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Abstrakt

Prace se zabyva testovanim TiO2 vrstvy pomoci nano vrypové zkouSky a
nanoindentace. Vrstva TiO2 byla nanesena na sklo metodou nanasenim z plazmatu. Byla
zméfena kriticka sila pro proskrabnuti vrstvy a koeficient tfeni. Z indentaéni ktivky byla

zjisténa indentacni tvrdost vrstvy a redukovany elasticky modul.

Kli¢ova slova

Nano vrypova zkouska, TiOz vrstva, zatézovaci funkce, nanoindentace

Abstract

In this work TiO2 coating is tested by employing methods of nanoindentation and
scratch test. The TiO2 layer on glass was prepared by plasma immersion. A critical force
and a coefficient of friction were determined. From indentation curve were determined

hardness and reduced modulus of TiO; layer.

Key words

Nanoscratch, TiO2 thin coating, load function, nanoindentation



Obsah

Seznam pouzitych Symboltl ............cccooooviiiiiiiini 8
L VO s 9
2 CHIE PIACE ... 13
3 Teoreticka CASt ...........ceooiiiiiiiii e 14
3.1 Metoda NANOINENTACE ...........coiviiiiiiiiiicie s 14
3.2 Nano vrypova ZKOUSKA ........cccoveiiiiiiiiiiii s 16
4 EXPEIIMENT ..ottt sree e 19
A1 VZOTKY ittt ettt a et e e be e nre s 19
4.2  Indentacni zatéZovaci funkce pro méfeni elastického modulu a tvrdosti ........ 20
4.3  Nastaveni nano vrypové zkousky pro méfeni adheze vrstvy .........ccoevvenneene. 20

4.4  Nastaveni nano vrypové zkousky pro samostatné méteni koeficientu tieni.... 21
O VYSIEAKY ..oooiiiiiii 23

5.1 Vysledky z nano vrypové zkousky pro samostatné mefeni koeficientu tfeni.. 23

5.2  Vysledky z nano vrypové zkousky pro méteni adheze vrstvy........cccoocvernennee. 24
5.3  Vysledky z kvazistatické nanoindentace...........c.occveverreenrieeiieeneesie s 28
B DISKUZE ..o 30
T ZLAVEY oot 33
T4 o | (] [ SRR 34



Seznam pouzitych symboli

Symbol
¢
v

Vi

E

Ei

=

f

H

h

he

ht
Niateral
Nmax
Nnormal
hs

m

n

P
Pmax
Pnormal
Plateral
S

s

t

Xi

Legenda

Uhel

Poissonova konstanta

Poissonova konstanta indenta¢niho hrotu
Kontaktni plocha

Youngtv modul pruznosti

Youngtv modul pruznosti indenta¢niho hrotu
Redukovany modul pruznosti

Koeficient tfeni

Tvrdost

Celkova hloubka

Kontaktni hloubka

Finalni hloubka vpichu

Lateralni posuv

Maximalni hloubka vpichu

Normaélovy posuv

Hloubka prohloubeni povrchu na okraji vpichu
Konstanta geometrie hrotu

Pocet primérovanych hodnot

Sila zatézovani

Maximalni zatizeni

Normalova sila

Lateralni sila

Tuhost

Smérodatna odchylka

Cas

i-td hodnota

Primérna hodnota

Jednotka
[]

[-]

[-]
[m?]
[N/m?]
[N/m?]
[N/m?]
[-]
[N/m?]
[m]
[m]
[m]
[m]
[m]
[m]



1 Uvod

Oxid titanicity TiO2 je chemicka sloucenina kysliku a titanu. V pfirod¢ se
vyskytuje ve tfech formach: rutil, anatas a brookit. V primyslu nasel Siroké spektrum
uplatnéni. Nejcastéji se pouziva do natérovych hmot jako bily pigment, ma vSak daleko
zajimavéjsi vlastnosti nez jen bilou barvu. Pouzivé se také jako samocistici a samo
sterilizujici material odolny proti §pin¢ a bakteriim, nebo je ptidavan do filtrti jako aktivni

slozka pro ¢isténi vody 1 vzduchu.

(% < 380 nm)

Obr. 1: Prub¢h fotokatalyzy [1]

Oxid titani¢ity je polovodi¢ a na jeho povrchu probiha fotokatalyza obr. 1. Je
znamo, ze polovodi¢e maji valen¢ni pas zcela zaplnén elektrony a dalsi vodivostni pas na
vysSi energetické hlading, ktery je prazdny. Fotokatalyza probihd, pokud je polovodic
ozéfen svétlem o odpovidajici vinové délce. Energie fotonli musi byt vétsi nebo rovna
energii, kterou piedstavuje rozdil mezi energetickymi hladinami valen¢niho a
vodivostniho pasu. Jsou-li tyto podminky splnény, foton je pohlcen molekulou TiO> a
elektron preskoc¢i z valen¢niho do vodivostniho pasu a vznika tak elektronovy par,
elektron a dira. Elektronovy par podléha rychlé rekombinaci. Pokud je ale ptitomen kyslik
nebo voda, vzniknou volné radikaly. Molekula vody H>O a dira h* spole¢né vytvoii
hydroxylovy radikal *OH. Molekula kysliku O2 a elektron e” vytvoti superoxid O2". Tyto
radikaly pak hraji dilezitou roli v rozkladu nezadoucich bakterii.[1] Na zakladé¢ mnoha
experimenti Sunada a sSpol.[2] navrhl tfistupfiovy mechanismus ni¢eni bakterii na
osviceném povrchu TiO2. V prvni fazi reaguji volné radikaly s vné&jsi bunécnou
membranou, ta se stdva propustngj$i. Nastdva druha faze a radikdly pronikaji skrz
posSkozenou membranu do buiikky a napadaji vnitfni cytoplazmatickou membréanu.

Probéhne peroxidace lipidii v cytoplazmatické membrané, kdy radikaly pohlti elektrony



lipidt a tim je degraduji. Nastava bunécna smrt. V tieti fazi dochazi k rozkladu toxickych

zbytki bakterie na oxid uhli¢ity CO2 a vodu H20.

Pravé tato vlastnost oxidu titani¢itého je velmi atraktivni v oblasti moderni
mediciny. Zvlasté pak v oblasti kloubnich nahrad a dalSich implantatt, pietrvavajicich
v téle dlouhodobé. Jednim z hlavnich problémi chirurgickych zakroka je infekce.
Infekce, ktera vznika v disledku osidleni implantovaného materialu bakteriemi. Bakterie
se v téle zacnou rychle mnozit a maji sklon utvaret biofilm a stalé bakteridlni bunky.
Takovato kolonie bakterii vykazuje vysokou odolnost vi¢i imunitnimu systému.
Nasleduje pak dlouhd 1é¢ba antibiotiky a v krajnich ptipadech i reoperace. Nabizi se vice
metod, jak feSit tento problém s infekci pomoci antibakteridlnich povrchi. Jednou
skupinou jsou organické a anorganické povrchy nebo polymery a povlaky z polymert,
z kterych se uvoliluje antibakteridlni cinidlo. Dal§i moZznosti jsou prvky véazané
v zédkladnim materidlu kovalentni vazbou, které plisobi antibakteridln¢ a proti pfichyceni
bakterii. Naptiklad ionty stiibra Ag®. Posledni skupinou jsou fotokatalytické povlaky
TiO2, které jsou vyjimecné pravé svou schopnosti niCit a rozkladat bakterie na télu
neskodné molekuly CO2 a H20. Kazd4 z téchto metod ma své vyhody i nevyhody. Dalsi
vyhodou TiO2 povlakt, kromé jiz zminéné schopnosti nicit a rozkladat bakterie pouze za
ptitomnosti svétla vody a kysliku, je jejich stabilita, jsou korozivzdorné, nejsou reaktivni
ani toxické. Jejich schopnost nicit a rozkladat bakterie byla dokonce prokazana i
V naprosté tmé neékolik hodin po osviceni. Tento fakt prokazal ve svych experimentech
naptiklad Chongxia Yue a spol. [3] TiO2 povlaky maji ale i nevyhody. Oproti iontim
stiibra, které jsou k matrici vazany silnou kovalentni vazbou, je tfeba se zabyvat adhezi
tenké TiO2 vrstvy k podkladu. Zakladnim materialem je nejcastéji titan, ten se jiz bézné

V chirurgii pouziva, ale mohou to byt i jiné materialy.[4]

Adheze vrstvy nezaleZi jen na zakladnim materialu, ale i na zptisobu vyroby tenké
vrstvy. Tloustka vrstvy se v oblasti kloubnich nahrad pohybuje kolem stovek nanometra.
V tadu nanometrii se jiZ nepohybujeme v klasickém makrosvété a mohou se tak projevit

jiné vlastnosti materialu, z toho divodu se vrstvy vyrabi tak tenké.[5]
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Tenkou fotoaktivni vrstvu I1ze vytvorit metodami, které se podle [4] déli do tfi skupin:

e chemické metody: metoda sol-gel

o celektrochemické metody: anodickd oxidace, elektroforetickd depozice,

chemicka depozice z plynné faze (CVD)

e fyzikdlni metody: napt. metoda nanaseni vrstvy z plazmatu

Pro zjisténi mechanickych vlastnosti a adheze takto vyrobenych tenkych vrstev je
tieba pouzit velmi piesny nastroj. V tak malém méfitku (v fadu nanometrii) jiz nelze
pouzit klasické mechanické zkouSky. Proto se pouziva nanoindentor viz obr. 3.
Nanoindentor je piistroj, ktery vyuziva principu vtla¢ovani velmi malé sondy do vzorku
se souCasnym meétenim sil a posuvi v nano- ¢i mikro- métitku. Sklada se z tuhého ramu,
motorizovaného stolu s velmi pfesnym posuvem a méticiho snimace piipevnéného na
ram, do kterého se upina indentac¢ni hrot. Nedilnou soucasti pfistroje je také svételny

mikroskop, ktery umoznuje zacileni oblasti zajmu.[5]

Zakladni funkce nanoindentoru

Nano vrypova
zkouska

Zkouska
opotiebeni

Nanoindentace

Plocha 5x5 um

SPM skenovani

Obr. 2: Zakladni funkce nanoindentoru jsou: nanoindentace, nano vrypova zkouska,

zkouska opotiebeni a SPM skenovani

Na nanoindentoru je mozné provadét rizné zkousky obr. 2. Pro zjisténi tvrdosti a
redukovaného modulu pruznosti se pouziva kvazistatickd nanoindentace. Pomoci nano
vrypové zkouSky (scratch testu) se zjisSt'uje odolnost vrstvy proti poSkrabani, dale kritické
zatizeni, pii kterém dojde k odtrzeni vrstvy a také tieni ve vrstvé. Velkou vyhodou
nanoindentoru je skutecnost, ze stejnym hrotem, kterym jsou provadény nanomechanické

zkousky, Ize 1 nasnimat topografii vzorku pfimo pied i po provedeni zkousky. Z téchto
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skend pak ziskame presnou predstavu o povrchu vzorku i o pfipadnych poskozenich
zpusobenych nanomechanickou zkouskou. Na nanoindentoru lze provadét jest¢ mnoho
dalsich zkousek povrchu, jako je tieba zkouSka opotiebeni, dynamicko-mechanicka

analyza, kvazistatické zkousky a dalsi. [6]

Obr. 3: Nanoindentor s zulovym ramem, motorizovanym stolkem, optickym

mikroskopem a dvéma méticimi snimaci [5]
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2 Cile prace

1. Vhodna volba geometrie hrotu v zavislosti na pouzité metodé.
2. Tvorba zatézovaci funkce a jeji aplikace.

3. Analyza adheze tenké vrstvy k podkladu.

V této praci se zaméfim pouze na zkousku nano vrypovou a nanoindentaci, protoze
budu zjistovat vlastnosti tenké TiO2 vrstvy. TiO2 vrstva na vzorcich byla nanesena na
zakladni material fyzikalni metodou nanasenim z plazmatu. Experiment budu provadét
na pfistroji Hysitron TI 950 TriboIlndenter. Data, kterd ziskdm z nano vrypové zkousky a
nanoindentace, budu vyhodnocovat pomoci programu Hysitron TriboScan. Zjistovat
budu kritickou silu, pii které dojde k delaminaci vrstvy. Dale pak v jaké normalové
hloubce doslo k proskrabnuti vrstvy. Pomoci nanoindentace zjistim tvrdost vrstvy a

redukovany elasticky modul.
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3 Teoreticka cast

3.1  Metoda nanoindentace

Nanoindentace je v soucasné dob¢ nejpouzivanéjsi metodou pro zjist'ovani
lokalnich mechanickych vlastnosti riznych materialti. Je vhodna také pro testovani
tenkych vrstev a vSude tam, kde nelze vyuzit klasické mechanické zkousky kvtili malym
rozmérum vzorkl. Pfi nanoindentaci se rozsah sil pohybuje v fadu uN az mN. Hloubka
vpichu je v fadu nanometra. [6]

Jako testovaci sonda se pouziva diamantovy hrot. Hroty se déli podle geometrie.
Zakladni tvary hrotl jsou: kulovity, kuzelovity, Vickersuv, Berkovichiiv a tvar hrany
krychle. Kulovity hrot je vhodny pro méteni mékkych materialli, protoz zarucuje hladky
prechod z elastické do elasticko-plastické deformace. Vickerstv hrot ma tvar ¢tytbokého
jehlanu s polovi¢nim tihlem @=68°. Berkovichtiv hrot je trojboky jehlan s ¢elnim thlem
¢=65,27°. Berkovichuv hrot se pouziva pro indentaci v mensich hloubkach. Jeho vyroba
je snazsi nez vyroba ctyrbokého Vickersova jehlanu, kde se musi v jednom bod¢ setkat
Ctyfi stény. Kuzelovity hrot md jednu velkou vyhodu oproti jehlanim, je osové

symetricky. Je tedy vhodné ho pouZit i pfi nano vrypové zkousce.[6]

ZatéZovani

Odlehcovani

Obr. 4: Indenta¢ni kiivka, vyhodnocovani zkousky se provadi z kiivky odleh¢ovani.[7]

Princip nanoindentace je zaloZzen na vtlatovani hrotu do zkoumaného materialu.
Béhem vtlacovani hrotu se pribézné zaznamenava pusobici sila P a hloubka vpichu h.

Ziskana zavislost ptisobici sily na hloubce vpichu se nazyva indentac¢ni kiivka obr. 4.
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Profil povrchu

po vyjmuti hrotu P
Hrot YL 3 Pocatecni profil povrch
_ . -
2| | i _
\ Profil povrchu
pii zatizeni

Obr. 5: Indenta¢ni hloubky, v kazdém okamziku nanoindentace je celkova
hloubka h=h¢+hs [7]

Na obr. 5 je schematicky naznacen pribéh nanoindentace. V kazdém ¢ase nanoindentace
je celkova hloubka h = hc + hskde h¢ je kontaktni hloubka a hs je prohloubeni povrchu na
okrajich vpichu. Pfi maximalnim zatizeni Pmax je hloubka h=hmax. Po uplném odlehéeni
a vyzvednuti indenta¢niho hrotu zGstane vpich, ktery ma finalni hloubku ht.

Z indentaéni ktivky obr. 4 se zjisti redukovany modul pruznosti E; a tvrdost
testovaného materialu H. Redukovany modul E;je definovan rovnici (1) kde S je tuhost
a A je kontaktni plocha.

g =Vt ®
2 Va

Vztah mezi Youngovym modulem pruznosti E a redukovanym modulem pruznosti E; je
popsan rovnici (2). Eije znamy modul pruznosti indenta¢niho hrotu a vi je Poissonova
konstanta indentaéniho hrotu. Pro diamant je Ei=1140N/mm? a vi=0,07. [6]
1 (1-v) A-v)
I= + @
E, E E;

Pfi vyhodnocovani indentaé¢ni kiivky se podle Olivera a Pharra [7] sleduje hlavné
kiivka odlehcovani. Ktivka odlehovani mé jiny sklon nez kiivka zatéZovani, protoze pti
odlehfovani jiz odezni Casové zavislé deformace. Kiivka odlehovani je popsana
rovnici(3).

P=A(h=he)" (3)
A je kontaktni plocha a zavisi na geometrii hrotu a hloubce hy. hfje finalni hloubka

vpichu po odleh¢eni hrotu. m je konstanta geometrie hrotu.
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Tuhost pfi odlehcovani S predstavuje elastickou reakci materialu. Ur¢i se

derivaci odleh¢ovaci kiivky v bodé maxima (4).

dp
S=an (4)
Tvrdost H je definovana jako pomér maximalniho zatizeni Pmax a kontaktni plochy A.
Pmax
H=
v (5)

3.2 Nano vrypova zkouska

Nano vrypova zkouska (scratch test) je relativné rychla a efektivni metoda, ktera
se pouzivd pro hodnoceni adheze tenkych filmi a vrstev k zakladnimu materidlu.
Zkousku Ize provadét na stejném piistroji jako nanoindentaci. Staci vyménit pouze méfici
snimac a zvolit spravny hrot, ktery se do snimace upne.

Nano vrypova zkouska vychdzi z nanoindentace. Na hrot pisobi normalova sila
Pnormal, K sile se vSak jesté pfida posuv hrotu ve sméru osy x. Hrot $krabe do materialu
podle ptedepsané zatéZovaci funkce, ktera definuje normalovou silu a lateralni posuv jako

funkci ¢asu. Pribéh zkousky je schematicky znazornén na obr. 6.

Normalova sila

\4

Diamantovy hrot — Posuv hrotu >

Tenka vrstva
N

= =

Vznikajici vryp
Obr. 6: Schéma nano vrypové zkousky

V pribéhu zkousky se sleduji Etyfi parametry: normalova sila Prormal, lateralni sila Piateral,
normalovy posuv hnormal a lateralni posuv hiatera. Tyto parametry jsou zaznamenavany do
jednotlivych grafii jako zavislosti méfené veliCiny na Case. Z grafii ziskdme informaci o
zkoumané vrstvé. Nejéastéji je to koeficient tfeni a kriticka sila, pfi které dojde
k poskozeni vrstvy. Dale 1ze posoudit i odolnost materialu vic¢i poskrabani nebo zjistit
tloustku vrstvy pokud neni pfedem zndma. K poSkozeni vrstvy miiZze dojit riznymi
mechanismy. Podle zpusobu poskozeni vrstvy lze také posuzovat, zda je testovany
material kiehky ¢i houZevnaty. N4hld zména sklonu v pribéhu lateralni sily a

normalového posuvu ve vystupnich grafech indikuje posSkozeni vrstvy nebo proskrabnuti
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se vrstvou na zakladni material. Kriticka sila je definovéana jako velikost normalové sily
Pnormal V Case, kdy doslo k poskozeni vrstvy. Pomoci kritické sily lze ziskat predstavu o
adhezi vrstvy k podkladu. Cim vétsi je kriticka sila, tim lepsi je adheze vrstvy. Piesny
vztah vSak neni definovan a mizZe byt ovlivnén mnoha faktory, jako jsou napiiklad
materialové vlastnosti podkladu, tloustka vrstvy nebo zvolené parametry nano vrypové
zkousky.

Pro nano vrypovou zkousku je nejvhodnéjsi pouzit kuzelovity hrot, protoze je
osoveé symetricky a nezaleZzi tak na tom, jak je do snimace upnut. Na obr. 7 a) b) c) jsou
vidét normalové praméty hrotd ve tvaru trojbokého jehlanu. Modra Sipka predstavuje
smér pohybu hrotu. Na prvni pohled je vidét, ze kazdy z téchto tii hrotli by ud¢lal jiny
vryp a takto ziskana data by nebylo mozné mezi sebou porovndvat. Proto se voli hrot
kuzelovity, jehoz normalovy priamét je na obr. 7 d). Z prumétu kuzelovitého hrotu je
patrné, Ze vryp bude pii jakémkoli upnuti hrotu vzdy stejny. Na obr. 8 je snimek
z mikroskopu, na kterém je kuzelovity hrot S vrcholovym uhlem 90° a polomérem
zaobleni 100pum. Kuzelovité hroty se vyrabéji jesté s vrcholovym uhlem 60° a rliznymi

poloméry zaobleni.

Obr. 7: a) b) ¢) Normalové priméty ruzn¢ upnutych jehlanovitych hroti d) Normalovy

pramét kuzelovitého hrotu

Obr. 8: Kuzelovity diamantovy hrot s vrcholovym thlem 90° a polomérem

zaoblenil00pum
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Pfi nastaveni nano vrypové zkousky se voli pribéh zatéZzovaci funkce. Zatézovaci
funkce se sklada z n¢kolika segmentl. Je mozné volit z jiz pfednastavenych standartnich
zatézovacich funkci a pouze nastavit pozadované hodnoty zatézovaci sily a délky
¢asovych tsekt. Na obr. 9 je ptiklad standartni zatéZovaci funkce, konkrétné je to funkce
s konstantni zatézovaci silou. V horni ¢asti grafu je zndzornén prab¢h normalové sily
Vv zavislosti na ¢ase. V dolni ¢asti je zndzornén posuv hrotu ve sméru osy x v zavislosti
na Case. Segment, ktery je zvyraznén Cerven¢, piedstavuje Skrabani hrotu do vzorku. Sila

je konstantni Pnorma=1000uN, délka vrypu je 10um a doba Skrabani je 15s.

1 11 12 13 14 15 1% 17 18 19 20 21 2 23 24 25 26 27 28 2% W 3N 32 33 M4 35 3Fk 37
Time (seconds)

——

I
/’
M 1 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 23 29 3D 31 3P 33 3¢ 35 B 37
Time (seconds)

Obr. 9: Standartni zatéZovaci funkce s konstantni zatéZovaci silou

V programu Hysitron TriboScan, ktery byl pouzit pro nastaveni experimentu, je mozné
volit z nasledujicich standartnich funkci pro nano vrypovou zkousku:
e Funkce s konstantni zatézovaci silou (viz obr. 9)
e Funkce s konstantni zatézovaci silou a segmentem pro snimani sklonu vzorku
e Funkce s konstantni zatéZovaci silou, segmentem pro snimani sklonu vzorku a
segmentem pro zpétné nasnimani vrypu
e Funkce pro snimani koeficientu tfeni
e Funkce s linearné rostouci silou a segmentem pro snimani sklonu vzorku
e Funkce s linearné rostouci silou, segmentem pro snimani sklonu vzorku a
segmentem pro zpétné nasnimani vrypu
Funkce se 1isi pribéhem zatéZovaci sily a pfidanymi segmenty. Standartni funkce nejsou
omezujici, I1ze je jednoduse ménit pridavanim nebo odebirdnim jednotlivych segmentt.

Je tedy mozné vytvorit téméft libovolnou zatézovaci funkci. [8]
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4 EXxperiment

Pro analyzu adheze TiO vrstvy byl pouzit pfistroj pro nanomechanické testovani

Hysitron T1950 Tribolndenter™, pomoci kterého byla provedena nano vrypova zkouska.

41  Vzorky

Prvnim vzorkem byla vrstva TiO2 nanesena na titanovém plechu. Plech byl
testovan ze dvou stran. Jedna strana plechu byla le§tén4 a druha nelesténa, na obou téchto
stranach byla nanesena vrstva TiOz. Obrazky obr. 10 a obr. 11 byly potfizeny pomoci
svételného mikroskopu, zabudovaného v nanoindentoru. Z obr. 10 je patrno, ze povrch
nelesténé strany je drsny a nestejnorody, naopak na obr. 11 vidime velmi vyrazné stopy
po povrchové upravé plechu. Bylo velmi tézké najit vhodné misto pro nano vrypovou
zkousku. Vysledky téchto zkousek nevypovidali 0 vlastnostech vrstvy. Nebylo jasné, zda
dochazi k proskrabnuti vrstvy nebo jen k poskakovani testovaciho hrotu na velmi
nerovném povrchu. Také nebylo ziejmé, jestli je vrstva pfitomna po celém povrchu

vzorku. Proto byl pfipraven druhy vzorek vrstvy.

Obr. 10: TiOz vrstva na nele$téné strand Obr. 11: TiOy vrstva na le$téné strang

titanového plechu titanového plechu

Obr. 12: TiO2 vrstva na skle
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Druhym vzorkem byla vrstva TiO2 nanesena na skle z obou stran. Na Obr. 12 ze
svételného mikroskopu jiz vidime rovny a homogenni povrch sklenéné desticky. Jsou zde
vidét 1 malé necistoty V podobé cernych teCek. Tém je vSak snadné se pii testovani
vyhnout. Na tomto vzorku byla provedena analyza adheze vrstvy pomoci nano vrypové
zkousky. Vzorek byl testovan z obou stran, na kazdé strané byly zvoleny tii pozice.
V kazdé pozici byly provedeny tfi vrypy se stejnym nastavenim zatézovaci funkce.

Celkem se tedy provedlo 18 vrypt, které byly nasledn¢ hodnoceny.

4.2  Indentaéni zatéZovaci funkce pro méreni elastického modulu a tvrdosti

Pro nanoindentaci byl zvolen Berkovichtv hrot. Indentacni zatézovaci funkce byla
zvolena tak, aby ziskané mechanické vlastnosti byly méteny pfiblizn¢ ve stejnych
hloubkach jako byla maximalni hloubka vrypové zkousky z kapitoly 4.3. Indentaéni

zatézovaci funkce fizend posuvem byla slozena ze tii Casovych segmenti:

1. dosazeni maximalni hloubky 200nm béhem 5s
2. vydrz na konstantni hloubce 200nm po dobu 2s
3. odlehéeni béhem 5s

Odleh¢ovaci segment byl pouZit k analyze redukovaného elastického modulu a

indentac¢ni tvrdosti dle kapitoly 3.1.

4.3 Nastaveni nano vrypové zkousky pro méreni adheze vrstvy

Pro nano vrypové testovani vrstvy byl pouzit diamantovy hrot ve tvaru kuzele
s vrcholovym thlem 60° a polomérem zaobleni vrcholu mensim nez 1um. Zvolena byla
standartni zatézovaci funkce S rostouci normalovou silou a snimdnim sklonu vzorku.
Maximalni normalova sila, ktera byla pro zkousku stanovena, se urcila z pocatecnich
testovacich vrypd. Testovaci vrypy nejsou zahrnuty do vyhodnocovani. Pro testovaci
vrypy se zvolil stejny prub&éh normalové sily, ale maximalni normalova sila byla zvolena
pomérné velkd Pnormai =4000uN. Z vysledkil bylo patrné, Ze k proSkrabnuti vrstvy doslo
pfi mnohem mensim zatizeni, proto byla pro nasledné testovani zvolena maximalni
normalova sila Prorma=1500uN. Pii takto velké sile jiz doslo bezpeéné k proskrabnuti
vrstvy. Prubéh zvolené zatézovaci funkce je zobrazen na obr. 13. V horni ¢asti grafu je
znazornén prubeh normélové sily v zavislosti na ¢ase. V dolni ¢asti je znazornén posuv
hrotu ve sméru osy x v zavislosti na ¢ase. Pro lepsi orientaci v priibéhu zatézovaci funkce

byly jednotlivé segmenty ocislovany od jedné do sedmi.
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Obr. 13: Pribéh pouzité zatéZovaci funkce s rostouci normalovou silou a snimanim

sklonu vzorku

1. Posuv hrotu s nulovou normalovou silou z nulové polohy do koncové
polohy vrypu.
2. Posuv hrotu z koncové polohy do pocatecni polohy vrypu pro zjisténi

sklonu vzorku.

3. Vydrz 1s pro ustaleni.

4. Hrot skrabe do materidlu, normalova sila roste linearn¢ z OuN do
1500puN.

5. Vydrz 1s na misté pii maximalnim zatizeni.

6. Odlehceni

7. Posuv hrotu zpét do nulové polohy.

Pro provedeni nano vrypové zkouSky na osmndcti mistech testovan¢ho vzorku TiO:

vrstvy na skle byla zvolena konfigurace systému popsana v tab. 1.

Tab. 1: Konfigurace systému nano vrypové zkousky vrstvy TiO2 nanesené na skle pro

analyzu jeji adheze

Zakladni piistroj: T1 950 Tribolndenter™
Vybaveni pfistroje: 2D snimac¢
Pouzitd sonda: KuZelovity hrot, radius<l pm, vrcholovy tihel 60°
Maximalni normélova sila: 1500uN
Délka vrypu: 10um

4.4  Nastaveni nano vrypové zkousky pro samostatné méreni koeficientu tieni
Prestoze pii vySe uvedené nano vrypové zkousce také probihd métfeni koeficientu

tteni, bylo provedeno jesté samostatné méteni. Cilem tohoto méteni bylo zjistit koeficient

tieni v nanesené vrstvé. Takto naméfeny koeficient tfeni lze pak porovnat s koeficienty

naméfenymi pii hlavni nano vrypové zkouSce a uleh¢i tak vyhodnocovani zkousky.
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Nastaveni nano vrypové zkousky pro méfeni koeficientu tfeni je popsano v tab. 2. Pro
toto méfeni byla zvolena zatézovaci funkce s konstantni normalovou silou a snimanim
sklonu vzorku. Zvoleny byly dvé hodnoty normalové sily Pnorman= 500uN a
Pnormai2=5000uN. Pribéh zatézovaci funkce se silou Pnormainz=500uN je zobrazen na obr.
14. Funkce se li$i pouze hodnotou maximalni normalové sily. Segmenty ocislované od

jedné do osmi predstavuji tyto déje:

1. Posuv hrotu s nulovou normalovou silou z nulové polohy do koncové
polohy vrypu.
2. Posuv hrotu z koncové polohy do poc¢ate¢ni polohy vrypu pro zjisténi

sklonu vzorku.

3. Vydrz 1s pro ustaleni.
4, Zatizeni na maximalni pfedepsanou normalovou silu.
5. Vydrz 1s pro ustaleni.
6. Hrot $krabe do materidlu, normalova sila je konstantni.
7. Odlehceni.
8. Posuv hrotu zpét do nulové polohy.
00500 - T
.g w
L_L/v D020
;
DDDDD[I} 2 7 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 33 34 35 36 37 38 39 40 41 42 43 44 45 46 47 48 49 50 51 52 5‘3
Time (seconds)
ooose- .
5 S| L] |6
% 00002 “--.._‘_.
§ DDDDD*W#HHH{H #HHHH% WWMWWWWW&
T:L D002 - - [ e
a [ o]
2 e L LA 2 ~ 7 3
DDDB_II) 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 33 34 35 36 37 38 39 40 41 42 43 44 45 46 47 48 49 50 51 52 5'3

Time (seconds)

Obr. 14: Zatézovaci funkce pro samostatné méfeni koeficientu tfeni s konstantni
normalovou silou Pnormain= 500 pN

Pro samostatné méteni koeficientu tfeni ve vrstvé pomoci nano vrypové zkousky byla

zvolena konfigurace systému popsana v tab. 2.

Tab. 2: Konfigurace systému nano vrypové zkousky pro samostatné méteni koeficientu

treni pii normalové sile Pnormainz= 500 uN a Prormaiz= 5000 pN

Zakladni piistroj: T1 950 Tribolndenter™
Vybaveni pfistroje: 2D snimac
Pouzita sonda: Kuzelovity hrot, radius<l pum, 60°
Maximalni normélova sila: Pnormaiz=500uN ’ Pnormai2= 5000uN
Délka vrypu: 10pum
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5 Vysledky

5.1  Vysledky z nano vrypové zkouSky pro samostatné méreni koeficientu tieni

LF/NF {uN/uN)
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Obr. 15: Koeficient tfeni vrstvy TiO2 na skle

pfi normalové sile Prormain=500uN
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Obr. 17: Koeficient tfeni po proskrabnuti se
vrstvou TiO2 pii normalové sile
Prormaiz=5000uN
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Obr. 16: Sken topografie povrchu po
nano vrypové zkousce s konstantni

normalovou silou Pnormaiz=500uN
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Obr. 18: Sken topografie povrchu po
nano vrypové zkousce s konstantni

normalovou silou Pnormaiz2=5000uN

Pii samostatném méfeni koeficientu tieni ve vrstvé TiO2 byly provedeny étyti vrypy

s konstantni normalovou silou Pnormaiz=500uN. Sken topografie povrchu potizeny po

provedeni nano vrypové zkousky je na obr. 16. Sipkou je oznaden vryp, jehoZ koeficient

tteni je vynesen do grafu na obr. 15. Z tohoto grafu lze ur€it piibliznou hodnotu

koeficientu tieni ve vrstvé f1 = 0,5. Koeficient tieni fi byl naméfen v normalové hloubce

Nnorma=82nm. Pro zbylé tfi vrypy, provedené s konstantni normalovou silou
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Pnormaiz=500uN, vysel koeficient tfeni stejny a neni tfeba zde ostatni grafy uvadét. Dale
byly provedeny ctyti vrypy s konstantni normélovou silou Pnormaiz=5000uN pro zméteni
koeficientu tfeni po proskrabnuti se vrstvou TiO». Koeficient téeni f byl méfen v hloubce
hnormai=550NM a mélo by se tak jednat o zakladni material, tedy sklo. Sken topografie
povrchu pofizeny po provedeni nano vrypové zkousky je na obr. 18. Sipkou je oznaten
vryp, jehoz pribéh koeficientu tfeni je vynesen do grafu na obr. 17. Z tohoto grafu lze
urcit pfibliznou hodnotu koeficientu tfeni po proSkrabnuti se vrstvou f, = 0,75. Pro zbylé
tfi vrypy, provedené s konstantni normalovou silou Pnormaiz=5000uN, vysel prib¢h

koeficientu tfeni velmi podobny a neni tfeba zde ostatni grafy uvadét.

5.2  Vysledky z nano vrypové zkousky pro méreni adheze vrstvy

Pro analyzu adheze tenké TiOz vrstvy k podkladu byla pouzita nano vrypova
zkouska, jejiz nastaveni je popsano v kapitole 4.3. Na vzorku bylo provedeno 18 vrypu.
Kazdy vryp byl oznafen ve vystupnich datech podle své polohy. Oznaeni vrypu
TiO2_1_02_03 znamena polohu vrypu na stran¢ I v pozici 02 vryp ¢islo 03. Z kazdého
vrypu se zaznamenaly métené veliiny do ¢tyr grafi, ze kterych byly nasledné odecteny
kritické hodnoty veli¢in. Na obr. 19 je 3D model topografie povrchu naskenovaného na
strané I v pozici O1. Prvni vryp zprava na obr. 19 ma oznaceni TiO2_|_01 01, na obr. 25
je oznacen Sipkou. Pro tento vryp jsou vystupni data zaznamenana v grafech na obrazcich
obr. 20 az obr. 23. Z téchto grafii byly ode¢teny hodnoty Pnormal =952uN, Piatera=582uN
a hnormat =202nm, pii kterych doslo k proskrabnuti vrstvy. Pomér sily lateralni k sile

lateral :

, ;s . vy p 01 w1 - .
normalové je koeficient tfeni f = P jeho pribéh je zaznamenan na obr. 24.

normal

8.00

12.00

20.00

=3
> o
z o
=3 5]

0002

Obr. 19: 3D model topografie povrchu testované vrstvy na strané I v pozici 01
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Obr. 27: TiO2_I1_03_01 Normalovy
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Obr. 29: TiO2_11_03_01 Lateralni posuv
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Obr. 31: Primét topografie povrchu do

roviny xy, Sipkou je oznaen vryp

Tio2_11_03 01

Vyhodnocovani dat ziskanych z vrypu TiO2 1 01 01 bylo snadné a jednozna¢né. Nebylo

tomu tak u vSech vrypt. Vryp s oznacenim TiO2 II 03 01 je na obr. 31 oznacen Sipkou.
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Prubéhy sledovanych veli¢in vrypu TiO2 11 03 01 jsou na obrazcich obr. 26 az obr. 29.
Z té&chto grafti byli odecteny hodnoty Pnormat =1240uN, Piatera=800uN a hnormal =222nm,
pii kterych mohlo dojit k proskrabnuti vrstvy. Kriticky bod vSak neni jednoznacné vidét
jako u vrypu TiO2 I 01 01. Naznacuje to i prub¢h tieni, ktery je zaznamenan na obr. 30.
V tab. 3 jsou pro kazdy vryp vypsany hodnoty normalové sily lateralni sily a normalové
hloubky, pfi kterych doslo k proskrabnuti vrstvy. Vrypy, u kterych nebylo mozné
jednoznacéné urcit, zda doslo k proskrabnuti vrstvy, jsou v tabulce vyznaceny Cervené.

Cervens jsou vyznaleny i hodnoty ziskané z vrypu TiO2_11_03_01.

Tab. 3: Hodnoty sil a hloubek, pii kterych doslo k proSkrabnuti vrstvy TiO2 nanesené na
skle: Piateral - lateralni sila, Pnormal - normalova sila a hnormal - normalova hloubka. Cervend

oznacena data se tykaji méfeni, kdy neslo jednozna¢né uréit, zda doslo k proskrabnuti

VIstvy.
Vryp Piateral [LUN] Pnormal [UN] Nnormal [NM]
1 582 952 202
Pozicel 2 658 1084 210
3 728 1179 217
1 593 1018 214
Strana | Pozice2 2 737 1174 208
3 819 1324 232
1 716 1150 229
Pozice3 2 655 1081 218
3 780 1309 228

celkova primémna hodnota | 696,43£80,43 | 1141,30+123,73| 217,58+10,26

pramérnd hodnota

(bez cervenych cisel) 681,13+70,60 |1118,42+110,06| 215,79+9,35

1 603 943 217

Pozicel 2 600 958 215

3 674 1003 222

1 588 916 207

Strana Il Pozice2 2 803 1214 219
3 634 982 216

1 800 1240 222

Pozice3 2 877 1343 252

3 788 1211 229

celkové primérnd hodnota | 707,57+£109,68 | 1090,03+£159,93 | 222,03+£12,70

prumérna hodnota
(bez Cervenych Cisel) 647,98+75,49 |1002,24+106,48 | 217,61+7,37

K proskrabnuti vrstvy TiO2 nanesené na stran¢ I doslo v rozmezi normalovych hloubek
Nnormai=217,58+10,26nm, coz odpovida pramérné normalové sile
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Pnormai=1141,30£123,73uN a primérné lateralni sile Platera = 696,434+80,43uN. Pokud by
nebyly zahrnuty ¢ervené hodnoty, primérné hodnoty, pii kterych doslo k proskrabnuti,
jsou hnormai=215,79+9,35nm  Prormai=1118,42+110,06uN  Pjaterai=681,13+70,60uN. Na
stran¢ Il doSlo k proSkrabnuti vrstvy v rozmezi normdalovych hloubek
Rnormai=222,03+12,70nm, coz odpovida pramérné normalové sile
Pnormai=1090,03£159,93uN a primérné lateralni sile Piaera = 707,57£109,68uN. Bez
Cervenych hodnot je 10 hnorma=217,61£7,.37nM  Prormai=1002,24+106,48uN a
Platera=647,98+75,49uN. Ke kazdé¢ primérné hodnoté byla vypocltena smeérodatna

odchylka jako mira rozptyleni hodnot od priimérné hodnoty podle vzorce (6).

_ /M )
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5.3  Vysledky z kvazistatické nanoindentace
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Obr. 32: Indentacni kiivky, modré kiivky byly naméfeny na strané I cervené kiivky na
strané 11

28
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Obr. 33: Primérny redukovany elasticky  Obr. 34: Primérna indenta¢ni tvrdost na

modul na strané I a IT strané T a IT

Z indenta¢nich ktivek na obr. 32 byly vypocteny hodnoty redukovaného
elastického modulu Er a indentacni tvrdosti H. Na strané I byl naméfen priamérny
redukovany modul E=66,62+0,36N/mm? a primérna tvrdost Hi=4,55+0,05N/mm? pti
prumérné kontaktni hloubce h¢=157,18+0,54nm. Na strané II byl naméfen primérny
redukovany modul Eni=71,18+0,16N/mm? a primérna tvrdost Hy=4,44+0,03N/mm? pii
prumérné kontaktni hloubce he=160,27+0,19nm.

Tab. 4: Primé&rné hodnoty a smérodatné odchylky redukovaného modulu, indentaéni

tvrdosti a kontaktni hloubky namétené na strané I a 11

Strana | he [nm] |s[nm] | E-[N/mm?] |s[N/mm?] | H[N/mm?] |s[N/mm?]
l. 157,18 | 0,54 66,62 0,36 4,55 0,05
1. 160,27 | 0,19 71,18 0,16 4,44 0,03
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6 Diskuze

Nejprve bylo provedeno méteni koeficientu tieni pomoci nano vrypové zkousky.
Koeficient tfeni byl naméfen ve dvou riznych normalovych hloubkach. Do hloubky
hnorma=82nm se hrot dostal pii zatizeni konstantni normalovou silou Pnormaii=500uN.
Prabéh koeficientu tfeni f; je vynesen do grafu na obr. 15. Kfivka nejprve rychle roste,
poté se ustali a pohybuje se kolem konstantni hodnoty f; = 0,5. Hodnota f; = 0,5 byla
odectena z grafu a je velmi pfiblizna. Protoze byl koeficient tfeni mezi diamantovym
hrotem a vrstvou TiO2 méfen hlavné pro ucely nasledného srovnavani, je tato piesnost
dostacujici. Poté byl koeficient tfeni méfen v hloubce ptiblizné hnorma=550nm, do této
hloubky se hrot dostal pfi desetkrat vétSim zatizeni konstantni normdalovou silou
Pnormaiz=5000uN. Na obr. 17 je prub&h koeficientu tfeni f2, Hodnota nejprve roste a poté
osciluje kolem konstantni hodnoty, z grafu jsou patrné jisté nespojitosti a imperfekce.
Nespojitosti nejspiSe vznikly, kdyz se hrot prodiral vrstvou a odhrnoval ji. V hloubce
hnormai®550nm se hrot pohyboval v zakladnim materialu pod vrstvou a priblizna hodnota
koeficientu tfeni je f» =0,75. Na obr. 18 je vidét sken topografie povrchu, okraje vrypt
jsou zfetelné zvrasnéné a nerovné v porovnani s obr. 16, kde jsou okraje vrypu hladké a
nevyrazné. Tim se také vysvétluje rozdil mezi obéma prubéhy koeficientu tfeni f2 na obr.

17 a fina obr. 15.

Pro analyzu adheze tenké vrstvy TiO2 byla provedena nano vrypova zkouska, pfi niz
se provedlo 9 vrypi na kazdé strané vzorku. Pro nano vrypovou zkousku byla pouzita
zatézovaci funkce s rostouci normalovou silou a snimanim sklonu vzorku s maximalni
normalovou silou Pnhorma=1500uN. Segment pro snimani sklonu vzorku byl zafazen do
zatézovaci funkce proto, ze vzorek nikdy nelze upnout tak, aby byl testovany povrch
dokonale vodorovny. Po nasnimani vzorku je jeho sklon pomoci softwaru eliminovan a

nepromitne se tak ve vystupnich datech, ktera by mohl zkreslovat.

Po fazi testovani nastava faze zpracovani namétenych dat, ktera jsou ve formé grafii.
Vyhodnocuji se data ziskana ze segmentu c¢islo 4, kdy dochazi ke Skrabani hrotu do
materialu. Zavislost normalové sily na ¢ase pro vryp s oznacenim TiO2_|_01_01 je
zobrazena na obr. 20. Normalova sila roste linearné z hodnoty Phorma=OuN na maximalni
hodnotu Prorma=1500uN. Tento pribéh je stejny pro vSechny vrypy, protoze normalova
sila byla predepsana pomoci segmentu 4 zatézovaci funkce popsané v kapitole 4.3. Grafy

normalového posuvu, lateradlniho posuvu a laterdlni sily jsou pro kazdy dalsi vryp rizné.
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V pribéhu lateralni sily obr. 22 je zjisténa nahla skokova zména sklonu kfivky. Hodnota
lateralni sily v tomto bod¢ je Platerai=800uN a odpovida ¢asu t=30,5s. Ve stejném Case se
projevila skokova zména i v prub&hu lateralniho posuvu obr. 23 a normalového posuvu
obr. 21. Odec¢tené hodnoty pro vryp TiO2_ 1 01 01 v case t=30,55 Pnorma=1240uN,
Platera=800uN a hnormat =222nm jsou zapsany do tab. 3. Skokova zména v grafech indikuje
proskrabnuti vrstvy TiO2. Misto, kde dochézi k proskrabnuti vrstvy, vidime i na skenu
topografie povrchu obr. 25, je to pfiblizn¢ 6um od zacatku vrypu. Vzdalenost 6um
odpovida i hodnoté lateralniho posuvu v ¢ase t=30,5s na obr. 23. Na obr. 25 je vidét, ze
stopa po hrotu jiz neni dokonale rovna a za¢ina se mirn¢ vInit. Zménu prozrazuji i okraje
vrypu. Timto postupem byl vyhodnocen kazdy vryp a odectené hodnoty byly zapsany do
tab. 3. V tabulce jsou hodnoty pro pét vrypl vyznaeny Cervené, protoze jejich
vyhodnocovani nebylo jednozna¢né. Mezi ¢ervené hodnoty patii i vryp TiO2_I1_03 _01.
Na grafech obr. 26 az obr. 29 neni tak vyrazna zména sklonu kiivky jako u vrypu
TiO2_1 01 01, ktera by jednoznac¢né indikovala proskrabnuti vrstvy. V grafu priabéhu
koeficientu tfeni obr. 30 také neni vidét vyrazna skokova zména, ale v porovnani
s prabéhem koeficientu tfeni obr. 15 je patrny rozdil, kfivka neni konstantni a stale roste

nad hodnotu fi =0,5. Je mozné tedy tvrdit, Ze k proSkrabnuti vrstvy doslo.

V tab. 3 byla pro ob¢ strany vzorku vypoétena primérna hodnota lateralni sily,
normalové sily a normélové hloubky, pii které doslo k proskrabnuti vrstvy TiO2 nanesené
na skle. Primérna hodnota vypo¢tena z hodnot bez ¢ervenych cisel je pravdépodobné
presnéjsi a jeji smérodatna odchylka je mensi. K proskrabnuti vrstvy na strané I doslo
v hloubce hnormai=215,79+9,35nm, ktera odpovida zatizeni: Pnormai=1118,42+110,06uN
Platera=681,13+£70,60uN. Na strané II doSlo k proskrabnuti vrstvy v hloubce
hnormai=217,614£7,37nm, ktera odpovida zatizeni: Pnormai=1002,24+106,48uN a
Platera=647,98+75,49uN. Jelikoz ptesna tlouStka vrstvy TiO2 nebyla pfedem zndma,
z vysledkli nano vrypové zkousky vyplyva, Ze tloustka vrstvy odpovidd normélové
hloubce, ve které doSlo k proSkrabnuti vrstvy. Tloustka vrstvy na strané 1 je

hi=hnormai=215,794+9,35nm a tloust’ka vrstvy na strané II je hy=hnormai=217,61£7,37nm.

Kriticka sila pro proskrabnuti vrstvy TiO2 na skle je pro stranu |
Prormar=1118,42+110,06uN a pro stranu 1l Pnormai=1002,24+106,48uN. V prib¢chu testu,
ani na skenech se nezaznamenala zadn4 delaminace ani Sifeni trhlin, vrstva se pouze
deformovala. Z toho vyplyva, ze adheze vrstvy TiO2 ke sklu je velmi dobra.

Z kvazistatické nanoindentace vysla primérné tvrdost vrstvy na stran¢ I vEétSi nez na
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stran¢ 11, jak je vidét na obr. 34, proto také vysla kriticka sila na stran¢ I vétsi nez na

stran¢ I1. Elasticky modul pruznosti vSak vysel na stran¢ I mensi nez na strané II obr. 33.

Dulezitym aspektem pii provadéni nano vrypové zkousky je také drsnost povrchu
zékladniho materialu. Prvni vzorek vrstvy TiO2 nanesené na titanovém plechu nebylo
mozné kvalitné testovat, pravé kvili prili§ velké drsnosti plechu. Tloustka vrstvy se
pohybuje v tadu stovek nanometrti, je-li drsnost povrchu srovnatelna, pfi testovani se
stava velkym problémem najit vhodné misto pro provedeni vrypu. Vysledna data jsou
poté ovlivnéna drsnosti, protoze hrot v pritb¢hu zkousky nardzi na nerovnosti srovnatelné
velké s hrotem. Pro provedeni vypovidajici nano vrypové zkousky je tedy dulezité vnimat
testovany vzorek jako celek, skladajici se ze zdkladniho materidlu a nanesené vrstvy a

dbat na tento fakt jiz pfti jeho ptipravé.
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[ Zavér

Nano vrypova zkouska byla provedena pomoci nanoindentoru Hysitron TI 950
Tribolndenter™ s 2D snimaéem. Do snimace byl upnut kuZelovity hrot s vrcholovym
uhlem 60° a polomérem zaobleni vrcholu mensim nez 1um. Kuzelovity hrot byl zvolen
proto, Ze je osove symetricky a jeho stopa je vzdy stejna a nezalezi na tom, jak je hrot do

snimace upnut. Pro nanoindentaci byl pouzit Berkovichutv hrot.

Pribéh nano vrypové zkousky byl definovana pomoci zatézovaci funkce, ktera je
zobrazena na obr. 13. Je to standartni zatézovaci funkce s linearné rostouci silou a
segmentem pro snimani sklonu vzorku. Linearn¢ rostouci sila byl zvolena z toho divodu,
aby byla vrstva postupné zatéZovana a hrot pronikal hloubégji do vrstvy, dokud nedojde
K jejimu selhani. Segment pro snimani sklonu vzorku byl zafazen proto, aby namétena

data nebyla ovlivnéna nedokonalym upnutim vzorku.

Po provedeni zkousky probéhlo vyhodnocovani naméfenych dat. Vrstva byla
postupné zatézovana, ale z naméfenych dat je patrné, ze diive doslo k proskrabnuti se
vrstvou na zakladni material nezli k delaminaci. Adheze vrstvy TiO: ke sklu je tedy velmi
dobra. Sily a hloubky, pii kterych doslo k proskrabnuti se vrstvou, jsou v kapitole 5.2.

Z nanoindentace byla stanovena tvrdost vrstvy a redukovany elasticky modul.

Cile prace byly splnény, ale bylo by vhodné pokracovat v experimentu a provést dalsi
zkousky. Dals§i nano vrypova zkousSka by mohla byt provedena na stejném vzorku
s pomaleji rostouci zatéZzovaci silou. Zjistilo by se tak, zda nedojde k delaminaci diive
nez k proskrabnuti vrstvy. Také by bylo mozné provést experiment se stejnou zatéZovaci
funkci, jaka byla pouZita, ale na vzorku s jinym zakladnim materialem. Vrstva TiO by
mohla byt nanesena na titanu. Povrch titanu by vSak musel byt upraven tak dobte, aby
nedoslo ke stejnym problémim jako s prvnimi vzorky vrstvy nanesené na titanovém

plechu.
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