze. Jako vyhovujici se povaZzuji vzorkyii@EtHF 1 az HF 3.

HF 1 HF 2 HF 3

L

Obrazek 3.4.5. Rozdeni do adheznichitd pro hodnocenivrstev Mercedes testem
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3.5 Tribologické testy Pin on disc

Tato kvalitativni zkouSka slouzi k aani hodnoty koeficientuiéni utgité
materialové dvojice. Tato metoda jélelita z hlediska popisu zkoumaného materialu
a ukuje oblast jeho pouZiti.

Tieni je definovano jako odpor proti vzajemnému pahgvou &les v oblasti
styku jejich powrchh vtangencidlnim s#nu. Koeficient teni p je ugen
podle Coulombova vztahu [10]:

Kde Fije teci sila fisobici proti siru pohybu
Fn je normalové ztizenigsobici kolmo k s@ru pohybu.

M¢tici metoda sptivAd ve vtl@&ovani pevd uchyceného diska (ozndovano
jako PIN, fmiznych tvafi i materiat) definovanou silou do zkoumaného vzorku,
ktery se otéi uritou rychlosti viz. obrazek 3.5.1. Po ukemi testu se analyzuje mira
opotebeni PIN dliska, rozsah poSkozeni materialu autlggh koeficientu teni
v zavislosti na pé&tu cykla.

Obrazek 3.5.1. Test PIN on DISC
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Obrazek 3.5.2 Vzorek po testu PIN on DISC [43]

3.6 Mérenitlous tky vrstev

Jednim z dleZitych paramefr vrstev je jejich tlouga. Pokud mluvime o tenkych
vrstvach, tak fedpokladame, Ze tyto wrstvy maji celkovou titkugs vrozmezi
od desitek nanometido jednotek az desitek mikromieti/elmi ¢asto se na ochrannou
tenkou vrstvu musime divat jako na systém, kterylisge substratem tkjeden
funkéni celek. Tento wrstvovy systém se skladaékotika jednotlivych wrstev,
které jsou ziznych materi@i a maji Gznou funkci. Od substratu,
po kterém vyZzadujeme ditou pevnost atuhost, nasleduji obvykle mezivrstvy
zabrawjjici Steni trhlin a zlepSujici adhezi fudkich vrstev, které maji vysokou
odolnost w¢i opotebeni, nizky koeficienteni, popipad korozni odolnost. Je patrné,
Ze mgteni tlbusky takovych systéneni zcela trivialni. Dale bude popsardaiika
zpusoby ngteni na jednotlivychipstrojich.

3.6.1 Profilometr

Jedna se o t&eni pro kontaktni, nebo bezkontaktndremim profifi, popripad
trojrozmérnych map povrchu. Vifpadk kontaktniho profilometru je sondouékti
diamantovy hrot kuZelového tvaru a poliron kiivosti, nagiklad 0,0125 mm,
kterym se pohybuje po povrchu. Poloha tohoto h@tsnimana induktivnim, fiippad ¢
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kapacitnim snimg#m. Tento hrot je fiitlacovan ke vzorku nastavitelnou malou silou
(10 aZ 3QuN).

Bezkontaktni profilometry pouZivaji laseru nebcébhd s¥tla a pracuji #tSinou
na interfereéinim nebo konfok&lnim principu. \Ekterych gFistrojich je mozné pouziti
jak kontaktniho tak be zkontaktnihcifani.

Pro n¢teni tlousky vrstvy potebujeme na vzorku vytyib schod, popipadt mit
rejaké misto, kde je ostré rozhrani mezi podloZkowsavou. V rkterych gipadech
miaZzeme takovy schod vytiidb pomoci vhodného maskovani vzorkieg depozici.
V ptipadt jiz hotového vzorku, bezijpraveného schodu, Ize vyiib méfici misto
vrypem, fipadr selektivnim leptanim. Pro &freni tlousky tenkych vrstev (wadu
desitek nanomely je dilezité, aby podlozka &m dostaténé malou drsnost. Velka

drsnost povrchu byisobila velkou nef@snost rfeni nebo by gteni timto zgisobem
zcela znemoznila.

nm

ol fo N 2 )
ED: I
60

40 — F
20 ]
0]
20 1
40 [
60 4 |
80 1 [

0 0.02 004 006 008 01 012 014 016 018 02 022 024 026 028 03 032 034 036 038mm

Maximum height 92.9 nm
Mean height 91.2nm
Width 0.052 mm

Obrazek 3.6.1. #klad nefenitloud’ky vrstvy profilo metrem Talystep

Profilometru se také vyuZivatip meéreni drsnosti, profil po sctatch testu,
odstraginého materialu po tribologickém testu ,Pin-on-digtateru po dynamickém
testu o¢ru a v dalSich indentaich testech.

Pri méteni drsnosti vychazime &tto zvedenych velin:
Ra - primérna aritmeticka achylka profilu drsnosti

aritmeticky pamér odchylek profilu drsnosti od igdni cary profilu drsnosti
uvnitt vyhodnocované délky.

Rd:%ﬂy(x)|dx nebo Ra:%ily(x]
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m

Obrazek 3.6.2. Rmérna aritmeticka tchylka profilu drsnosti[11]

Rt - celkova vySka profilu drsnosti

souwet vysky nejvySSiho vystupku a nejnizSi prohkibprofilu drsnosti povrchu
uvnitt vyhodnocované déky.

Rt = ypma\x + yvmax

{
&déra vystupkd profilu

}

Yy max !
fo

&dra prohlubni profilu

Obrazek 3.6.3. Celkova vySka profilu drsnosti[11]

Rz - nejwtSi vySka profilu drsnosti

N 41

sttedni hodnota z absolutnich vySektipnejvysSich vystupk profilu a gti
nejnizSich prohlubni profilu v rozsahu vyhodnoccvaglky [11].

5 5
Z|ypmi| + Z|yvmi|
R —_i= i=1l

‘ 5

.meS

Yumi,
Yums

Obréazek 3.6.4. NedtSivySka profilu drsnosti[11]
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Priklad mereni drsnosti naijistroji Talystep.

0 01 0.2 03 0.4 05 0.6 07 038 09 1 1.1 1.2 1.3 mm

Maximum depth : 18 nm Ra =3.23 nm Maximum height : 45.8 nm
Area of the hole - 5.91 pm® Rt =34.3 nm Area outside : 5.95 ym*
Rz =26.3nm

Obrazek 3.6.5.#klad méteni drsnosti na profilometru Talystep.

3.6.2 Kalotest

Princip této metody sgiva v tom, Ze se do vzorku vybrousi kulovy vrchlik,
ktery se na prmetu jevi jako mezikruzi, obvykle se pouziva @aci se ocelova
kulicka o paimgru 10, 15, 20, 25,4 mm nebo 30 mm ieok, brusnou diamantovou
pastou o velikosti zrn mezi 0,5— 1,0 um nebo E&IO0,2 um, nebo suspenzi SiC.
Mikroskopickym promdienim pamétu dulku (kaloty) lze ziskat fislusné rozréry
umozZiujici vypciitat tlou¥ku posuzované wrstvy. Oblast pouziti je Sirok&a
od 1 az 100 pm s‘psnosti 2 — 4 %.

Tuto metodu Ize pouzit i pro&teni tlibufek jednotlivych sloZzek sendwaivych
vrstevnatych struktur.

vzorek

brousici kulicka

podloZka

Obrézek 3.6.6 llustrace kalotestu a naslednéhaugjbkaloty
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Vypocet tlou§ky vrstvy:

a=+ R -2 - R -2

a=2XY
2R

Obrazek 3.6.7 llustrace k vypiu tlou¥’ky vrstvy metodou kalotest

3.6.3 GDOES

(glow discharge optical emission spectroscopy) tick@ emisni spektroskopie
s buzenim doutnavym vybojem. Pouziva se pro hloubkoanalyzu chemického
sloZeni a tloudu vrstev.

Zakladem budiciho zdroje spektrometru s doutnavybojem je tzv. Grimmova
lampa, ktera obsahuje élsymetrické elektrody (katody a anoda). Systémtedekje
tvoren izolovanymi a vodou chlazenymi Cu deskami. Anddaleska je osazena
vymenitelnou valcovou dutou anodou (@ 2, 4 - nejpoudiyiE, 7 mm). Plochy vodivy
vzorek je uklddan na katodu (tepelny i elektricloytakt), gicemz analyzovany povrch
je chragn tsnicim krouzkem. Vnihi prostor vybojky se Werpa na tlak < 1 Pa,
poté se prostor naplini argonem na konstantni tidolika desitek Pa resp. 100Pa.
V Uzké S¢rbiné mezi katodou a anodou (0,1 — 0,2 mm) se Wtvelky gradient tlaku,
piicemZ vioZzenim vysokého n& mezi anodu a katodu se zapali vyboj, ktery je
omezen pouze na kruhovou plosku ohtanou vnitnim primérem anody. V dsledku
zaporneého potencialu vzorku jsou g arychlovany argonoveé ionty vznikle srazkami
elektrori s atomy Ar.Pri dopadu na vzorek je kinetickd energie ioptedana povrchu
vzorku, coz vede ke slozitému mechanismu wvehni atom z povrchu. Tento proces
ozna&ujeme jako katodické odpraseni. Uvirid atomy, po nasledné excitaci ve vyboji,
vysilaji charakteristické #Ani — atomové emisni spektrum. Takto vznikl&eph
vstupuje okénkem do optického spektrometru a j@ityyro viastni analyzu.
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Viastni spektrometr s klasickym usgdanim Paschen-Runge je osazen konkavni
disperzni mizkou, Rowlandovou kruznici, na které je umamst vstupni $trbina,
miizka, vystupni $tbiny a fotonasolde. Spektrometr je pew¥nspojen se zdrojem
doutnavého vybojegimZz je dosazena stabilni poloha optické osy mezojedh
a Rowlandovou kruznici. Vakuum je za$id dv¥ma rot&nimi vywvami, zvlag
pro zdroj doutnavého vyboje a pro viastni komoreksm metru [12].

3.7 Technologie nanédseni tenkych tvrdych vrstev

Na za&atku dvacatého stoleti jg§previadal proces napavani. Hlavni nevyhodou
napd@ovani je nizkd energie odjpaanychcastic a stim souvisejici porozita vrstev
anizka adheze. DalSi technologii, kterd zvelkadsti nahradila nagavani
je naprasSovani, které nyni s kombinaci s magneticlpplem (tzv. magnetronové
naprasovani) pokryva vysoké procentaisgbu pipravy tenkych vrstev. Diky vyssSi
energii  odprdSenych ¢astic vznikaji wrstvy slepSi adhezi a homogenitou
nezZ u napgVvani.

Dalsim podatem k vyvoji oboru tenkych wrstev byla mikroelektika,
ktera vyZzaduje stale dokonalejSi (homogenni, uinaké,...) wrstvy. V tomto oboru
se nejvice pouzivaji metody PECVD (Plasma Enhadeeimi@al Vapor Deposition )
k ptiprav dielektrickych a pasivaich vrstev, epitaxe kistu monokrystalickych vrstev
kiemiku, CVD (Chemical Vapor Deposition) a jeho mid@ife LPCVD (Low Pressure
Chemical Vapor Deposition) na vyrobu nitridovyclaspanich vrstev a dalSi. Velky
vyvoj apouZziti si vybudovalo také leptani pomoclzmatu jak vertikélnich,
tak horizontalnich struktur (tzv. via a trenchhteigrovanych obvodech.

Metody Fiprav mizeme rozdlit do dvou zakladnich skupin: fyzikalni a chemické
metody.

3.7.1 Fyzkalni metody piipravy tenkych vrstev (PVD)

Tyto metody jsou zaloZzeny na fyzikalnich principegko je nap#&vani,
¢i napraSovani materialz katody na substraty. Praigravu tenkych wrstev pomoci
PVD neni vyuzivano Zadnych nebespgch vysoce reaktivnich chemikélii = metody
ekologicky fijateliné. Tyto metody nepiwtbuji vysokou teplotu (150 °C — 500 °C) a Ize
pouzit i materialy substratu s nizkou toleranééiveplotnimu zatizeni. Také nizka
teplota snizuje pnuti ve wrstvkteré vznikd jak rozdilnymi teplotnimi s@initeli
systému wrstva — substrat, tak i samotnym proce@gm kapitola Pnuti v tenkych
vrstvach). DalSi vyhodou je relati&rvelmi dobrd schopnost oviladat proces, a proto Ize
vytvorit velkoutradu vrsteviiznych vlastnosti oigsnych tlougkach. Vrstvy pipravené
fyzikalnimi metodami séasto vyznauji dobrou adhezi a odolnosti proti ofmiie ni.
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Pomoci fyzikalnich metod se deponuji vrstvy dané nastroje z oceli, hliniku,
¢idokonce plasty (diky nizké pracovni tegjot Podstatou fyzikalni depozice je
vypaovani materialu ve vakuu nebo rozpraSovani materialtegu ve vybojich
buzenych za nizkych tidk Procesy probihaji véech fazich:

1) Pievedeni materiéldo plynného skupenstvi.
2) Transport par ze zdroje k substratu.
3) Vytvéreni (nist, kondenzace) vrstvy na substratu.

Nejcastji se lze setkat s PVD metodami jako je rapani, ¢i naprasSovani
(prevazr s kombinaci s magnetickym polem = tzv. magnetrénoaprasovani).

3.7.1.1 Naparovani

Tato metoda je zaloZzena na principu adpani materidlu ve vakuu
a na kondenzaci jeho par na substratu. Profostpai kowi jako Al, Cu, Ag se pouziva
ohfevu pfichodem elektrického proudu wolframovym dratem nebolybdenovou
lodickou. Limitujici je vtomto pipact teplota taveni wolframwi molybdenu
a jejich rozpustnost v nafmvanych kovechRizeni takového procesu ndpwani je
mozné pomoci krystalového oscilatorgnitiho rezonaimi kmitocet podle hmotnosti
napdaené vrstvy. Odpavanim pomoci elektronového svazku, obloukovéhoojeyb
Cilaserem mMzZeme nap#vat i €Zko tavitelné materialy. Vzhledem k roztaveni
materialu se zasobnik nachazi ve spddsii za&izeni (viz. obrazek 3.7.1).

1 1

Cerpani

Obrazek 3.7.1. Schematické znazarinapaovaci aparatury

3.7.1.2 NapraSovani

NapraSovani je zaloZeno na rozpraSovani materdda tkatody) energetickymi
ionty a naslednou kondenzaci rozpraSeného matemglaubstratu. lonty pracovniho
plynu (obvykle argonu) jsou urychlovany elektrickypolem a dopadaji na ter
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~ 7

kde vyrazicastici €i ¢astice) a naslednse usazuji na substrat. Vyrazesastice maji

vySSi energii nezip napaovani, a proto mohou tid homogen#jSi vrstvy s lepsi

adhezi, neZ je tomu u ndp&ini. RozpraSovani ter probiha v plazmatu v inertnim
plynu argonu nebo pro zvySeinnosti sndsi argonu a xenonu.

Modifikaci tohoto procesuianim reaktivninho plynu (dusik, kyslik,...) ziskame
moZnost napraSovat materialy jako jsou nitridy gxaddalSi. Mluvime pak o reaktivnim
naprasovani. SloZenim této &nh plyni miZzeme pak modifikovat vlastnosti
deponovanych vrstev.

Dalsi modifikaci naprasSovani s vyuzitim magnetickpble vznikla metoda zvana
magnetronové naprasovani.

3.7.1.3 Magnetronové napraSovani

Metoda magnetronového naprasovani je zaloZenazpagovani pevného ey,
ktery je katodou, ionty pracovniho plynu. Zdrojeranti je doutnavy vyboj
mezikatodou (t€¢em) a anodou (komorou) lokalizovanym pomoci silného
magnetického pole vblizkosti ter K nejvice ionizacim dochézi v mistech,
kde se kolmo protina elektrické pole s magneticlpie m magnetronu.

Magnetické pole je vytd@no sinymi  permanentnimi  magnety
nebo elektromagnetem, undisym zatetem. Fiklad magnetronu s permanentnimi
magnety je na obrazku 3.7.2. Zapbrnabité ¢astice se v tomto poli zachycuji
a nasled& se pohybuji po kruhovych drdhéach, coz prodluzejelh drdhu a zvySuje
pravdépodobnost srdzky s atomy argonu. Vznika tak hystdzma. Kladné ionty
pracovniho plynu jsou urychlovany elektrickym polesteti. Castice vzniklé
rozpraSenim se pohybuji k protilehlému substréatu.

Magnetronovym napraSovanimiaeme gipravovat vrstvy nejiznjSiho slozeni.
MuaZeme rozpraSovat tex z elementarnich prik slowenin, slitin, nebo sintrovanych
materiat. Privedenim reaktivnich plyin jako dusik, nebo kyslik @ieme vytvéet
nitridové nebo oxidové wrstvy. Biokem reaktivnich plyin a givedenym vykonem
na magnetron gZemeftidit stechiometrii deponovanych vrstev. Zdrojem gdautnavy
vyboj miZe byt stejnosirny vysokonaptovy zdroj, nebo vysokofrekvéni generator
pracujici obvykle na gimyslové frekvenci 13,56 MHz. Vyhodou pouZiti RF g@e&rioru
je moznost napraSovat materialy z nevodivyckttelRegulaci iontoveho bombardu
rostoucich vrstev Izeidit nekteré vlastnosti a strukturu poviak
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Obrazek 3.7.2. #klad modelu magnetického pole magnetronu [13].

3.7.2 Chemické metody gipravy tenkych vrstev (CVD)

Vrstvy vzniklé touto metodou se vyzngi vysokou odolnosti i opotrebeni,
samotny proces je vyhodny z ekonomického hledistek@ v fFipact, kdy se povilakuji
negistupné dutiny ¢i  drdzky. Nevyhodou je vysokd teplota procesu
(cca 800 °C - 1000 °C) a pouZiti vysoce toxickiatek v procesu (neekologické).

Vrstvy vznikaji diky chemickym procém v objemu plazmatu, re&ki slozky
jsou givadeény v plynném skupenstvi, za vysokych teplot sp@aguji a na povrchu
substratu se vytvavrstva progtednictvim heterogennich reakci.

Touto metodou lze fipravit velice ¢isté amorfni¢i krystalické wvrstvy (kovy,
polovodte,...).

CVD reaktory jsou relativh jednoducha a neépiS draha zéizeni. Velkym
omezenim pouziti je vysokd teplotatHem procesu, tedy Ize poviakovat pouze
ty materialy, které maji vysokou teplotni toleraacizniklé vrstvy maji vysoké tahoveé
pnuti, coz méa zray vliv na jejich adhezi.
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Obrazek 3.7.3 Ukazka CVD aparatury [14]

Metoda CVD matfadu modifikaci, které se vyzhgi urcitymi piednostmi
a tedy i okruhem pouZziti. Nejvice pouzivana je PECWPlasma Enhanced Chemical
Vapor Deposition).

3.7.2.1 PA(E)CVD (Plasma Assisted (Enhanced) Chemical Vapaposition)

Metoda je zaloZzena na zvySeni energie plynné aémpsé komde pomoci
jeji ionizace a aktivace v plazmatickém vyboji. dalt chemicky aktivovana plazma
umoZiuje snizit teplotu péébnou pro vznik vrstvy na povrchu substratu. Taétidee
vysokoteplotni reakce mohou é§pe probihat i na teplotn citlivych materialech
(substratech).

Vs

Teplota Bhem procesu dosahuje teplot cca 350° C (SirSi slupouzitelnych
substral, nizké pnuti zfisobené #iznymi teplotnimi sotiniteli systému wrstva —
substrat). Tato metoda je oproti klasické mu CVD haema sloZigjSi. Probihd zdéada
chemickych reakci (jako je excitace, ionizace, disce, zAchyt elektran disoci&ni
zachyt a fotoemise) a tedy neltlei presné sloZeni vrstvy i@d jejim testovanim
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(napr. FTIR, XPS,...). DalSi nevyhodou je vysoky bombandbtwy ionty kEhem
procesu. Toto je vSak nyni jiz eliminovano tzv. dfrekverEnimi reaktory, které kroén
standard& 13.56 MHz pouZzivaji jeStjeden zdroj o frekvenci okolo 400 kHz. Zatimco
vysokofrekvetini sloZzka slouzi ke generovani stabilniho vybojed@staténého
mnoZzstvi reaktivnicitastic, nizkofrekvedni slozka ovliviuje silu bombardu substratu
ionty a reguluje miru pnuti ve vrstvach.

MWPCVD (MicroWave PlasmA CVD, mikrovinna plazmaticka CVD
metoda)

Od klasické CVD metody se li§i nizkymi pracovnimplotami (&zrg 600° C),
pricemz nerani jeji princip.

PICVD (Plasma Impulse CVD)

SlouZi k depozici na substraty z plagko jsou PE, PC, PP a HDPE a téz sklovité
povrchy z SiIO2 a TiIO2.

LPCVD (Low Pressure CVD)

Metoda probihajici za nizSich tkPouziva se v mikroelektronice Kipraw
pasiv&nich vrstev. Nizky tlak ndm také owuivje homogenitu vrstev,
a tedy touto metodou jsodtipravovany i vrstvy o tloukach rkolika nanomefi.

CVD za asistence laserového #ani (Laser Assisted CVD)

Depozice indukovana iontovym bombardem (IBICVD)

3.8 Modelovani kontaktnich poli povlakovanych systé ma

Jestlize je material s tvrdym povlakem namahangdnpm mist silou ve snaru
normaly, zgisobi to deformace povlaku i materialu. Pro odhaavéhi povlakovanych
systénd, které jsou v kontaktu se subjekiizné tvrdosti, byl sestaven teoreticky model
[17]. Tento model fedpoklada tlak fisobici v bod na dokonale pruzny rovinny poviak
naneseny na pruzny substratcinkem tlaku dochazi k deformaci poviaku,
kdy se povlak vtlauje do substratu, coz vyvola nejen pohyb, aledpvsim podstatné
prodlouzZeni povlaku.

Navrhovany model vychazi z velkého posunu poviakiery je srovnatelny
s jeho tlougkou, cozZ se five nazvat jako ,membranovy efekt gtf To je zardeno
v pripadt, kdyz povlak je paicr¢ tuhy s vy8Si mezi kluzu nez substrat. Vysledky
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modelu ukazuji, Zze je lze pouzit pro odhad vladinoew navrhovanych kombinaci
systému povlak-substrat.

DiivejSi prace uvatii vysledky analytického popisu ipvazg pro malé
deform&ni posuny. Pro modelovani povlaku je vyznamna agiale deformaci rovinné
destéky, zvlast jeji nelinearni zavislost deformace naspbici sile, dokonce pro malé
posuny (zrény). DileZzity je deformani posun destky o rekolikanasobné velikosti jeji
tloug’ky. Jestlize deforntni posun destky je WtSi nez ¥tSi zlomek tloudky destiky,
pak destika musi byt tuzsi nezipdpokladaji teorie zkoumajici jen malé posuny.
To je proto, Ze prodlouZeni a ohyb désyijsou stejit vyznamné - obrazek 3.8.1.

P
‘ Membrane Stress

5 ‘..\_/;A{.” {
a2

Substrate reaction

Obréazek 3.8.1. Model bodového zatizeni vrstvy agedubstratu, membranovy efekt [17]

Aby se odhadlo pouziti nelinearniho popisu v dangiipadk, je nezbytné
sestaveni modelu.iPsestavovani tohoto modelu je mozné zvolit’bpfesny popis
pomoci teorie korych deformaci, nebo jednoduchy model d&stina elastickém
podkladu ¥etré vhodnych nelinearnich vztatpro velké deforméni posuny. Resna
teorie je velmi slozitd a existuje jerkolik dostupnychieSeni. Pro aplikace jéeba
zdlouhavych vypeetnich metod nap FEM. To je vyhovujici jen vifippads nékolika
uvazovanych kombinaci povlak-substrat.

Nicmérg velmi priblizna teorie nelinearni deformace dé&syi ma mnohem
jednodussi pouziti a vypet pro libovold zvolenou kombinaci trva na piteci nékolik
minut. Kron& toho pro bodové zatizeni hlavni vztahy dimenzioitél rozboru
poskytuji Kivky, z nichz Ize odvodit velké mnoZst@Senych fipadi.

3.8.1 Rozbor kontaktnich napéti v elastickém povlaku na elastickém

substratu.

V [27] je uvazovan systém povlak-substrat obsahujicdy tenky poviak
acasteéne mekéi substrat. Pomoci FEM-simulace Iz€iuvznikajici nagti na volném
povrchu pod poviakem a obou stranadch povrchu sysfiowmlak-substrat. Proble matika
ma zné&nou technologickou ezitost, podvadZ tyto systémy povlak-substrat maji
znané pouZiti pro sniZzeni ogebeni v iznych tribologickych situacich.

Bylo Zzistno, Ze Zivotnost povlaku negasto omezenaélinym opotebenim,
ale odtrzenim povlaku (porucha adheze) nebo lomleshezni porucha). OdtrZzeni
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zpusobi napti, které se objevi na stykové ploSe, zatimco kohgmorucha je dana
napgtim pod povlakem § povrchu. Proto ma zgay vyznam wit povahu a druh
téchto nagti a vyvinout metodu jejich minimalizace. Bylo 2§i&o, Ze odtrZzeni povlaku
je v podstat sloZzeno ze dvou lamavych postugProto sestaveni modelu vyzaduje
podrobnou znalost jak smi, tak i hodnot smykového n&gh Studium &chto nagti
pri proménném zatizeni musi zahrnovat jak normélové tak ngeacialni zatizeni
na povrchu povlaku. V naSentipac jde jen o normdalovou slozku, to jefipad
statického kontaktu.

Vychazime z roztleni tlaku, které vznikne Hertzovou indentaci hoswagho
elastického poloprostoru kulovym indentorem. Pranbgenni material jsou pohyboveée
zmeény na povrchu definovany tvarem indentoru, kterédlayy nagtova pole shodna
s poli vyvolanymi pomoci vioZzeného rozlozeni Hevadlaku.

V piipadt povlakovanych povrahbylo ukazano, Ze kdyz pohyby na povrchu jsou
popsany, rozloZeni tlaku ve stykové oblasti sediHertzova rozloZzeni a odchylka
roste s tvrdosti povlaku substratu. Nicéozcleni je velmi podobné pro paim
moduli < 4, coz pedstavuje Sirokou oblast uplam.

Podle [18] byly systémy povlak-substrat hodnocenoyngci hodnoticich metod
“scratch® a Rockwell indentaimi testy, tribologické vlastnosti pomoci systému
Jpin - ondisc* a za&tZovou zkouSkou optgbeni. Pomoci nanoindentace byly ziskany
hloubkové profily, tvrdostiH, modul E a elasticka odezva v procentech. &Zava
schopnost byla hodnocena odporem plastické defam@ /E*) a navaznosti
na zkousky opdebeni a Zivotnosti poviaku. Pomoci narazového redigl stanoven
dynamicky Unavovy odpor systému poviak-substrat. ibdentor ve tvaru kulky
zkarbidu wolframu o gmeru 2-10 mm [sobi sila az 400 N s frekvenci 15 Hz.
Patet dopad do naruseni poviaku byl az%@opadi.

Unavovy odpor byl vyjaien stupdm adheze mezi povlakem a substratem. Bylo
hodnoceno postupné a nahlé naruSeni povigkar test. Zakladni charakteristikou je
zavislost naruseni povlaku pro danou dopadovounsilp@tu provedenych udér

V praci [20] je aplikovano zkouSeni pomoci narazmvétestu Unavovych
vlastnosti povlak, zejména weni kritickych napti odpovidajicich Zivotnosti poviak
Autor z namfenych hodnot na testovanych vzorcich sestavuje sleévi sily
odpovidajici naruSeni povlaku nac¢po udefi a pomoci FEM-simulace v zatizeném
a nezatizeném staviwiuje Smithiva Wohlefiv Unavovy diagram.

Pomoci rastrovaciho elektronového mikroskopu {®vtna naruSena oblast v %,
kterd pro urity pocet dopad dava informaci o &ni poruch a naruSeni powviak
Procesy vyhodnoceni jsd&Seny pld pomoci vypgetni techniky.
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Pomoci kulového indentoru bylo zkouméano dynamickgotebeni a vliv
substratu. lanku [21] bylo pro #izné povlaky srovnano chovani poruch a objem
mista opatebeni jako zakladni metoda vyhodnoceni.

Systémy povlak-substrat jsou hodnoceny dale grem H/E?, ktery je definovan
jako odpor proti plastické deformaci a hodnoty jsdéany do relace s vysledky
narazovych test U vSech vzork byl proveden stejny @et Gdefi a srovnani pomoci
optického a SEM mikroskopu. Sledovanou &ebu je znEna objemu krateérs pa&tem
provedenych udér

Pro snad§si klasifikaci poruch se zavadi v [22] £6ny na indentanim krateru.
Kohezni poruchy jsouipvazg ve stedni zos, kohezni a adhezni v zbmezi stedem
a okraji krateru a kruhoveé lomy v zbakrajové.

Charakteristickou valinou vyhodnoceni kratérje razova odolnost, definovana
jako paet udef, pri kterych se objevi adhezni porucha.

Vzorky jsou hodnoceny optickym mikroskoperfi Ronstantnim pétu dopad.
Je hodnocen vliv substratu gepos materialu indentoru.

Na zaklaé@ metody FEM-simulace a vysletlkindetainich zkouSek je uvedena
v [23] metoda ueni Youngova modulu a twrdosti povlaku nezavisle sustratu.
Efektivni modul kontaktniho povrchu povilaku jecen z elastickésasti nansiené
zavislosti zatizeni na deforgam posuvu poviaku. Modul samotného poviaku jenor
ze zavislosti, odvozené pomoci FEM-simulace indaritdh viastnosti povlaku. Tvrdost
je dana srovnanim experimentalmc¢eného sedniho tlaku s hodnotami FEM-simulace
pii stejné geometrii kontaktu a zndmého goumtvrdosti. PomociiedloZzené metody
jsou viastnosti substratu glreahrnuty do vypéta a tudiz ziskané parametry poviaku
presrjsi.

3.8.2 Unava materialu

Unava materialu je proces #mstavu a vlastnosti materialu vyvolany cyklickym
namahanim. Jednou ze zakladnich Unavovych chaistitee Wohlerova kivka,
ozna&ovana také&asto jako S-N Kvka, udavajici zavislost gou cykli do lomu N
na amplitud nagiti o, (pri daném gednim napti) [15].
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Ac = 264
r—

Cas———

Amplituda nagti o,

mez Unavyo.

I
CNC '
I

\4

Ne Poet cykli do lomu N

Obrazek 3.8.2. Wohlerovaika (schematicky)aoy, — horni napti, o, — amplituda nati, og— doini
napsti, o, — stedni nagti.

Existence Unavy kav je podmigna a determinovana cyklickou plastickou
deformaci. Na mezi Gnavy je bez ohledu na typ r@teramplituda plastické
deformacefadu 10° jednosnirnd, neopakovand deformace tohaw@du nevede
prakticky k Zadnym makroskopickym 2mam materidlu, ani ke zZmam
v jeho vlastnostech. Teprve mnohonasobné opakoptastické deformace, Bytak
malé, Ze z hlediskaciného pojeti jde o z&tovani elastické, vede ke kumulativnimu
poskozovani karicimu Unavovym lomem. Elasticka deformace nevedekatnym
zménam materidlu, plasticka deformace naopak k neymatznénam ve struktie,
atedy ke zrnam vlastnosti materialu vede. V experimentébndti je tato zavislost
pouZzita na systém vrstva-substrat.
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4 Experimentalni €ast a vysledky

4.1 PFprava Fezu vrstvami

Pro pozorovani struktur s rozny viadech desitek nanomeétie mozné pouzit
TEM (transmisni elektronové mikroskopy). V mnohéippdech chceme pozorovat
profil vrstev ve srru od povrchu k podloZce, tedy kolnigz. Nejlépe se takougez
pripravuje se strukturami deponovanymi rferkiku, ale neni to podminkou. Vyhodou
vrstev deponovanych nardmiku je pedevsSim to, Ze ikmik mizeme snadno &dit
diamantovym nozZem. Cilem jeftipravit vzorek, ktery bude dost&t® tenky
pro pozorovani vtransmisnim elektronovém mikrogskopodobny postup Ize pouzit
i pro pripravu vzorku pro SEM (scanning electron microsgopee vSak nepégbujeme
tenky vzorek pro pichod elektrof, ale pokud mozno rovny povrch vybrusu.

Postup pripravy tenkého rezu.

Nejprve je teba mit k dispozicidkolik laboratornich fistroji, jako je z#éizeni
pro iontové ztetovani vzorki, pec schopna dosadhnout teplot do 200 °C, opticky
mikroskop pro manipulaci se vzorky acéimni tloufky, metalografickou le&tku
pro gipravu vybrusu, diamantovyah pro kemikové vzorky, fipadré piesnou pilu
na ctleni kovovych a jinych vzork Mezi dalSi laboratorni poinky pati vakuova
pinzeta, pruzna podlozka, brusné diamantové Ketoa papiry, diamantova pasta,
jednoslozkova pryskice (Araldit) a hlinikové vylisky pro vzorek.

’ «VRSTVA

¢ ARALDITE

rY

3Imm

Obrazek 4.1.1. Postupné sestaveni vzorkugzdenky mi vrstvami

— 45—



Charakterizace nanostruktur deponovanych PVD a CVD technologiemi

Priprava zaind dtlenim vzorku na vhodnou velikost. Pokud mame vrsfev
systém na temikové podloZce, pouzijeme diamantov§Z rpro naryhovani vzorku
ze zadni strany. Vhodné je r&#tl vzorek na pasky Siroké kolem 1.5mm
adlouhé 2 az3mm. Naryhovanyieknik lze snadno &it na pruzné podloZce.
Pripravené kousky nechame v pecfa@thna 150°C a na horni strany s vrstvou nasypeme
Araldit (jednoslozkovou epoxidovou prydhgi v prasku). Nasledntyto dw c¢asti
spojime licovou stranou k sabSvorkou zajistime staly vzajemny tlak, jak je &id
na obrazku 4.1.1. V této konfiguraci nechame priiskyytvrzovat @i teplot 155 °C
po dobu jedné hodiny. Takto spojeny vzorek vioZidee vylisovaného hlinikového
krouzku o ptiméru 3 mm a tlougce 0,4 mm. Po za&hti vzorku v peci zasypeme vzorek
pryskyici z obou stran, aby se spojil péwhhlinikovym krouzkem. Doba vytvrzovani
v peci jectyti hodiny @i 155 °C.

Takto gipraveny vzorek se nasledlprilepi na mosazny valek a v pipravku
se brousi postugrz obou stran.

) g N

Obrazek 4.1.2. #fpravek pro precizni brouSenivzérk

NejvhodrjSi je pouZzit diamantové kotéel s malou zrnitosti, péjpac brusné
papiry pro mokré brouSeni se zrnitosti 2500. &0&k0 se pouziti brusného materialu
s podkladem z polyesteroveé félie a zrny SiC (kautdtt miku — univerzalni ostrohranné
zrno). Zavrecné les&ni se provadi na diamantové past velikosti zrn 3 a 0yrm.

V pribéhu pripravy vybrusu byl pouzit laboratorni binokularni ikroskop
pro pribéZnou kontrolu povrchu. Pro &eni tliougky vzorka byl pouzivan konfokalni
laserovy skenovaci mikroskop Olympus LEXT OLS 318§ména pak pro velkeé
zwtSeni pi zawrecné fazi le&ni. Vysledna tlouka vybrusu by réla byt okolo 5Qum
pied naslednym zt&ovanim pomoci iontového svazku.
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Obrazek 4.1.3. Whbrustekmikového vzorku provedeny na naSem pracovigt plalSim ztetovanim
iontovym svazkem

Pred dallim krokem, kterym je ztmvani pomoci urychleného svazku
argonovych ioni, je teba vzorek fenést z drzaku pro brouseni do drzéku pro iontove
ztertovani. Mezi tim je nutné odstavit zbytky lepidlata{dtu) pomoci acetonu
a etanolu. B manipulaci se vzorkem o tloiée 50um je poteba dbat velké opatrnosti.
Vhodné je pouZiti vakuove pinzety.

Zten¢ovani ionty

Pro ztedeni vzorki bylo na naSem pracovisti pouZitofizeni vyvinuté
na (Research Institute for Technical Physics)daraké akademii &d v Budapesti,
obsahujici dvojici iontovycha a moznost naklonu vzorku é. Rychlost odprasovani
z4avisi na Uhlu dopadu urychlenych argonovychtioNtejvyssi odprasovaci rychlost je
pii dopadu kolem 35°. iiftomto Uhlu se vyraznzvySuje drsnost povrchu, a to je
vtomto gipadt neZzadouci jev. Vhod$i je pouzit ihly dopadu okolo 5%ifxterych je
odpraSovaci rychlost mensi, ale powrch vzorkistéva hladSi a nezavisi tolik
na odprasovaném materialu.

Obrazek 4.1.4. Vnihi uspdadani komory s dvojici iontovychéba otoinym drzakem vzorku.
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lontovd dla jsou chlazena vodou a napdjena ze stejtwsrho zdroje
s regulovatelnym vystupnim ngpm az 10 kV a proudem az 5 mA. Jako pracovni plyn
byl pouzit Argon 5.3 davkovanyi@s jehlové ventily. N&isto® pracovniho plynu je
zavisla @innost iontovych dl, jelikoz v pritomnosti kysliku se na katodackld
naprasuji nevodivé oxidy hliniku. Nasledkem oxidolwyrstev uvnit déla je nestabilni
iontovy svazek s menSim proudem innt

Obréazek 4.1.5. Aparatura pro iontové zewani v Ustavu fistrojové techniky A\CR v Brné

Parametry iontovych svai@kpro piipravu tenkychiezi pro TEM, jsou odlisné
od¢isteni povrchu pro mikroskopy SEM. Optimalni urychlovawagti bylo 8 kV,
proud ze zdroje 2 mA a svazku @B pro pipravu tenkychiezi VySSi vykony
ze zdroje by zfisobovaly nadgrné zahivani a zrieni vzorku. PradiStni povrchu
vzorku pro mikroskopy SEM, kde tlotka vzorku byla #Si nez 0,3mm, fd¥eme
pouzit vysSich vykoin svazku, urychlovaci nap 9,5 kV a proud ze zdroje 2,5 mA,
proud svazkem jeiiom 40uA.

Vzorek je odpraSovan postuprz obou stran a pro kontrolu slouzi mikroskop
pripevreny na komée aparatury. Prostlovani vzorku ze spodni strany je nutné
k vyhodnoceni okamziku zastaveni procesucagani. Ve chvili, kdy se objevi otvor
ve stedu vzorku, mizeme ztetovani ukotiit. Na okraji tohoto otvoru nam vzniknou
mista, kde bude vzorek dosi&te tenky pro piichod elektron.
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Obrazek 4.1.6. Wbrusremikoveho vzorku s multivisvou po zt&vanim iontovym svazkem
realizovany na UPT A\CR.

Po dokotieni ztedovani nizeme vzorek pozorovat v transmisnim elektronovém
mikroskopu. Tento snimek byl paen na mikroskopu Jeol 2000 XL ve spolupraci
s Elektrotechnickym Ustavem Slovenskej akadémig paem Ing. Vavrou, CSc.

100nm

Obrazek 4.1.7. Multivrstva Si-C naemiku deponovaného v UPT -&ké pole.

Pripravaiezi timto zpisobem ndm dava jediflou mozZnost pozorovat tak jemné
struktury a wtit, jestli se jedna o krystalické nebo amorfni uspi@ni v jednotlivych
wrstvach. Z difraktogramu bylo ¢gno, Ze ob wrstvy, Kemikova i uhlikova, jsou
amorfni.

Detaily v takovychto strukturach jsou obtiZzpozorovatelné. V nasledujicim
obrazku je stejna multivrstva SiC jako nafegichozim, ovSem pozorovana
na mikroskopu (FE-SEM field emission scanning edatt microscope)
Jeol JSM 6700F. Jednd se o elektronovy rastrovakioskop s autoemisni katodou
a vysokou rozliSovaci schopnosti. Garantované3enliije u & pii urychlujicim napti
15 kV a pracovni vzdalenosti 3 mm 1,0 nmiayrychlujicim nagti 1 kV a pracovni
vzdalenosti 1,5 mm 2,2 nm.
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AUXT 70kvY  X190,000 100nm WD 8.0mm

Obrazek 4.1.8. Multivrstva Si-C naekmiku deponovaného v UPT. Mikroskop FE-SEM JSM &700

Mazeme si vSimnout, Ze jsou debpatrné jednotlivé vrstvy, ale vice datalil
napovidajicich o krystalickém nebo amorfnim chamakineziskame. Z tohotarebdu
je zobrazovani struktur v TEM nezastupitelné.

Vtéto kapitole byl popsan a fyzicky zvladnut uriké& preparani postup
pro pripravu rezi tenkych twdych wrstev. Touto technikou Izeéippavit vzorky
pro studium struktury a materidlového sloZzeni pEMTa SEM mikroskopy. K tomuto
cili bylo zapotebi seznamit se s funkci iontovéhtdad Wetrg jeho vlastnosti, udrzbou
a nastavenim. Dale jsem uvedl do provozu celéizeai pro iontové zt€pvani,
doplrgnim chyl@jicich ¢asti cerpaciho systému, doglmim piivodu ¢istého argonu
a doplgnim neifeni vakua. D&le bylo nutné zkonstruovat a nainsdlospodni
osvtleni vzorku a #zeni doplnit o mikroskop. Bylo zagebi vybavit laborato
zakladnimi poraickami pro preparaci vzotka zvladnout techniku metalografického
leS€ni. Potom, co jsem zajistii pebné zazemi, jsemiipravil mnozstvi vybrus
aiezi, které byly pozorovany vtransmisnim elektronovémmikroskopu
na Elektrotechnickém Ustavu Slovenské akadeguepkipadré pro materialove analyzy
na rastrovacim elektronovém mikroskopu v UPT. Vduahu by nilo téchto technik
byt vyuzito pro studium struktury DLC vrstev provwdosenzory, dale pak pro preparaci
tvrdych otru-odolnych vrstev a vrstev pro rentgenovou optiku.
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4.2 Dynamicky tester ot éru tenkych tvrdych vrstev

Pristroj byl vyvinut na Ustavu ifstrojové techniky AVCR ve spolupraci
s Ustavem mikroelektroniky VUT v B&j31][55], pro testovani tenkych tvrdych vrstev
vdynamickém reZzimu na zak#dprace O. Knotka [1]. Jeho hlavni funkci je
v definovaném batlopakova® namahat kulovymétesem povrch zkouSeného vzorku.
Tlakova sila, frekvence a et UOdefi jsou nastavovany a&izeny zakoupenym
a pro tento €el upravenym programem Scopewin a pomoci D/A At®vpdnila firmy
Tedia.

Zatizeni se skladad z mechanialésti a elektroniky zajifjjici zpracovani signajl
potebnychtizenych zdraj a ovladacich obvad
l F
piezoelektricy snimac

zrychleni

kulicka z karbidu
wolframu

rstva : hloubka krateru
podlozka

primeér krateru

Obrazek 4.2.1. Schématické us@padani dynamické razové zkouSky

4.2.1 Popis pristroje:

Zakladnim problémem konstrukce mechanic¢éséti je skuténost, Ze mechanické
komponenty musi vydrzet bez selhani desitky milidder. Z tohoto pohledu je nutné
ke konstrukci testerurfstupovat. PodloZky pod vzorkem museji mit lapovangné
plochy, aby nedochéazelo k pruznym ztratdim energpadu jinde nezZ v mistdopadu
kladivka. PodloZky jsou vyémné a maji iznou tlousku pro nastaveniipsné vysky
roviny dopadu kladivka. iftlacny drzak vzorku je vyroben z pruzinové oceli,
aby nedochazelo k jeho prohybarti ppinani vzorku a zarovema les¢énou spodni
stranu, aby povrch vzorku neposkozoval. Wspani mechanick&asti je na obrazku
4.2.2.
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snimac
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Obrazek 4.2.2. Mechanick&st dynamického testerusat tenkych tvrdych vrstev

Hlavicka pro uchyceni kulky je vyrobena z nastrojové oceli pro jejétdi
pevnost a odolnost. Kdka z karbidu-wolframu je zaj&ta d¥ma pojistnymi Srouby
a po kazdéem testu, kdy jevi znAmky dpbeni, je pootena na nové neposSkozené
misto. Koultka ma pamer 5,00 mm. Geometrie a velmi mald drsnost povrcou |
garantovany vyrobcem. V hlawe kladivka je upevwn piezoelektricky sninga
zrychleni, ktery dava informaci o impulsni sile pedivych dopad na vzorek.
Mechanickad ¢ast byla navrZzena sohledem na stabilitu a repdatelnost
provadsnych test.

Mechanicka ¢ast Elektricka cast

| Sirfinak ' Ly Usmérfiovaé Integracni t

: ol obvod :

i ) ' Spickovy | | 4
Kladivko | | detector | ! | pc
Mikratorn . > Usmérnovac Integracni | .| | |

: o obvod -

| ! Spickovy |

b detektor | ! A

: : ; Vyhod-
i ' ' Proud ’ nocem
i ! i civkou [

. | Elektro- ' Rizeni | :

E magnet [ ' ' pulst i ‘

Obrazek 4.2.3. Blokové schéma zapojeni olivdgnamického testeru tenkych tvrdych vrstev.
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Elektronické obvody fipojené k mechanick€asti maji za Ukoltidit pohyb
kladivka a regulovat zakladni parametryghBmieSeni této prace se zvySily naroky
na funkci celého iistroje, proto &které casti elektronky musely byt znovu navrZzeny.
Pricinou tchto zvySenych nardk byla nutnost testovat stéle odgki vrstvy
od spolupracujicich vyrolicpoviakovacich zdzeni a povlakovacich centeteBevsim
bylo nutné zvysSit energii dopadu kladivka. Toho doylosazeno zvySenim rdp
a vykonu regulovanych zdrajZvySenim vykonu zdroje také vzrostlo riziko poskoi
civky elektromagnetu, proto byly navrzeny ochraroi@vody pro pipad poruchy
(napriklad nespravnyfidici signal z poitace). Rozsahlé zémy vedly ke konstrukci
nové verze elektroniky. V séasné dob jsou vyrobeny dva kusy nové verze
elektroniky a ¥tSina zde uvedenych vysletlkyla neétena pray na nich.

Pro moznost testovani vzarks kontrolovanych podminkach vihkosti a slozeni
plyni byl tester dopkn o komoru protizeni atmosféry viz. obrazek 4.2.4. Prvni
vysledky o chovani vrstev vizném prosedi byly prezentovany v [33].

TR

Obrazek 4.2.4. Dynamicky tester v koimqrotizeni atmosféry.

Postup pi testovani dynamickym testerem tenkych tvrdych vreev.

Nejprve se musime rozhodnout pro vhodny testovacint. Pro sestrojeni
zatzove Kivky nejdiive zvolime velikost zé¥e. Jedna se v podstab velikost
kinetické energie kladivkarpjednom uderu. Tato kineticka energie je dana mosti
kladivka a jeho rychlosti tpd dopadem na vzorek. Tyto parametry vychazeji
z nastaveného n&p na zdroji k civce elektromagnetu. Podle kalierge zvoleno
takové napti na civce, kteréiftahne kladivko takovou rychlosti, aby vytilo krater
stejnych rozréra, jako by vznikl indentaci kulky o praiméru 5 mm witou silou.
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Proto je velikost zé&Fe uvadna jako sila v Newtonech, nastaveni se provadi
v programu Scopewin, jak je uvedeno v [55].

Dalsim nastavovanym parametrem jg&iimpulsu, tedy doba, po kterou je civka
elektromagnetu ifipojena ke zdroji s regulovanym rdpn. Civka elektromagnetu
by méla byt napdjena jen po dobuitahovani kladivka. Po narazu kladivka na vzorek
by mgl proud civkou klesnout alespona desetinu maximalni hodnoty proudu,
aby znovu nefitahoval kladivko a neZsoboval wkolikandsobné narazy kladivka
béhem jednoho cyklu.

Tretim nastavovanym parametrem je délka testu. Rrotgnherovantidicich
signati je odvozeno od fiesnéhocasovae, je nastavenou délkou testieamo, kolik
udert kladivka bude provedeno.

Schematicky je postup celé dynamické zkousky znm&mnoma obrazku 4.2.5

|[voLBA TESTOVACIHO REZIMU]|

L ]
| NASTAVENI TESTERU j+——
L]

[ sPUSTENI TESTU]|

OPAKOVANI NEBO
ZMENA POCTU UDERU

VYHODNOQCEN]I SIGNALU
ZF. SNIMACE SiLY DOPADU

OPTICKE VYHODNOCENI KRATERU

MERENI PROFILU KRATERU —1

FOTODOKUMENTACE
KRATERU

VYHODNOCENI MERENT

PRUMER KRATERU PLOCHA REZU KRATERU

HLOUBKA KRATERU

ZATEZOVA KRIVKA
POROVNANI § JINYM VZORKEM

Obrazek 4.2.5 Postugipestovani vzorku

4.2.2 Metoda hodnoceni dosazenych vysledk

Vyhodnoceni poviakovaného systému vychazi z vgné zavislosti
charakteristického parametru krateru nactpoprovedenych udér Zavislost byva
znaena jako "zatzova Kivka", vykazujici ti charakteristické Useky na obrazku 4.2.6.
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Prvy Usek od prvniho do 2 az 4 Gderharakterizuje plastickou deformaci substratu.
Ze sklonu kivky Ize usuzovat na odpor proti plastické defornwedého systému, coz je

v dobré relaci s hodnototd®/E?, kde H je mikrotvrdost aE je efektivni modul
pruznosti [19]. Druhy Usek podava informaci o chuivaystému v oblasti praktického
pouziti, kde dochazi k menSimu ofsdteni. Sklon tohoto Useku udava postupujici
opotebeni a Unavu systému.fefi ¢ast Kivky udava mezni zédkové hodnoty,
kdy doch&zi k delaminaci poviaku, odhaleni a iweénicasti substratu. Pro ndzeési
srovnani je mozno naitené stedni charakteristické hodnoty kratemporovnat

s odpovidajicimi hodnotami pro material substr&m Wrstvy.

hloubka kréateru
N

1 10 100 1000 10000 100000

pocet tder

Obrazek 4.2.6. Obecnyheh zatZzové Kivky s charakteristicky mi oblastmi (I-111)

Pro sestrojeni z&toveé Kivky musime nejprve proéiit velikost jednotlivych
krateti odpovidajici wittmu pa&tu ddeid kladivka a dané sile uderu. Prodiami
krateri byl pouZzit profilometr Talystep. Velikost kratematiZzeme hodnotit ¢kolika
charakteristickymi parametry, které mohou niiznou vypovidajici hodnotu. Emito
parametry jsou: hloubka kraterugpmér krateru, plochdezu krateru a objem krateru.

pm /i

=

o ¢
I

| A DL

0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 1 1.1 1.2 1.3 mm
0-1

Horizontal distance : 0.493 mm

Variation in height : 0 pm

Obrazek 4.2.7. #klad neéteni piimgru krateru na profilometru Talystep.
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T~ T

T T T T T T T T T T T T
1] 0.1 02 03 0.4 0.5 06 07 0.8 0.9 1 1.1 1.2 1.3 mm

1
Maximum depth -3.86 pm
Mean depth -3.66 pm
Width 0.164 mm

Obrazek 4.2.8. #klad n&éteni hloubky krateru na profilometru Talystep.

Pri méfeni hloubky krateru je obsluznym programem vyhoeénac maximalni
hloubka a gsedni hloubka. Maximalni hloubka (Maximum depth) tkréa je ¢asto
zatizena velkym rozptylem hodnotipméfeni krateét s nerovnym dnem. Proto je
vhodrgjSi pouzivat gedni hloubku (Mean depth), kterd je vypena z rozdilu hladiny
rovnok&zné s povrchem vzorku atpnérnou hodnotou z jednotlivych zienych bod
na di krateru.

pum
5 . , .
1
r'
0 ‘
1 ‘
: .
3
4
B
7
T T T T T T T
0 0.1 0.2 0.3 04 05 0.6 0.7 08 0.9 1 1.1 1.2 1.3 mm
Maximum depth - 4 ym
Area of the hole - 1125 pm?

Obrazek 4.2.9.#klad neteni plochyrezu kraterem na profilometru Talystep.

Plochatezu kraterem je programem vypena z jednotlivych zstenych bod
profilu mezi okraji krateru a rovinou vzorku. Placiezu kraterem je charakteristicky
parametr zréreny profilometrem, ktery nejlépe vystihuje velikshteru.

Jest lépe by charakterizoval velikost krateru jeho omjeK nefeni objemu
krateru je ovSem nutné pouzitkterého 3D profilometru. Zde mohou nastat potize
S presnosti feni vose Z vporovnani s pebnym zornym polem, nebo s rychlosti
celeho mifeni. Z tohoto dvodu nedostupnosti vhodného 3D profilometru, bydoifito
pouze 2D profilometru, ktery vyhovuje svymi rozsalpyesnostia je dostupny na mém
pracovidti v UPT AVCR v.v.i. Daldim z@sobem, jak ziskat hodnotu objemu, je
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vypocitat ji z parameti hloubky krateru a jeho pméru. Musime potom iedpokladat,
Ze je krater dokonale symetricky a ma totetvar.

Druhy zpisob jak vyhodnocovat vysledek dynamického testtruotenkych
tvrdych vrstev, je za pomoci mikroskopu a analyayrotlivych poruch. Na samotném
krateru Ize optickym mikroskopem sledovat vznik arist poruch. Pro lepSi
vyhodnoceni byl sestaven model [16] rozei$t poruch uvnit a vre krater.
Na obrazku 4.2.10. jsou ittii oblasti, centraini ve drkrateru, pechodova ve &t¢
a vrEjSi mimo krater. V centraini oblasti se jedna jekodezni poruchy, vyskytujici
se u vSech vzoik povlaki. Vznikaji v disledku extrémniho tlaku v ose dopadajici
kulicky. Prechodova oblast poruch zahrnujgst s&ny krateru, kde dochazi
k casténému vytlgeni materidl systému. Krom koheznich poruch se objevuji
i poruchy adhezni. Pro odhad ofaiteni a Unavy systému podava tato oblast nejvice
informaci.

pfechodova oblast s koheznimi  centralni oblast s
a adheznimi poruchami koheznimi poruchami

okrajova oblast

L ¢astecky uvolnéného materialu
s kruhovymi lomy

Obrazek 4.2.10. Model rozmésti poruch uvnita vrs krateru [16].

Kombinaci vyhodnoceni z&tové Kivky a analyzy poruch uvifit kratett
vzniklych pfi dynamickéhm testu &tu tenkych tvrdych vrstev Ize ziskat informace
o chovani wrstev v dynamickém rezimu namahaniregboé pro srovnanitznych
systénii wrstva-substrat a &eni jejich odolnosti proti dynamickému namahani.
Ze za¥zové charakteristiky Ize ziskat informaci o schaggngystému vrstva-substrat
odolavat bez poskozeni danému zatizeni a v kombganikroskopickou analyzou
krateri ziskat informaci o zZfisobu degradace systému.

Vtéto kapitole byl navrZzen postup testovani powelanych ¢asti pomoci
dynamického testeru a Wbparameti méfenych ve vytvéeném krateru. Zakladnim
vystupem této metody je zd@bva Kivka sodasr s obrazovou dokumentaci krater
Z jednotlivych mitenych bod. Tato obrazova dokumentace je doprovazena analyzou
jednotlivych typi poruch uvnit krateru.
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4.3 Porovnani se standardnimi diagnostickymi metoda mi tvrdych
vrstev

V ramci tohoto testu byly porovnavany tvrdé vrstikyeré prosly standardnimi
tribologickymi diagnostickymi metodami jako nanoémda& ni testy tvrdosti, test adheze
Rockwellovym indentorem, pin-on-disc a linearni tara tribometr. Ukazalo se, Ze
zkousky adheze, @&tu, koeficientu teni, ani tvrdosti a modulu pruznosti BeRSI
dostaténé informace o chovani vrstev v dynamickém reZiaondhani.

Pro toto porovnani byly vybrany vzorky W-C:H a Ci+C Materialem substratu
byla v obou pipadech nastrojova ocel s tvrdosti 62 HRc. Tlkashaneseného poviaku
byla kolem 4um, Povlak se sklada z adhezni vrstityido chromu o tlougce
0,2az0,5um a fudki vrstvy a-C:H dopované v jednomiipad wolframem
a vdruhém fipadt chromem. Tlou&ka vrstev byla hodnocena pomoci kalotestu.

Priklad takové nanoindentai zkousky je na obrazku 4.3.1. ZkouSka byla
provactna na pistroji Fisherscope H100 s Vickersovym diamantovymotem
na Rirodowdecké fakult Masarykovy univerzity v Bia Vlivem drsnosti povrchu byl
velky rozptyl v namsienych nanoindentamich zatZovych a odletovacich Kivkach.
Pro vyhodnoceni twrdosti a modulu pruznosti bylotndu vyadit ze souboru
kiivky posunuté vlivem drsnosti povrchu.

Sila [mN]
sf T T f L A S
40 _ //l‘ Indenta&ni kiiv ky _
: 1 vylougené hodnocen ]
30 | / / .
N ; f ]
C ¥/ ] ]
20 ! f 7
r f/ / J/ / ]
0 f3 .
S - _
0 L I 1 1 1 1 I 1 1 |,'r|', I 1 1 1 1 I 1 1 1 1 I 1 1 1 1 I 1 1 1 1 I 1 y

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2
Hloubka [um]

Obrazek 4.3.1. Nanoinderita zatzoveé a odlebovaci Kivky pii maximalni z&Zz 50mN na vzorku
Cr - C:H[29].

Vliv nehomogenity povlaku je potom Vtlna obrazku 4.3.2., kdyipmaximalni
indent&ni sile 500 mN je rowz vidét posunuti kivek k wtSim hloubkam piniku,
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nez by tomu bylo u homogenniho vzorku. Tyto indémiaiivky musely byt roviz
vyloué¢eny z celkového hodnoceni.

Sila [mN]
_I I T T T T I T T T T I T T T T I -I -I T T I I_ T T T I T T T T I T T T T I T I- T T I_
500 [ V; ), A4/ A
- 47 Indenta&ni kivky ukazujici na 1
400 [ nehomogenitu povlaku byly .
r vylouceny : hodnocer ]
- I{ -
300 [ f ]
; g :
200 [ J .
100 | / ]
C /7 / ]
P . /. LA 1
1 I 1 1 1 1 I 1 1 1 1 I 1 1 1 1 I 1 1 1 1 I 1 1 1 1 I 1 1 1 1 I 1 1 1 1 I 1 1 1 1 E

0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5
Hloubka [um]

Obrazek 4.3.2. Nanoinderita zatZové a odletovaci Kivky pii maximalni z&Z 500mN na vzorku
Cr-C:H [29].

Tabulka vysledi nanoindeténi zkousky na vzorku Cr-C:H [29]. Hodnoty
uvedené v prvniniddku pro z&Z 10mN jsou zatizené chybou #&mi5% v disledku
drsnosti povrchu. Ostatni hodnoty maji chybu po#%10

F HU HUpl Y hmax We/Wtot
mN GPa GPa GPa Hm %
10 14,6 43,3 385 0,16 69
20 13,0 33,3 329 0,24 66
30 13,7 35,9 351 0,29 67
40 12,4 31,2 311 0,35 62
50 12,3 32,9 299 0,39 63
100 12,7 28,9 337 0,55 55
200 12,0 22,9 359 0,81 44
300 8,3 13,1 272 1,18 44
500 7,6 13,2 225 1,58 38
1000 7,9 13,5 231 2,11 38

Kalotest na vzorku W-C:H je zobrazen na obrazku34.Bomoci tohoto kalotestu
byla zjiSeéna tlou$ka jednotlivych wrstev a celkova tlodk& systému 4um.
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Obrazek 4.3.3. Kalotest vzorku W-C:H ve které mddle n¢ien nanoindentorem fin¢h tvrdosti a
elastického modulu [29].

V misg, kde je odhaleny substrat vzorku, je velka drsnpsito jsou nmsreni
v téchto mistech zatizena zmou chybou. Toto #eni bylo provedeno s cilem zjistit
prabéh tvrdosti v jednotlivych vrstvach systému.

Tvrdost [GPa]

14
= 10mN
12|= 20mN|, . .
Jl=50mN| =, . A Y- P
P TP i ~ ks
e " NS
8: *? o % OFH:E:FF .ql:l q% .’.; '] t‘ﬁ .
6 B S e
my
4 L :H:u. ° ®
[] j “H:b:l:p
2- LT
o os
'Y oP
O T T T T
0 200 400 600 800
Poloha [ km]

1000

Obrazek 4.3.4. Rbéh tvrdosti od okraje kalotestugs sted k dalSimu okraji [29].
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Obrazek 4.3.5. Rbeh elastického modulu ¢freného postuphnapic kalotou. Meteni bylo provedeno
pro maximalni zatZzovaci sily 10 mN, 20 mN a 50 mN [29].

Adheze povlak u porovnavanych vzotk byla owiovana Rockwellovym
indentorem. Takzvany ,Mercedes test” &p@ ve vtl&geni kuzele indentoru do vzorku
silou 1500 N a nasledného vyhodnoceni poskozeniosiilopem. Tento test prokazal

Obrazek 4.3.6. fklad testu adheze pouzitim Rockwellova indentoru.

Porovnavané vrstvy byly testovany na vratném tribymobrazek 4.3.7. U obou
méfenych vrstev se potvrdil nizky koeficiei¢hi a maly afr.
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Obrazek 4.3.7. Line&rni vratny tribometr (vyvinmty{VM plasma s.r.o.) [33].

Pribéh koeficientu iteni a vysledny &t typického vzorku je zaznamenan
na obrazku 4.3.8. Jedna se o vzorky s velmi nizkgchlosti otru a malym
koeficientemiteni pod 0,04.

0,140
20N
0,120 rychlost otéru
* *10° mm*(Nm)!

0,100 | 3,3mm

0,080

koeficiet tfeni

0,060

0,040
0,001

0,020

0,000
4] 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000

pocet eykli

Obrazek 4.3.8. Zaznaneteni koeficientuieni a o¥ru z vratného linearniho tribometru. Normalové
ztizenivzorku bylo nastaveno na 20N. Délka drainyt@iska na vzorku byla 3,3 mm [33].

DalSi test vrstev byl proveden na vysokoteplotniifinometru [40]. Z vysledi
tribologického mifeni je zejmy limit pouZitelnosti testované vrstvy. Koefiotetreni
se i 200°C stava nestabilnim a roste na hodnotu ko@&#ab. Nekolikanasob#
vzrostlo také opatbeni a vékterych mistech doslo k odhaleni substratu. Typicky
vyvoj koeficientu teni v zavislosti na piu cykli je prezentovan na obrazku 4.3.9.
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Friction coefficient
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Obrazek 4.3.9. Rbéh koeficientu teniv zavislosti na pdu cykii pri teplot 20°C 100°C a 200°C na
vzorku W-C:H [40].

Pfi pokojovych teplotach je f@béh koeficientu teni stabilni a po kratkém
zakthnuti okolo 500 cyKi se ustali na gimérné hodnat okolo 0,1. Testovaci kuka
vykazovala minimalni poSkozeni povrchu, byla ovSpokryta souvislou vrstvou
prenesenouiptieni ze vzorku. Rychlost ofebeni byla 0,430° mn?.N1.m?, co? je
blizko minimélini nfitelné hodnot. Vytvoiena draha na vzorku byla velmi hladka
bez vyrazného poskozeni povrchu. DoSevaze k vyleStni povrchu.

Pri teplo€ 100°C byl ptibé¢h koeficientu iteni nestabilni a az do 1500 cykiyla
jeho hodnota zvySena okolo 0,5. Od 1500 seHkailpokryla uvolgnymi zbytky vrstvy
a koeficient teni se snizil. Rychlost opgebeni vzrostla na 120° mn?.N*1.m?,
Hloubka pfiniku do vrstvy byla kolem 0,5 pum. Ogebeni ve stapbylo vyrazijsi,
hrubjSi s mnoha rovnatznymi Skrabanci. Rychlost ogebeni testovaného vzorku
v zavislosti na materialu pouzitého pétiska (kuleky) pro teploty 20°C az 500°C je
prezentovana na obrazku 4.3.10.
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Obrazek 4.3.10. Wsledek z vysokoteplotniho pindist testu na vzorku W-C:H. Velikosteot
v zavislosti na materialu pigliska a teplot [40].

Porovnanim z&tovych kivek vzorka W-C:H a Cr-C:H zjistime vice jakadovy
rozdil v dynamické odolnosti proti ogebeni, jak je vi&t na obrazku 4.3.11.
Oba vzorky se i statickych zkouSkach chovaly velice podebi¥i dynamickém
naméhani se zgatku do (1000 ud&j tyto vzorky prakticky neliSi. Vyrazsi rozdily
jsou pozorovatelné jizip10 000 uderech, kdy se na vzorku s vrstvou Cr-Qrirjevuje
velké mnozstvi koheznich trhlin v préed nicasti krateru a adhezni selhani na okrajich
krateru. Ri 20 000 uderech je na vzorku Cr-C:H ods#rentSi ¢ast povlaku a dochazi
k rozbijeni substratu. Oproti tomu na vorku W-C #1290 000 uderech jsou jen drobné
kohezni prasklinky na &n krateru. P&atky degradace W-C:H jsoutetelné
az pri hodnotach 50 000 udérTento vyrazny rozdil v chovani systému vrstvassudth
neni mozné odhalit jinou tribologickou zkouSkou meétodou dynamického testovani
otéru.
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Obrazek 4.3.11. Porovnani Z&vych Kivek vzorku W-C:H a Cr-C:H

Znxny rozdil v anavovém chovani zkoumanych vrstev fehywozné Zjistit
z predchozich tribologickych test nanoindentaich zkousek.

s s

Dynamicka metoda testovaniipaSi oproti nanoindentaim n&ienim, mdfenim
adheze, wrenim o&ru a koeficientu #eni zcela nové informace¢rhito metodami
neziskatelné. Jak je z vySe uvedenytikladu vidét, i vzorky, které vykazuji vysokou
tvrdost ve srovnani s podlozkou, zcela vyhovujigihavosti vrstvy k podlozce, maly
otér a mijatelny koeficient teni, se pesto pi dynamickém namahani mohou chovat
zcela rozdilg. V této kapitole je zdokumentovano nutnost pratéynamické zkousky
u €ch vyrobdi strojnich sotastek a nastrdj poptipadt jinych dynamicky namahanych
komponent v pipad, Ze se tento vyrobce snazi optimalizovat chovawigkované
komponenty, ktera jeipsvém provozu dynamicky namahana.

Dynamicka metoda testovani je vkombinaci s nammit@nim méfenim,
metenim adheze, &enim otru a koeficientuieni za pokojovych teplot nebostanim
koeficientu teni a ofru za zvySené teploty, jednodusi a podstat@r nakladna
piioptimalizaci systému vrstva-substrat, neédso¥ nara@né zkousky Zzivotnosti
na hotovych vyrobcich.
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4.4 Porovnanivzork & s vrstvami TICN nanesenymir dznymi
technologiemi

Stale vyznamijSi ¢ast aplikaci povlak TICN se objevuje u nastiipja strojnich
sowasti pouzivanych ip periodickém namahani. Jde zejména o razici, txaip
protlatovaci a #ezavaci nastrojejizna tahla, satasti klikovych mechanizina dalsi.
Jiz @i prvnim dotyku je systém povilak - substrat namaheelkym tlakem,
ktery WtSinou zmisobi vznik poruchy v substratu wsledku jeho plastické deformace.
Twrda acasto kehka wrstva na povrchu néde tuto deformaci sledovat a dojde
k vzniku koheznich resp. adheznich poruch. Tatoitil@p se zabyva porovnanim
vlastnosti systétntenka vrstva - substrat vytkenych temi technologiemi povlakovani
(CVD, PVD, PACVD). Tyto metody umaidji vytvateni wrstev, multivrstev
a gradientnich vrstev s digbkontrolovatelnym chemickym sloZenim.

Hodnocené vzorky jsou uvedeny v tabulce 4.4.1. &zd801 byl deponovan
standard& pouzivanou metodou CVD. Metoda CVD je zaloZena heterogenni
chemické reakci, ip niz z vychozich plynnych latek vznikaji na powchubstratu
vrstvy poZadovanych vlastnosti. Do pracovniho pmsisou pivadény plyny TiCl,
N2, CH, a H. NanaSeni probiha ip teplo€ cca 1000 °C, takZe pro kvalitu
takto vytvadenych otru-vzdornych wrstev ma zasadni vyznam ichemickézesii
substratu. Nkteré oceli jsou pro tuto technologii zcela nevi@dwstva se odlupuje
jiz po vychladnuti. Proto byla jako substrat zvalddasicka rychitezna ocel 19 830,
se kterou jsou vyborné zkuSenostii povlakovani nastrdj pro praci za studena.
Substraty byly ped depozici brouseny riea = 1,6 nm. Po depozici nasleduje finalni
zuSlecliovani - kaleni a popousti, které ma zasadni vyznam pro kém& mechanické
vlastnosti sotAsti s CVD povlakem. Vakuové kaleni s nasobnym pépoim
umoiuje volbu optimalniho po&nu povrchoveé tvwrdosti a houZevnatosti jadra. Viore
S02 je také zrychtezné oceli 19 830 spoviakem TIiCN deponovanym PVD
technologii. V tomto pipact pouzita technologie dovolovala vytiotlous’ku poviaku
pouze 0,9 um. Vyhodou pro tento vzorek je nejmdr&iost povrchu.

Tabulka 4.4.1. S pecifikace porovnavanych vzonk, technologie jejich fFipravy, drsnosti povrchu
atloustky wstvy

Vzorek | Technologiel Ra [um]| Tlou&ka [um]
S01 CVvD 0,17 11,6
S02 PVD 0,05 0,9
S03 PACVD 0,07 4,9
S04 PACVD 0,06 2,0
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Metoda PACVD navazuje na vyhody obou klasickych ametDiky pouZziti
plazmy nmize chemicky proces probihaiti mizSi teplo¥ substratu kolem 500 °C. DalSi
vyhodou je moZnost deponovat vrstvy na sloZitéyargasti a nastrdj wetrg dutin,
protoZze chemicka reakce probihd mezi plynem aojastr v celém objemu komory.
Vzorky S03 a S04 byly rovi zrychldezné oceli 19830 a byla deponovana
také wrstva TiICN ovSem uiznych dodavatél

Pomoci elektronové mikroskopie byla hodnocena nhogie povrchu.
Na mikroskopu FEI QUANTA 200 byly pdeeny snimky powvrchu v modu
sekundarnich elektr@n Vzorek s TICN wrstvou ifipraveny CVD technologii miva
po depozici velmi ¢lenitou  morfologii, proto byl nasledn leSgn.
Na obrazku 4.4.1. vlevo je it Ze le&nim se zarovnaly vystupky profilu povrchu,
ale ve wrsty zistaly prohlubg s krystalickou morfologii fivodniho povrchu. Vrstva
TICN pripravena technologii PACVD &la povrch vyrazé mér ¢lenity, proto nebylo
nutné naslednéplestni.

Obréazek 4.4.1. Morfologie povrchu TiCN vrstvy C\VDévo) a PACVD(vpravo) [28].

Hodnoceni chemického sloZeni bylo provedeno meto@®WES - optickou
emisni spektroskopii s buzenim pomoci doutnavéHhmjey Mereni bylo provedeno
na @istroji LECO SDP — 750 na Zapagskeé univerzd v Plzni [28]. Ri méfeni jsou
postup® odpraSovany a analyzovany atomy z povrchu zkouhwmmn&orku, takze je
mozné ziskat hloubkovy koncentrd profil, jak je vikt na obrazku 4.4.2. a 4.4.3.
Z ttchto koncentrénich profiii Ize ugit stechiometrii vrstev vizné hloubce pod
povrchem.
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University of West Bohemia, KMM - laboratary of GDOS; Sample: TICH - PYD (weight %)
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Obrazek 4.4.2. Hloubkové sloZeni v hmotnostnictcemtech vzorku S02 vytveného
PVD technologii [28].
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Obrazek 4.4.3. Hloubkové slozeni v hmotnostniclcemtech vzorku S04 vyt¥eného
PACVD technologii [28].
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Obrazek 4.4.4. Porovnani gabvych Kivek vzorki s TiCN povlake m deponovanyiimny mi
technologiemi.

Z porovnani zétzovych Kivek na obrazku 4.4.4. je patrné, Ze pro malgepo
do 1000 uder se porovnavané vzorkyiips neliSi. S vzistajicim pdtem Gded
kladivka se z8inaji projevovat rozdilné vlastnosti jednotlivyalzorka. Drobné
poruchy na bocich krateru se objevily na vzorku S pfi 5000 udderech.
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Pritom pri 5000 uderech byl ne§tSi krater na vzorku S02, coZibe me také fipisovat
nedostatené tlou$ce wrstvy. Bi 10000 Uderech se najie jevi vzorek SO03,
kdy doch&zi k rozsahlému selhdni adheze a delamirgtgy. Mnohem lépe je to vid

po 20 000 uderech. Po 50000 uderech je na vzorBuz&8la odhalen substrat a zbytky
vrstvy pasobi naopak abrazign

U vzorku SO01 seip20000 uderech Z#naji projevovat drobné kohezni praskliny
na dit krateru, to ovS8em nema vliv na ochrannou funksitwy. Vyrazijsi selhani
vidime az po 50000 uderech, kdy dochazi k adheznsmihédni, prawpodobr
na rozhrani vrstvy a substratu. V tuto chviliipa velikost krateru prudce Jatat.

Vzorek S04 velmi doke odolava dynamickému namé&hani az do 10 000uuder
poté se povlak zdna jemw drolit, ale nedochézi k ploSnému adheznimu selh&ni
prevlidda abrazivniijsobeni zbytk vrstvy.

U vzorku S02 s vrstvou nanesenou PVD technologiiigges malou tloudku
vrstvy, da&i dobre chranit substrat té&hdo 50000 uder;, kdy jeS& nedochazi k plnému
odhaleni substratu, ale vrstva je jiz gmaposkozena a neplni dibochrannou funkci.

Pti porovnani &chto technologii vychazi vdynamické odolnosti aelidolie
vzorek SO1 povlakovany CVD technologii, jeho ne\ddwo je ovSem zraa drsnost
povrchu po depozici a nutnéglesStni. Nevyhodou této technologie je vysoka teplota
depozice, proto jsou vyl@any rikteré materialy substratu.

Druhy v pdadi vySel ztohoto testu vzorek S02 povlakovany P&&hnologii.
Vyhodou je velmi mala drsnost po depozici a niagdta depozice. Nevyhodou je pak
nerovnongrné nanaseni povidk na Sikmych plochach a omezené nebo nemozné
nanaseni povlaku v dutinach.

U vzorki SO03 a S04 nanaSenych technologii PACVD vidimecmhaozdily
i pres stejny princip depozice. Metodou dynamickéhtotémi tenkych tvrdych vrstev
maZzeme odhalit tyto rozdily ve futtkosti povlaki a nize pak vyraz& pomoci
pri rozhodovani o vhodnosti pouZiti daného povlakdymamickém reZzimu namahéani.
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Obrazek 4.4.5. Porovnariiaznych technologii pouZitych k naneseni ochrannéwagu. ZatZzové
krivky pro silu aderu 200 N 400 N a 600 N [46].

Na obrazku 4.4.5. jsou porovnavanyézawé Kivky pro vzorky poviakované
raiznymi technologiemi. Dlezité je si zde vSimnout, jak seém zatzové Kivky
v zavislosti na impulsni sile dopadu kladivka. de raké uvedena zdbva Kivka
samotného substratu bez vrstvy, coZz nam yj#emoddlit vzorky s vrstvami,
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které chrani substratrgd dynamickym namahanim od vzarkkteré vrstvy pro dané
zatizeni jiz nechrani.

Na prvnim grafu, pro dopadovou silu kladivka 200Nobrazku 4.4.5., tzeme
usoudit, Ze vrstvy nanesené vSemi uvedenymi teolgierhi chrani substratiplizné
stejre. Je zde také velmi maly rozptyl naimnych hodnot hloubky krateér

N1

Pro vysSi silu dopadu kladivka 400N pozorujersSivrozptyl hodnot hloubky
a projevuji se také rozdilné vlastnosti vrstev sangmi fHznymi technologiemi.
Muzeme také pozorovat, Ze vrstvy nanesené technofA@VD pestavaji u obou
vzorka pInit svou funkci jiz gi 10000 uderech. Pokud v tomtoipact dojde k naruseni
povlaku a uwvolni se drobny uUlomek wrstvy,ide pisobit vkrateru abrazién
a zpisobovat ¥tSi poSkozeni substratu, nezigadt substratu nechréného vrstvou.

Tyto rozdily vchovani jednotlivych vzoikse dale zvyraznitp pouziti sily
dopadu 600 N. Z tohoto grafu je také patrné,itegheznim selhani poviaku se wyivo
mnohem hlubsi krater, nez u vzorku bez povlaku.éTalgrafu vidime, ze testovany
povlak PVD chrani podloZzku, pro toto zatizeni 60Qid, 20000 Udér a poviak
naneseny CVD technologii dokonce do 50000 iider

10 impacts 5 000 impacts 20 000 impacts

10 000 impacts

100 impacts 50 000 impacts

1 000 impacts ' 600 100 000 impacts
—E—d00 N %
—&— 200N

10 100 1000 10000 100000
Number of impacts

Obrazek 4.4.6. Z&¥ové Kivky piinastavené sile tdery 200 N 400 N a 600 N. Vr$We&:H na oceli
[40].

Vzhledem k tomu, Ze povlak miva veli¢asto je&t dalSi funkci jako je snizeni

treni nebo oxidéni bariéra, musime pdat s tim, Ze H jeho poruseni jiz tuto vlastnost
jisté ztratil. Pokud bude systém vrstva - substrat revidptimalg a nebude dochazet
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k jeho nadkritickému z&fovani, potom 1i#e ochranny povilak vydrZet tém
neomezenou dobu a chranit tak &at, ktera by bez povlaku byla jiz poSkozena.
Dukazem je piklad povlaku, ktery sefpsile dopadu kladivka 400 N nepéilta porusSit
ani po 100000 uderech, jak je #ida obrazku 4.4.6.

V této kapitole byly pouZity navrZzené diagnostighéstupy pro charakterizaci
tvrdych o€ru-odolnych vrstev deponovanyciiznymi technologiemi. Kazda depomi
technologie ma ze svého fyzikdlniho principu jistghody a nevyhody. #sto,
Ze zkouSena vrstva TICN ma stejné prvkové slojejiivlastnosti se i dynamickém
namahani vyrazn lisi, pravépodobr diky rozdilné struktie¢ povlaku, rozdilech
vpnuti ve wrsty. Diky otestovani samotného substratu bez wrstygha porovnani
s identickym substratem, ktery byl poviakovan, by@zné také dit, které vrstvy
ve skuténosti nastroj chrani, a které zhorSuji chovanilwelgystému vrstva-podlozka
pii dynamickém namahani. Rozdily v odolnosfi¢ivdynamické zatzi se ukazaly
piedevsim pro vysSi sily uderu kladivka testeru. @gmmického testovani by nebylo
rozdilnou funknost jednotlivych wvrstev mozné rozliSit jinak nezahem drazsimi,
¢asow nara:nejSimi a hire kontrolovatelnymi zkouskamkimo na hotovych vyrobcich.
Z uvedenych rozdilnych vysledkjednotlivych vrstev také vyplyva, Ze d@eme
porovnavat nejenomiené technologie, ale takézné zaizeni pouzivajici v principu
stejnou technologii.
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4.5 Hodnocenivlivu tepelné zat éZe na odolnost vrstev TiCN
deponovanych PACVD technologii proti dynamickému
namahani.

Vyhodou metody PACVD je moznost vyied vrstvy, multivrstvy a gradientni
wrstvy s dobe definovanym chemickym sloZzenim. DalSi vyhodounjgSi teplota
depozice, nez udiné CVD technologie. Pomoci metody GDOES (opticleanisni
spektroskopii s buzenim pomoci doutnavého vyboys) liodnoceny hloubkové profily
chemického sloZeni a tlotia wrstev. Adheze vrstev k substratu byla hodnocena
indent&ni zkouSkou Rockwellovym kuzelemtipzatizeni 1500 N. Nanoindemi
metodou byly hodnoceny hloubkové profily nanotutiios indenténiho modulu
pruznosti systému tenka vrstva - substrat. Tribolagg vlastnosti byly hodnoceny
metodou pin-on-disc za normalnich i zvySenych tej@B].

Byly hodnoceny dva vzorky svrstvou TICN deponovanma substrat
zrychladezné oceli 19 830 tvrdosti 61 HRC. Depozice prohihgi teplog 510 °C
technologii PACVD a vrstvy byly 2,4 um silné.tRer vzorki byl 25 mm a tlouXka
5 mm. Testované vzorky jsou na obrazku 4.5.1.

H-1 H-2

Obrazek 4.5.1. Dvojicetwodre identickych vzork, Vzorek H-1 byl proriren po vysokoteplotni
tribologické zkousSce.

Po zjiStni vlastnosti vrstvy po vysokoteplotnim tribologieck testu pin-on-disc
byla promdiena twrdost a indentai modul pruznosti. Nfeni bylo provedeno
na Zapaddeské univerzéé v Plzni na pistroji Nano Indenter XP. Tentofiptroj
zaznamenava indetitai kiivku, tedy zavislost hloubky proniknuti indentoru
do materialu Bhem jeho zatzovani i odlebovani na velikosti zatizeni. Vyhodnocenim
zaznamenanychtkek Ize ziskat informaci o nanotvrdosti, modulwjpmosti, velikosti
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energie spdébované fi indentaci, jeji elastickou a plastickou slozktidavny modul
CSM (continuous stiffness measurement — kontinudlfieni tuhosti) umotuje nefit
kontaktni tuhost kontinuadnv pribéhu zatZzovani a ziskat tak hloubkové &ny hodnot
nanotvwrdosti a indentaiho modulu pruznosti v fbéhu pronikdni indentoru
do materialu.

Zavislost indenténi tvrdosti na hloubce wtisku byla uvzorku H-1 yedena
az po vysokoteplotni tribologické zkousce pin-osediktelem bylo zistit, jak se #mi
mechanické viastnosti wrstev po teplotnim naméahlai.obrazku 4.5.2. je zffena
zavislost indentni tvrdosti na hloubce vtisku obou vzdrkZe zavislosti je patrné,
Ze u tepeld namédhaného vzorku H-1 se sniZila indéniatvrdost a jeji maximum
se fesunulo do &Si hloubky. S rostouci hloubkou vtisku se projevigvlivréni
meékeim substratem, proto hodnota indemtatvrdosti kle sé.

L
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Obrazek 4.5.2 Zavislost hodnot indemtatvrdosti na hloubce vtisku dvojicépodnre identickych vzork
H - 1 byl prong¢ten po vysokoteplotni tribologické zkouSce [43].

Zavislost indentaniho modulu pruznosti na hloubce vtisku je na okué4.5.3.
Ukazuje se, ze také indetitda modul pruznosti mignpoklesl u tepek namahaného
vzorku H-1. Pedevsim je ovlivéina povrchova vrstva do hloubkjiilplizné 400 nm.
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Obrazek 4.5.3. Zavislost hodnot indefmiao modulu pruznosti na hloubce vtisku dvoji¢erpdné
identickych vzork H-1 byl prondten po vysokoteplotni tribologické zkouSce [43].

Pokles tvrdosti a pruznosti tenké povrchové wrstagl vyrazny vliv
na tribologické chovani ip vysokoteplotni zkouSce pin-on-disc. Zkouska byla
provedena na Zapatkské univerzit v Plzni na vysokoteplotnim tribometru CSEM
Instruments, ktery je na obrazku 4.5.4.

Obrazek 4.5.4. \Wsokoteplotni tribometr CSEM Insients.

Na vzorku H-1 byla provedenai tribolologicka néteni za pouziti korundovych
kulicek pii teplotach 20°C, 150°C a 450°Cftipzatizeni 10N. Ze zaznamu
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na obrazku 4.5.5. je vit, Ze @i pokojovych teplotach se po 1000 cyklech koefitie
treni ustali na velmi nizké Urovni okolo 0,25i BvySené teplaét 150 °C roste do 3500
cykla postupts koeficient teni, az na Urove0,8. Ri teplog 450 °C se koeficienteni
pohyboval kolem hodnoty 0,6.f¢iPobou zvySenych teplotach dochazelo k vyraznému
opotebeni povrchu vzorku.

Vzorek H-1

(=]
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05 - T= 450::
04 —T=150"C
0,3 A —T=20"C
02
01 4
0,0 T T T T

n 1000 2000 3000 4000 000

Pocet cyklii

Koeficient treni

Obrazek 4.5.5. Zaznamifpehu koeficientuiteni vzorku H-1 s vrstvou TiCN deponovanou PACVD
technologii [43].

Vzorky H-1 a H-2 byly testovany pomoci dynamickébasteru tvrdych vrstev
s cilem zji&ni odolnosti vrstev proti Ung&va opotebeni v dynamickém rezimu a vliv
tepelné zatze na odolnost vrstev.

Zatézové krivky vzorku H -1
4000 oo
5 —— 600 N T
o <= 3000 =400 N
© = —&— 200 N T
S £ 20007 150 N YT
a o / A
— 0
£ % 1000 L b T | A
2 X ] B ;;1,1/
@ 0 : ! i bkl -
1 10 100 1000 10000 100000
pocet tder U

Obrazek 4.5.6. Za¥ové Kivky pro sily dopadu 150 N az 600 N, tepefmmahaného vzorku H-1.

v v s

Vzorek H-1 byl testovan za teplot nizSich nez 30% @ed timto testem
jiz procklal tepelné zatiZzeni 450°C na vysokoteplotnim tmbtru. Test na dynamickém

— 77 —



Charakterizace nanostruktur deponovanych PVD a CVD technologiemi

testeru byl proveden pro zatizeni 150 N, 200 N, M0® 600 N. Kazdy bod z&tové
kiivky reprezentuje gdni hodnotu z minim&inpéti méeni a rozptyldchto nefeni je
zn4zorgn chybovou usiou.

Jak je vidgt na obrdzku 4.5.6., rozptyl hodnot pro mal&tpoudefi je maly
a negesahuje 10%. Pro vysSided udeti, kdy za&ina degradace vrstvy a substratu,
se rozptyl hodnot ifirozeré zvySuje. Velmi také zalezi na homoge&nitrstvy,
protoZe pokud provadime test na miskde wrstva nebo substrat obsahuji defekt
z predchoziho zpracovani, iteme pedpokladat, Ze defekt bude koncentrovat
namahani a bude zdrojem poruchy. Proto je nutéémhpro jednotlivé p&ty udefi
a jednotlivé zatze opakovat alespopétkrat. Vzhledem k frekvenci Gdérnastavené
na 8 Hz je testaso¥ narany, zvIiast pak pro vyssSi piet tdef.

Pro zatizeni 600 N dochazelo u vzorku H-1 k poru&stranné TICN vrstvy
od 5000 uder. Pro nizS8i zatizeni 400 N dochazelo k poruSovastvy az kolem
10000 udel. Nastavena zé&¥ uderu odpovidajici 200 N @pobila poruSeni vrstvy
az @i 20000 uderech. Pro nejnizSi &Atl50 N doSlo k odhaleni substratti 0000
Gderech.

Zatézové krivkyvzorku H - 2
5000
——600 N

N . 4000 1= 400N
D NE >
© 2 3000 | |—~—200N | /
S = 150 N /
2§ . dil
S O 2000 |
= % ﬂ/ L
2 & 1000 g 1 AL
a — IR -

0 = T + EERME

1 10 100 1000 10000 100000
pocet uder U

Obrazek 4.5.7. Z&¥ové Kivky zmsitené i nastavené sile dopadu 150N aZ 600N na vzorku H-2.

Vzorek H-2 byl podroben zkouSkdm na dynamickémetestza stejnych
podminek jako u vzorku H-1. Hlavni rozdil mezi gpie ten, Zze vzorek H-2 nebyl
vystaven vysokoteplotni tribologické zkouSce. Vgisié zatzove Kivky jsou
na obrazku 4.5.7.

Dale byl dynamickym testerem otestovan degtsubstrat z rychi@zné oceli
19 830, aby bylo mozné porovnatiené vzorky H-1 a H-2 a chovani nastroje
ze stejného materialu nechéaého poviakem TICN.
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Porovnani zat ézové kfivky vzorku H-1 H-2 a
substratu 19830 p Fi F =200 N
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> ——H-1
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Obrazek 4.5.8. Z&¥ové Kivky vzorki H-1, H-2 a substratu bez vrstvy z rycidané oceli 19 830
pro zatZ 200N.

Porovnani z&?ovych Kivek na obrazku 4.5.8. ukazuje, Ze nepoviakovasjrog
by byl @i stejném zatizeni té&h dvakrat vice plasticky deformovan neZz nastroj
s testovanym poviakem. Zabveé Kivky také ukazuji velmi maly rozdil mezi tep&in
ovlivnénym vzorkem H - 1 a vzorkem H - 2.

Do 20000 uder jsou vzorky prakticky identické. Pro 50000 Uilge u vzorku
H - 1 wtSi plochaiezu kraterem a&Si rozptyl hodnot nez u vzorku H - 2. Vysledek
signalizuje, Ze odolnost proti dynamickému namahambrku H-1 bude nizsi
nez uvzorku H- 2, ov8em tento vysledek je zatizegnym rozptylem, jak ukazuji
chybove Uséky.

Porovnani zat ézové kfivky vzorku H-1 H-2 a
substratu 19830 p i F =600 N
4000 I 1 111110 L1 1 111111 1

PN ——H-1 T
£ “E 3000 H—=—H-2 -
g = ) !
ez —4— SUBSTRAT 19 830 %
o £ 2000 =
S 9 IR gy ? T
) | -
S € 1000 +—= T guttls
L X l/-— ]
— =
(%]

0

1 10 100 1000 10000 100000
pocet uder G

Obrazek 4.5.9. Z&¥ové Kivky vzorki H-1, H-2 a substratu bez vrstvy z ryctdané oceli 19 830
pro za&z 600 N.
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Pro wtSi zatz 600 N je vyznam ochranného povilaku také rdolpatrny
ze zakzovych Kivek na obrazku 4.5.9. Sklon gabvé Kivky mezi 10 a 1000 udery je
u nepovlakovaného substratu mnohegtsivnez u vzork H-1 a H-2. Z&tZova Kivka
substratu z8na vyrazs rast jiz po 1000 uderech. U obou vzark vrstvou TiCN zane
zatzZova Kivka rast az po 5000 uderech. Z uvedeného vyplyva, Zeaookr TICN
povlak chrani nastroj (nélad raznik) skolikanasob#& déle.

HI00 Dderl

100 Ldernd 10 U0 aderi

\*\Zﬁtéiﬂ'u'é kilvka vzorku H - 1 pfl £ = 200N

2500.0 \'\-\. 1 [RRRR I I B RRIN I'I
g ——Vzorek H -1 g
4 20000 (| =®-Substrat 19 830 ¥
£ :
g _ 1s00,0
BT .
£ = ", f
¥ = 1000,0 o ¥
= K a1
-E 500,10 o111/ Y AR o i | #
5 -

o0 F !
1 10 100 1000 10000 100040
pebat Gderd

Obrazek 4.5.10. Z&Fov4 Kivka vzorku H-1 a substratu pro zatizeni 200 N.

Na obrazku 4.5.10. je znazémpostupny vyvoj a@ru vrstvy bthem dynamického
testu na tepetovlivnéném vzorku H-1. Jak bylo zj&to nanoindentaim nerenim,
tepelné namahani teplotou 450°@ ibologické zkouSce o za nasledek snizeni
tvrdosti a modulu pruznosti povrchové wrstvy asD@f silné. Na snimku krateru
po 100 uderech je patrné pouze mirné prohnuti sbstnejsou vSak pozorovatelné
vyrazné zminy na povrchu krateru. Po 5000 uderech se projeviideIné opdebovani
povrchové tepekh ovlivnéné wrstvy, ale krater nejevi znamky koheznich piask
nebo adheznich selhani. Na krateru vigmém 10000 udery jsou patrné drobné
kohezni praskliny na drkrateru, ale stale to nema vliv na velikost kratdd krateru
vytvoreného 20000 udery ttheme pozorovat rozsahlé praskliny veé dkrateru,
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ovsem neni zde odhalen substrat. V krateru wegn®m 50000 udery je substrat
odkaleny a zbytky vrstev na okrajicked¥i o velmi dobré adhezi vrstvy.

Pokud chceme zistit okamzik, kdy vrstvéeptane pinit svou ochranou funkci,
miZeme postupovatékolika zpisoby.

1.

Stanovime hodnotu charakteristického parametru d@dzové
kiivce, @i jehoz pekrateni budeme povaZovat vrstvu
za znéenou.

MuzZeme stanovit procento odhaleni substraturikiga pomoci
EDX analyzy mapovanim prvkového sloZeni povrchutea
Tento zpisob je znarg ¢aso¥ narany.

U nevodivych vrstev by se mohlo detekovat jejichrySeni
meéfenim kontaktniho odporutipdopadu kladivka. Tento #pob
by mohl byt velmi efektivni a znamenal by zkraceluby
testovani. Vyzadoval by ovSem Upravu stavajicihstete
a elektroniky.

Stanovenim bodu poruSeni wrstvyuZeme sestrojit jednu ze zakladnich
anavovych charakteristik, Wohlerovuiikku. Tato Kivka je pedevSsim znama
pro unavu kowu, kdy jsou jednotlivé body ikvky vysledkem cyklické uUnavy
a unavového lomu v zavislosti na zatizeni atpocykla. Tuto zavislost riweme
stanovit ipro Unavu systému wrstva-substrat. Jdidéobody reprezentuji okamzik,
kdy pro dané zatizenf@stane vrstva plnit svou ochranou funkci.

Wohlerovu Kivku se podtlo sestavit ze z&¥ovacich charakteristik pro vzorky
H-1 aH-2 obrdzek 4.5.11. Ztéto Zzavislosti bylo mozné uit mez Unavy.
Tedy velikost zatizeni, pro které by systém vrstubstrat odolaval neomezenou dobu
(10° a vice Udet). Pro vzorky H-1 a H-2 by se tato mez Unavy mqdiédpokladat u
hranice 100 N. Pro potvrzeni tohotte@pokladu by byloiéba nastavit tester na &t
100 N aprovést dalsi greni. Vzhledem k frekvenci Gdeér8 Hz byla stanovena
dostaténa hranice na fOudefi. Kdyby wrstva vydrzela TOdder, potvrdil by se
predpoklad, Ze mez Gnavy nebylekroce na.

- 81—



Charakterizace nanostruktur deponovanych PVD a CVD technologiemi
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Obréazek 4.5.11. Wohlerovéikka pro vzorek H-1a H-2.

Neékteré poviakovené soastky pracuji za zvySené teploty, a proto jeiqiu
védet, jak se tato tepelnd Zdtprojevi na vlastnostech celého systému. Z totdwodu
byl vtéto kapitole sledovan vliv tepelné & na dynamické chovani systému
vrstva-substrat. Nanoindegtd zkouSky tvrdosti ukazaly snizeni povrchové tstilo
a modulu pruznosti u tep€lmamahaného vzorku. Dynamické testy odolnosti pdvr
jisté zhorSeni paraméir ale z vysledik porovnani z&tovych Kivek substratu
bez vrstvy a obou vzotk vyplyva, Ze si tepeth naméahana TICN vrstva zachovala
VvétSinu své odolnosti proti dynamické mu namahani.
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4.5.1 Porovnani vrstev na fiznych substratech
10000 uderd 20000 tderd
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Obrazek 4.5.12. Porovnani gbveé Kivky kompozitni vrstvy nanesené na podloZku z ldubivolframu
MW3 a na oceli MS5.

Na obrazku 4.3.13. jsou vyneseny ¢zawve Kivky sestrojené z nagtenych
hodnot plochyifezu kraterem. Byly zde testovany dva vzorky powviek@& stejnou
kompozitni vrstvou deponovanou na oba vzorkyasu. Proto tlousku vrstvy a jeji
sloZzeni nizeme povazovat za srovnatelnou pro oba vzorky. nilavrozdilem je
material podlozky. Pro vzorek MW3 byla materidlembstratu destka z karbidu
wolframu pouZzivana pro obrébi noze. Pro vzorek MS5 byl substrat z nastrojoaaio
HSS. Z nairené zatZzové Kivky je patrné, Ze v tomtofpadd mnohem vice zalezi
na plasticié materidlu substratu nez na vistsamotné. Porovnavani je potom mozné
pomoci optického nebo elektronového mikroskopustijie pak, Zze kompozitni vrstva
v obou gipadech chrani povrch nastrojeibizné do deseti tisic udéra poté z&ina
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poviak degradovat. V praxi se mnohe&astji porovnavaji fizné vrstvy na stejnych
substratech.

—. Stovnani zatézovych kiivek vrstev na karbidu wolframu
E 1000 11
= —+— vz.MW3
800
E —=—vz.TW4
& 600
g
= 400 / /
5 I /
& 200 -
g 0 $riiff $ T Tm
ﬁ 10 100 1000 10000 100000
o o
poéet Gideru

Obrazek 4.5.13. Porovnani Z&bvé Kivky kompozitnivrstvy MW3 a TiN vrstvy TW3 nanesena
podloZku z karbidu wolframu.

Na obrazku 4.3.14. @ieme porovnavat zétove Kivky vzorkt, kde byl
materialem podlozky karbid wolframu. U vzorku MW8 jednalo o kompozitni poviak
a u vzorku TW4 byl deponovan TiN pomoci reaktivnihagnetronového naprasovani.
Ze za¥zovych Kivek lIze usoudit, Ze vzorek TW4 ma velice podobn@m nepatré
vysS$i, dynamickou odolnost proti vzorku MW3.

Klasickym zadanim vyrobce poviakovanych &astek je na dany material
podiozky (napiklad ukity typ oceli) navrhnout povlak s co nejvySSimi motmymi
vlastnostmi pro dany rezim provozu. V této kapii@léeSeni tohoto problému uvedeno,
i kdyZ pouze pro dvvrstvy. BEZrgjSim pripadem je optimalizace systému s cetadou
povlaki.

Nékdy poskytuje vyrobce mozZnost wWiu materialu sodéstky, i kdyzc¢asto
za cenu vyrazného zvySeni naklada jeji vyrobu. V této kapitole je uvedenikiad
takovéhoto navrhu pro ocel a karbid wolframu. Tysty jsou podstadncasov
narargjSi z divodi mnohem vySSiho @ou kombinaci vrstva-podloZka.résto ¢asto
piinaSeji systém s lepSimi vlastnostmi ve srovndiiimdem, kdy substrat je dan.
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5 Zaver

Tato prace se ipdevSim zbyvAa mechanickymi vlastnostmi tenkych
otru-odolnych twrdych wrstev. Krodnpiehledu BZre provadnych test predstavuje
navrh metodiky testovani povlak dosud piémysiow nevyuZivanou metodou

dynamického testovani a také nawrh a realizaci opypti dynamického testeru
pro zkousky odolnosti tvrdych vrstev namahanychedgickou zatzi.

Dale se zbyva prepami technikou pro fpravu tenkychiezi vrstvami.
Touto technikou Ize ifipravit vzorky pro studium struktury a materidlowéhblozZeni
pro TEM s SEM mikroskopy. Uvedl jsem do provozu éceddizeni pro iontové
ztertovani. Zkonstruoval jsem a nainstaloval spodnétisni vzorku a zgzeni doplinit
o mikroskop. Potom, co jsem zajistil peibné zazemi labora® pro preparaci vzotk
a zvladl techniku metalografického kst pripravil jsem mnoZstvi vybrus aiezi,
které byly pozorovany v transmisnim elektronovénkraskopu na Elektrotechnickém
Ustavu Slovenské akademigva pro materialové analyzy na rastrovacim elekivém
mikroskopu v UPT. V budoucnu by téchto technik byt vyuZito pro studium
struktury DLC vrstev pro nove senzory, dale pak peparaci tvrdych 8tu odolnych
vrstev a vrstev pro rentgenovou optiku.

BéhemieSeni této prace se zvySily naroky na funkci dynkétio testeru tenkych
tvrdych vrstev, proto jsentkterécasti elektroniky znovu navrhla zrealizovaiidou
téchto zvySenych néaragk byla nutnost testovat stale odgBi wrstvy od vyrobdé
povlakovacich zazeni a povlakovacich center. Rozsahlémynvedly ke konstrukci
nove verze elektroniky. V séasné dob jsou vyrobeny mnou navrzené dva kusy nové
verze elektroniky a&Sina zde uvedenych vysletlkyla néfena prav na nich.

Byl navrZen postup testovani povlakovany@isti pomoci dynamického testeru
a vykér parameti méienych ve vytvéeném krateru. Zakladnim vystupem této metody
je zatZzova Kivka sowasr s obrazovou dokumentaci krdter jednotlivych ndfrenych
bodi. Tato obrazova dokumentace je doprovazena analgznotlivych typi poruch
uvnitt krateru. Kombinaci vyhodnoceni &&bvé Kivky a analyzy poruch uvrikratert
vzniklych pii dynamickém testu otu tenkych tvrdych vrstev Ize ziskat informace
o chovani wrstev v dynamickém rezimu namahani &sapu degradace systému
pottebné pro srovnaniiznych systérin vrstva-substrat a ¢eni jejich odolnosti proti
dynamickému namahani.

S e

Dynamicka metoda testovaniipdSi oproti nanoindentaim n&fenim, ndienim
adheze, ®renim otru a koeficientu ieni zcela nové informace¢mito metodami
neziskatelné. Z experimentalnich vyslégd vidét, Ze i vzorky, které vykazuji vysokou
tvrdost ve srovnani s podloZzkou, zcela vyhovujitiinpvost vrstvy k podlozce, maly
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otér a prijatelny koeficient iteni se pesto @i dynamickém namahani mohou chovat
zcela rozdila. V kapitole 4.3 je zdokumentovana nutnost pr@vatynamické zkousky
u téch vyrobai strojnich sotidstek, které jsourpsvém provozu dynamicky naméahané.

V kapitole 4.4 byly pouzity navrzené diagnostick@sfupy pro charakterizaci
tvrdych o€ru-odolnych vrstev deponovanyciiznymi technologiemi. Kazda depoami
technologie ma ze svého fyzikalniho principu jissgfhody a nevyhody.
Pfesto, Ze zkouSena vrstva TICN ma& stejné prvkovézesih jeji vlastnosti
se fidynamickém namdahani vyraznlisi, pravépodobr diky rozdilné struktie
povilaku a rozdilech v pnuti ve wrétvDiky otestovani samotného substratu bez vrstvy
a jeho porovnani s identickym substratem, kterypoyllakovan, bylo mozné takécity
které vrstvy ve skutaosti néstroj chrani, a které zhorSuji chovani feeléystému
vrstva-podlozka fi dynamickém namahani. Rozdily v odolnosi¢iMdynamické zati
se ukazaly pedevsSim pro vysSi sily uderu kladivka. Bez dynaétick testovani
by nebylo rozdilnou furknost jednotlivych vrstev mozné rozliSit jinak, neihohem

M s

drazSimi a&aso¥ naran¢jSimi zkouSkami pimo na hotovych vyrobcich.

Neékteré povlakovené soéistky pracuji za zvySené teploty, a proto jeieqiu
védét jak se tato tepelna z&tprojevi na vlastnostech celého systému. Z totidvodu
byl kapitole 4.5 sledovan viliv tepelné & na dynamické chovani systému
vrstva-substrat. Nanoindettd zkouSky tvrdosti ukazaly snizeni povrchoveé tstilo
a modulu pruznosti u tep&lmamahaného vzorku. Dynamické testy odolnosti pdtvr
jisté zhorSeni paraméir ale zvysledik porovnani z&tovych Kivek substratu
bez vrstvy a obou vzotk vyplyva, Ze si tepeth namahana TICN vrstva zachovala
vétSinu své odolnosti proti dynamickému namahéani. ddyickd metoda testovani je
v kombinaci s nanoinderitaim méfenim, nérenim adheze, &enim otru a koeficientu
tieni, popipad meieni koeficientu feni a otru za zvySené teploty, jednodusi
a podstath mérg nakladna, fi optimalizaci systému vrstva-substrat, néasow
nara:né zkousky zivotnosti na hotovych vyrobcich.

Prace se zabyva zejména novou metodou testovardmdgky naméhanych
povlaki. Prinos uvedené prace sfigda zejména v navrZzeni a realizaci testeru,
ktery nebyl do nedavné doby korée¥ dostupny a byl provozovan pouze &alika
laboratdich ve s¥té. V praci byl navrzen postup a Whbparametit testovani pomoci
dynamického testeru. V neposledii@ck byl vyhodnocen fnos této metody,
kterd zatim neni vyrobci standaédpouzivana aniip vyhodnocovani vrstev, které jsou
provozovany v dynamickém rezimu. Dynamické testdv@ylo aplikovano na vrstvy
deponované tiznymi technologiemi, na systémy tepelnamahané a byla prokadzana
vhodnost &chto test pro rozliSeni vrstev siznou odolnosti proti dynamické 2ai
a tudiz i iznou Zivotnosti dynamicky namahanych finalnich komgnt.

Jak se vpibé¢hu vyvoje a pouzivani testeru ukazalo, bylo by i kdyby
dynamicky tester mohl pracovat s vysSi frekvenariidTo by umoZnilo provest testy
S podstat#é vySSim potem uUdet.. Z tohoto divodu zapdaly na naSem pracovisti prace
na rekonstrukci celého testeru, ktery b§l mvedené pozZadavky spvat.
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Seznam pouzitych zkratek a symbol

CVvD chemicka depozice z plynné faze (Chemical Vafaaposition)
DIWT dynamicka razova zkouSkagow (Dynamic Impact Wear Test)
F sila [N]

FE-SEM rastrovaci elektronovy mikroskop s autoaimisatodou. (Field Emission
Scanning Electron Microscope)

H tvrdost [Pa]
PVD fyzikalni vakuova depozice (Physical Vapor D&ition)

PACVD chemickd depozice zplynné faze s asisterlaingy (Plasma Assisted
Chemical Vapour Deposition)

Ra pramérna aritmeticka uchylka profilu drsnosti [um]

Rt celkova vyska profilu drsnosti [um]

Rz nej\wtsi vySka profilu drsnosti [um]

SEM rastrovaci elektronovy mikroskop (Scanning &tat Microscope)
TEM transmisni elektronovy mikroskop (Transmisshflactron Microscope)
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