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1 UVOD

V dnes$ni dobé uz materidly mnohdy nezvladaji plnit sloZité ulohy, které jsou pozadovany
Vv Sirokém spektru primyslu zejména ve strojirenském, proto jsou zkoumany a vyvijeny dalsi
technologické upravy nebo zdokonalovany technologie stavajici. Vedle tepelného zpracovani,
kdy je material tepelné zpracovan za ucelem zvySeni pevnosti a tvrdosti metodami jako je
napiiklad cementace, nitridace atd., kdy je vrstva materidlu sycena uhlikem, dusikem a
dalsimi prvky v ur¢ité hloubce prokalitelnosti za docileni pozadovanych vlastnosti se dnes
hojné¢ vyuzivd také povlakovani. Pravé zminéné povlakovani je nezbytnou soucasti
povrchovych uprav, diky které je mozné zlepsit dané vlastnosti povrchu kovii a slitin. Stav
povrchu je pro mnohé wuzitné vlastnosti materidlli charakterizujici, jako na piiklad
otéruvzdornost, korozivzdornost, odraz a pohlceni svétla a dalsi zplisobi opotiebeni.
V pribéhu desetileti povlakového vyvoje, se tato metoda povrchovych uprav zaclenila do
ruznych odvétvi lidské Cinnosti, kde nachdzi Siroké moznosti vyuziti. S povlakovanim se
setkdvame zejména ve strojirenstvi, biomedicinském inZenyrstvim, elektrotechnice,

dekorativnim primyslu a mnohych dalSich.

Uvod prace je vénovan teorii o metodice nanaSeni povlakél a seznamenim se s danou
problematikou. V jednotlivych kapitolach jsou nastinéné zakladni zakony a mechanismy,
které probihaji pfi riznych metodach povlakovani. Jak jiz bylo zminéno v nadpisu prace:
,»V0iv depozi¢nich parametri magnetonového napraSovani na struktufe a mechanickych
vlastnosti‘‘ se prace zabyva také sezndmenim s métenim raznych charakteristik povlaku jako
je naptiklad struktura povlaku, chemické slozeni, pevnost, tvrdost a hlavné tloustka povlaku,

ktera je v mnoha ptipadech funkei ostatnich charakteristik

V praktické ¢asti této prace je vyhodnoceni vysledkli experimentl s pfidanymi grafy a
vypoCty naméfenych hodnot povlaku. Méfeni probihalo na (5) substratech rozdilnych
rozméru, kde byl zkouman vliv depozicnich parametrii na struktufe a mechanickych vlastnosti
pii zvolené metod¢€ magnetronového naprasovani. Nejvétsi duraz byl kladen na vliv tloustky

vuci tvrdosti povlaku. V zavéru prace jsou substraty porovnany a vyhodnoceny.

Cilem prace bylo zjistit vliv podlozek z riznych materiali na mechanické vlastnosti
(modul pruznosti, tvrdost) napraseného povlaku z TiNb a vyhodnotit metody méfeni téchto

vlastnosti na rozhrani substrat - povlak.
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2 METODY VYTVARENI POVLAKU

Povlaky se pouzivaji k povrchovym tpravam materialti pro zlepSeni jejich dosavadnich
vlastnosti, naptiklad korozivzdornost, tepelnou vodivost, otéruvzdornost, odolnost vici
vysokym/nizkym teplotam a zvySeni pevnosti a tvrdosti materiali pfi mechanickém
namahani. Depozice povlakl je provadéna na pfipraveném a dale uz nezpracovavaném
substratu. Povrch substratu musi byt dokonale ocistén pro ziskdni nejvhodnéjSich

povlakovych podminek pro depozici [1].

Na vytvoreni tenkych povlaktl bylo historicky vyvinuto nékolik metod, které se déli do

nekolika zakladnich skupin:
- Chemicka depozice povlakti — metoda CVD
- Fyzikalni depozice povlaki — metoda PVD
- Fyzikalné chemické metody povlaki — metoda PACVD
Pomoci téchto metod je mozné pfipravit povlaky pozadovanych vlastnosti, struktur,

pevnosti a vSeobecnych odolnosti [1].

2.1 Chemicka depozice povlakia — metoda CVD (Chemical vapour deposition)

Chemickd depozice povlaki probihd v depozi¢nich komordch za pomoci slu¢ovani
reaktivnich plyni podle pozadovanych vlastnosti kone¢ného povlaku [1]. K vytvofeni
povlaku se vyuziva chemické syntézy, kdy je smés plynt piivadéna do depozicni nddoby, kde
reaguje se substratem heterogenni reakci. Popis jednotlivych ¢asti depozi¢ni nadoby je

znazornén na Obr. 1.
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TiCl

)

1) Generator plynu
2) Michani plyni

3) Depozitni nadoba
4) Ohiev

5) Cerpaci systém

&) Regulator

Obr. 1 Metoda CVD [1]
Ptikladné kombinace povlakovych plyni:
TiCly, N2, CH4— karbonitridy titanu
TiCly, N2 — nitridy titanu

TiCl,, CH4 — karbidy titanu

Jak je vidét ze zminénych plynil, vyuziti této metody vytvareni povlaki je uplatnéno
hlavné pro vytvafeni povrchovych uprav feznych btitovych desticek a nastrojii ze slinutych
karbidd. Kromé jiz zminénych kombinaci povlakovych plynl lze vytvatet povlaky jiné¢ho
slozeni, naptiklad ptfidanim silanu, diboranu nebo kysliku k jinému vyuziti nezli k povlakiim
feznych nastroji [1]. Tato metoda povlakovani je nejCastéji vyuzivana u piipadd tezce

pristupnych dutin a drazek, nebo za ucelem silnych povlaki [2].

I pres kvalitni znalosti této metody CVD je vyuziti vytvaieni povlakli omezené a to
zejména vysokou teplotou depozi¢niho procesu, ktera je pro vyrobu povlakd napiiklad u
nastroji rychlofeznych oceli (RO) prili§ vysokd a to vice jak o polovinu. Pro vytvaieni
povlakl rychlofeznych oceli se depozi¢ni teploty pohybuji v rozsahu cca 200 az 500°C a to
z ditvodl zachovani vlastnosti oceli bez tepelné degradace zadkladniho materialu. Tato metoda

wwr

teplotou a to zejména energetickou naroc¢nost, dlouhy pracovni cyklus az 10 hodin, ktery je
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vrwe

V neposledni fad¢ jsou této metodé pricitany ekologické problémy, protoze se pracuje
S nejriznéjSimi plyny, kde zplodiny z depozic je nutné likvidovat, aby neunikaly do ovzdusi.
Mezi dalsi nedostatky patii nezbytné vyuziti niz§ich depozicnich teplot pii vytvareni tenkych
povlaki, kterou nelze uskute¢nit metodou CVD, proto je potieba vyuzit jinou metodu a to

fyzikalni depozici povlaka [1].

2.2 Fyzikalni depozice povlaki — metoda PVD (Physical vapour deposition)

U této metody dochazi k odpafovani materidlu ve vakuu nebo odprasSovani ve vyboji
za nizSich depozicnich teplot od 150°C do 500°C. Vyuzivaji se povlaky z kovovych materiala
napiiklad pro rychlofezné oceli, ale 1 na sou€astkach z hliniku, hlinikovych slitin, plasti a
velmi tenkych foliich z polypropylenu, polyetylenu, polyesteru a dalSich materialt, u kterych
vlivem nizSich depozi¢nich teplot nedojde k degradaci béhem depozice povlaku [1]. Tato
metoda se fadi k ekologicky nejSetrnéjSim, protoze pii vytvarenim povlakli nedochazi k

odparovani toxickych plyni [2].
Metody PVD se déli do tFi zakladnich procesi:
1) napatfovani (Obr. 2),
2) naprasovani (Obr. 2),
3) iontove platovani.

Vsechny jiz zminéné metody mohou probihat jako reaktivni po vpusténi reaktivniho plynu

(02, N atd.).
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PRACOWNI
PLYN )
| 4
% | N
CERPANI i CERPANI
. C e . 1 —teré
1 - odpafovaci zafizeni 7 _ dr#dk substrati
2 — drzdk substriti S
.. 3 - stinitko
3 — stinitko

4 — odprasené ¢astice
3 — pracovni komora
6 - plazma

4 — pdpafené Gastice
3 — pracovni komora

Obr. 2 Metoda reaktivniho naparovini (vievo) a naprasovani (vpravo) [1]

2.2.1 Metody vytvaieni povlaki na principu odpafovani

Odparovani provadime dvéma zplisoby, elektronovym svazkem (ES) nebo obloukovym

vybojem. Ob¢& metody maji odlisné zasady [1].

U metody odpatovani elektronovym svazkem (ES) je odpafovany material v roztaveném
stavu, a proto musi byt ulozen jakozto odpatovac¢ vzdy ve spodni ¢asti napafovaci komory. Pii
obloukovém odpafovani neni material v roztaveném stavu, a proto mize byt v napafovaci

komoie v libovolné pozici [1].
Odpaiovani elektronovym svazkem:
Metody odparovani elektronovym svazkem se déli na dvé zakladni skupiny:
- vysokoenergetické (cca 10 kW) s katodou Zhavenou nebo studenou
- nizkoenergetické (cca 100 V) s katodou dutou nebo zhavenou

Dalsimi modifikacemi odpatovani je zaméteni elektronového svazku, ktery je sméfovan

bud’ do jednoho mista materialu, nebo rastruje po povrchu materialu. [1].

16



Podstata metody se zakladd na aktivaci castic smési plynu dusiku a odpafovaného
materidlu. Tato aktivace vznikne u nizkoenergetické metody automaticky pomoci intenzivni
ionizaci. U vysokoenergetické metody musime elektronovy svazek doplnit pomocnym

vybojem, ktery aktivuje smés [1].
Zpusoby aktivace: 1) Systém ARE viz. (Obr. 3)
2) Triodovy systém s zhavenym vldknem emitujicim elektrony
3) Pomocnym ES umisténym mezi odparovac a substrat

4) Vysokofrekvencni pomocny vyboj

7
PRIVOD _\'
ET‘TTEL?WIHG 1 - odpafovaci zafizeni
— 2 — drzik substrami
' 3 — stinitko
4 — odpafene tastice
6 5 — pracovni komora
6 — plazma
7 — eleltroda

Obr. 3 Schéma systému ARE [1]

2.2.2 Metody vytvareni povlakii na principu naprasovani

Principy naprasovani se déli do dvou skupin podle magnetického pole a to naprasovani bez
magnetického pole, coz je stejnosmérné nebo vysokofrekvencni, diodové a triodové a
naprasovani s magnetickym polem, tzv. magnetronové naprasovani, které je znazornéné na

Obr. 4 [1].

V této Casti prace je pozornost vénovana magnetronovému naprasovani. Metoda vyuziva
magnetické pole, které zrychluje naprasovaci rychlosti, zintenzivituje bombardovani terce,
zhuStuje plazmu v okoli magnetronu a prodluzuje dréhu elektronti. Magnetronové

napraSovani je mechanismus, kterym jsou atomy nebo molekuly odstépovany z terce
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materidlu, kterym chceme vytvofit povlak na substratu, bombardovanim vysokoenergetickymi
casticemi nejcastéji argonu. Zminény proces vznika ve vakuové komote, kterd je uzptisobena
na vysoké vakuum s pracovnim tlakem fadové 1Pa. V komofte je umistén bud’ jeden terc se
slitinou materialii k povlakovani , nebo terce dva, kde jsou latky oddélené a drzak pro substrat
pfipraveny na naprasovani. Jak uz bylo zminéno, pro odpraSovani terce se nejCastéji pouzivaji
Castice argonu, z toho vyplyva, ze do komory je vpoustén inertni pracovni plyn argon. Pomoci
vzplanuti doutnavého vyboje pred terCem, ktery se projevi jako zdroj svétla, zacnou ionty
argonu odprasovat povrch terCe/terli, z kterého se zacne odpraSovat material, ktery je

deponovan na substrat [2].

Pomoci magnetronového naprasovani lze uskutec¢nit povlaky i velkych ploch s vyhodou

zachovanim poméru slozek materialu na terci, ze kterych byl material rozpraSovan na substrat

[2].

/ 1-magneticky systém

N 5 N 2 — katoda chlazena vodoun
rd \

B T 3 —rozprasovany mat. terce
&éy % puls 3 4 — silo¢ary mag. pole

5 —ionty inertniho plynu

6 — volné elektrony

7 — odprasené castice povlaku

8 — substrat & vrstvou povlaku

Obr. 4 Magnetronové naprasovani [2]

2.3 Mechanismus vytvareni povlakii

Po prozkoumani vytvareni tenkych povlakli piimo v zorném poli elektronového
mikroskopu bylo zjisténo, ze vytvotrené povlaky lze rozd¢€lit do urcitych stadii. Tyto faze lze

oznacit jako [4]:

1)  vytvafeni jader neboli nukleaci, pficemz vznikaji malé zarodky staticky rozlozené po

povrchu podlozky
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2)  rust jader a vytvafeni vétSich ostrivki, které maji Casto tvar malych krystalkt
(krystalit)
3)  srustani ostrivkd a vytvoren viceméné souvislé sité prostoupené kanalky

4)  zaplnovani kanalkt

Na Obr. 5 je znazornén prib&éh vytvateni povlakd. V prvni fadé se jedna pouze o
kondenzaci atomu a povrchové §ifeni, na co vSak navazuje nukleace izolovanych ostrivkl a
jejich nasledny rast. V dal$ich fazich dochazi ke srazkam a koalescenci ostrovii pfi¢emz
vznikaji polykrystalické ostrovy a kandly. V samém konci vytvafeni povlakd dochézi

Kk rozvoji souvislych povlakt a k hrubnuti [3].

I VAR 11 e

L T A A A i i R A

S A I I U B U S B A A A I I A i B A A R R R R B R

Obr. 5 Schéma ristu ostrivkii poviakii az do finalni faze [3]
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3 CHARAKTERISTIKA POVLAKU

Podle nejnovéjsich poznatkti 1ze tenké povlaky rozdélit do dvou skupin podle vlastnosti:

- Zakladni vlastnosti

- Oborové vlastnosti (viz kapitola 4)

Zakladni vlastnosti charakterizuji princip vzniku povlaku, pracovni podminky a pouzitou

technologii. Mezi tyto vlastnosti patii zejména tloustka povlaku, chemické slozeni struktura.

3.1 Tloust’ka nanaseného povlaku a méreni

tloustky se odvozuji dalsi vlastnosti povlakt jak zédkladnich, tak 1 oborovych. Méteni tloustky
vsak vykazuje velkou rozmanitost zavislou na zvolené metodé¢ métreni a také na méfeném
povlaku, ktery vlivem vytvafeni povlaku neni idealné¢ hladky a ma tudiz odlisnou tloust'ku
v uréenych mistech. Podle metody méfeni tloustky lze métit povlaky jiz vytvoiené, nebo
méfit v pribéhu vytvareni dan¢ho povlaku, které jsou cennéjsi, nebot’ pomoci této metody
jsme schopni méfit i rychlost vytvareni povlaku. Jiz zminéna rychlost vytvareni povlaku je
velmi dulezitym faktorem ovliviiujici vlastnosti jako je struktura povlaku a dalsi vlastnosti
rozepsané v kapitolach 3.2 a 4. Metody méfeni rozliSujeme na destruktivni a nedestruktivni.
Nedestruktivni méteni tloust’ky jako jsou napiiklad metody vahové, elektrické nebo optické,
jsou nejvice pouzivany praveé v prubéhu vytvareni povlaku, nebot’ pomoci téchto metod lze
optimalizovat rychlosti napraSovani a ovlivnit dal$i faktory vytvareni povlaka [4].
Destruktivni méfeni tlouStky se provadi na jiz zhotoveném povlaku. Mezi hlavni metody
méfeni fadime metodu Kalotest viz. Kap.3.1.1, méfeni pomoci mikroskopu metalografického
vybrusu s vytvofenym schodem pomoci naneseného povlaku a méfeni za vyuziti

elektronového mikroskopu.
3.1.1 Metoda méreni tloust’ky Kalotest

Princip této metody je zobrazen na Obr. 6 a spociva v tom, Zze se do vzorku vybrousi kulovy
vrchlik, ktery se na primétu jevi jako mezikruzi, obvykle se pouziva otacejici se ocelova

kulicka o priméru 25 mm potiend brusnou diamantovou pastou. Mikroskopickym
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proméfenim primétu dilku lze ziskat pfislusné rozméry umoziujici vypocitat tloustku

posuzované Vvrstvy [2].

podlozka brousici kulicka

= *r\s-*_.
\ 5

X “orek

. 3 ;

N
f2

Obr. 6: (@) Schéma zarizeni Kalotest, (b) Princip stanoveni tloustky [2]

Vyuziti této metody je velké, nebot’ rozsah oblasti métfeni je od 1 — 100 um. Pro ptesné
méfeni musi byt povrch vylestény nebo s maximalni drsnosti povrchu R, < 0,4 pm. Metodu Ize

vyuzit i kK méfeni tloust'ek jednotlivych slozek sedviCovitych struktur.

3.2 Struktura povlaki

Struktura materialu a i povlaku je definovana jako mnozina vztahi mezi ¢astmi hmoty
ruznych slozitosti a velikosti jako napfiklad atomy, molekuly, krystaly, které vytvareji dany
krystalti. Tvoteni krystalovych zrn 1ze zkoumat pomoci mikrostrukturniho rozboru pomoci

mikroskopu [5].

Mikrostruktura povlaku je jednim z rozhodujicich faktorti rozhodujicim o vyslednych
fyzikalnich vlastnostech vytvairenych povlaka. V prabéhu nékolika let vysledky experimentt
vypovidaji, ze naptiklad elektrické a mechanické vlastnosti povlaku zavisi pravé na
mikrostruktufe povlaku, nebot’ mezi krystality z velké ¢asti zvySuji elektricky odpor a hranice
zrn ovliviuji tvrdost povlaku. Dal§im poznatkem je velikost krystalitli, kde podle experimentu

s rostoucimi rozméry krystalitti klesa ptivodni tvrdost povlaku [1].
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Mikrostruktura je z nejvetsi ¢asti spjata s depozic¢nimi parametry jako jsou teplota substratu
Ts, tlaku inertniho plynu p a predpéti na substratu U;. Model mikrostruktury kovovych
naprasovanych povlakli vypracovany J. Thorntonem na Obr. 7 [3] charakterizuje strukturu
zavislou na vlivu tlaku inertniho plynu argonu (Pt) na teploté substratu (Ts/Tp), kde jsou
popsany jednotlivé zony: 1 - porézni struktura s kuZelovitymi krystality s kopulovitymi
vrcholky, zvétSend povrchova hrubost, snizeni reflexe, 2 — husté uloZzend vldknita struktura,
hladky, jemné kopulovity povrch, vysoka reflexe, 3 — sloupcova struktura zakoncena

Spickami, 4 — ekviaxialni zrnita struktura vznikla rekrystalizaci [1].

[miTa]

Obr. 7 Model mikrostruktury kovovych naprasovanych povlakii navrzeny Thorntonem [3]

3.3 Chemicka charakteristika

Chemicka charakteristika je dana pfedevSsim chemickym sloZzenim materialu. Dale je
charakteristika chemickych vlastnosti materialtit dana schopnosti materialu chemicky reagovat
s okolnim prostfedim, nejcastéji kapalnym nebo plynnym, ale za ur¢itych podminek mohou
reagovat i s tuhymi latkami a to za vysokych teplot. Chemické reakce témét vzdy vedou ke
zhorSeni uzitnych vlastnosti materiald z divodu zmény chemického slozeni. Klicovym
faktorem pro zivotnost materidlu je rychlost chemické reakce, neboli jakou maji reakéni
kinetiku [11]. Témto faktorim zhorSovani odolnosti 1ze zabranit ipravou chemického slozeni

materialli a jeho legovanim docilit vetsi odolnosti viici danym podminkam.
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Titan a jeho slitiny rozdélujeme do skupin Titan Grade 1-11 pravé podle chemického
slozeni. Titan grade 1-4 je takzvany komer¢né Cisty titan, ktery disponuje velmi dobrou
svafitelnosti a mechanickou obrobitelnosti. Vyuziva se hlavn€ v chemickém primyslu. Titan
grade 5 je slitina Ti6Al4V, ktera kombinuje vysokou pevnost v tahu pii nizké objemové
hmotnosti a nejcastéji se vyuziva v leteckém primyslu jako konstrukéni prvky motort,

skofepin trupu a kiidel [6].

Tab. 1: Chemické sloZeni titanu - % maximdlnich hodnot, maximalni povoleny rozsah [6]

ASTM grade
(W. Nr.)

Fe ) N C H Al \% Pd

Titan grade 1 0.15 | 0.12 | 0.05 | 0.06 | 0.013 - - -

Titan grade 2 0.20 | 0.18 | 0.05 | 0.06 | 0.013 - - -

Titan grade 3 025 | 025 | 0.05 | 0.06 | 0.013 - - -

Titan grade 4 0.30 | 0.35 | 0.05 | 0.06 | 0.013 - - -

Titan grade 5 030 | 0.20 | 0.05 | 0.08 | 0.015 | 55-6.7 | 3.545

Titan grade 7 0.20 | 0.18 | 0.05 | 0.08 | 0.013 - - 0.15-0.25

Titan grade 11 0.15 | 0.12 | 0.05 | 0.06 | 0.013 - - 0.15-0.25

Chemicka charakteristika materidli je velmi diilezitou charakteristikou ovliviujici systém
povlak-substrat a to zejména koncentracnim slozeni jednotlivych prvka v zavislosti na
hloubce od povrchu. Chemické slozeni oceli je mozné zjistit optickou emisni spektroskopii
GD-OES, nebo rentgenovou spektroskopii XPS (X—Ray Photoelectron Spectroscopy). Metoda
GD-OES (Glow Discharge Optical Emission Spectroscopy) dovoluje stanovit chemické
slozeni elektricky vodivych materiald. Princip méfeni spociva v excitaci atomi, za pomoci
kterych se ziska zateni o vinové délce typické pro dany prvek, které je po vystupu z lampy
analyzovano optickym spektrometrem a vysledkem meéfeni je koncentracni profil v zavislosti
na hloubce odpraseni. Prostor uvnitt lampy spektroskopu je kontinualné odCerpavan a
napoustén pracovnim plynem (Ar) o tlaku 300-1300 Pa [7]. Dalsi metodou k ur¢eni chemické
charakteristiky je rentgenova spektroskopie znazornéna na Obr. 8. Princip metody k méteni

chemické charakteristiky je vyuziti emitovanych elektronii ze zkoumaného povrchu pomoci
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pusobenim fotont charakteristického rentgenového zafeni dopadajici na povrch vzorku.
Energie z fotonu je atomy absorbovana a ve vzorku tak dochazi k excitaci atomd na jinou
energetickou hladinu, ktera umozni atomtm pickonat energetickou bariéru. Vysledkem

meéfeni je zavislost mezi fotoelektronovym spektrem a po¢tem emitovanych elektront [8].

Zdroj Elektronovy
rentgenového P analyzator
zateni 7 0\
Systém i Elektronovy
cocek 2 j \V nasobié
Sa— Faud
Vzorek / ;

gt XPS gpektrum

Obr. 8: Schéma méreni metodou rentgenové spektroskopie [9]
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4 MECHANICKE VLASTNOSTI POVLAKU

Mechanické neboli oborové vlastnosti povlakil jsou velmi dilezitym faktorem, od kterého
se odviji témét vSechny dalsi aplikace, nebot’ na nich zavisi stabilita vytvofeného povlaku.
Kvalita povlakt je zavisla hlavné na adhezi (viz. Kap. 4.1) a vnitinim pnuti povlaku, ¢emuz se
V posledni dobé veénuje vetsi pozornost, aby se zamezilo vzniku trhlin povlaku a dalS$im
deformacim. Mechanické vlastnosti povlaktl jsou ovliviiovany slozenim 1 strukturou, ktera je
dana zpusobem piipravy povlaku. Jak je vidét z pfedeslych kapitol, pocet faktort ovliviujici
strukturu je znacny a mnohdy téZzce kontrolovatelny. Z toho vyplyva znacna slozitost
stanoveni vztahli mezi jednotlivymi veli¢inami charakterizujicimi mechanické vlastnosti a
parametry pfipravy povlaku, nebot jsou =zavislé pravé na struktufe. Zejména
VvV experimentalnim sledovani mechanickych vlastnosti povlakli narazime na zna¢né obtize,
protoze zkoumany substrat s povlakem je velmi jemny, je obtizné naptiklad jeho upevnéni
aniz by doslo k poskozeni objektu. K dalsi problémiim patii rozdilné vlastnosti substratu a

povlaku, které se navzajem ovliviuji a také samotna tvrdost povlaku [4].

4.1 Adheze povlaku

Adheze jinak feceno pfilnavost tenkych povlaka k substratu je klicovou vlastnosti témeét
pro vSechny aplikace. Pro docileni nejlepSich podminek musi byt povrch substratu ocistén
avSak i drobné necistoty na povrchu mohou adhezi zlepsit samoziejme i zhorsit v zavislosti na
tom, zda se zmenSuje nebo naopak zveétSuje vazebni energie, na které adheze zavisi.
K hodnoceni adheze se pouziva n€kolik metod jako napiiklad pomoci lepici pasky a
nejruznéjsi otirani povlaku. V soucasnosti nejpouzivanéj$i metodou je Scratch Test, ktera
vyuziva pusobnost kolmé sily k povlaku za pomoci zaobleného hrotu indentoru, ktery se
pohybuje podél povrchu povlaku s progresivnim nebo inkrementalné se zvySujicim zatizeni.
Mirou adheze je kriticka sila Lc, kdy indentor pronikne skrz povlak a dojde k odhaleni
substratu. Kontrola se poté provadi pozorovanim v mikroskopu, ktery je v mnoha ptipadech

soucasti Scratch Testu [7].

4.2 Rozdilné vlastnosti substratu a povlaku

V této kapitole je rozepsana problematika rozdilnych vlastnosti vznikajici mezi substratem
a povlakem, jako jsou napiiklad vzajemné rozdily mezi moduly pruznosti, nebo rozdily mezi
koeficienty teplotni roztaznosti substratu a povlaku. U rozdilnych moduli pruznosti mezi

obéma rozhranimi je dulezité, aby substrat mél vyssi tvrdost z diivodt aplikaci s vysokym
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zatizenim, aby udrZel povlak bez deformaci. Pfi riznych modulech pruznosti povlaku E. a
substratu Es vznikaji na jejich rozhrani pfi zatizeni diskontinuita pnuti. Velikost diskontinuity

pnuti roste v zavislosti na zatiZeni a na rostoucim rozdilu mezi moduly pruznosti viz vztah:

9c _ (1-vs5)E
Os (1-vc)Es

@)

Vztah vyjadiuje pomér pnuti v povlaku o, a pnuti v substratu g V roviné rozhrani v piipadé
nulového pnuti v roviné kolmé k rozhrani kde v je Poissontiv pomér a E modul pruznosti.
Zadouci situaci je, aby substrat byl tuzsi nez povlak z divodd vnitfniho pnuti, které se
naptiklad v povlaku zvétSuje v zavislosti na tuhosti povlaku. Ptikladem ptiznivé situace je
povlak z TiC na substratu WC (viz. Tab. 2). V ptipadé nepiiznivych podminek, kdy je povlak
pnuti v povlaku hrozi nebezpeci vzniku trhlin, které se Sifi do substratu a mohou zptsobit
piedcasné lomy. Vznik lomu se nachazi v mistech nejvétsiho namahani, nejcastéji za bfitem
nastroje. Tento problém lze vyfeSit zmensenim tlouStky povlaku, ktery vSak zapficini

zkraceni Zivotnosti povlaku [1].

Tab. 2: Typické hodnoty Poissonova poméru v a modulu pruznosti E nekterych materialii [10]

Material E(GPa) v
Rychlofezna ocel 200 0,30
ZrC 407 0,19
TiC 448 0,19
HfC 462 0,18
NbC 510 0,21-0,23
TaC 538 0,24
WC+5,5 hm % Co 614 0,22
wC 621 0,19
Diamant 793

Dalsimi zavaznymi vlastnostmi substratu a povlaku jsou rozdilné koeficienty teplotni
roztaznosti. Pti depozici povlaku za vysSich teplot a nasledném ochlazeni na vychozi teplotu
muze dojit poruSeni povlaku. Povlak mtize popraskat, pokud je smrsténi povlaku vétsi nezli u
substratu. Naopak pfi men$im smr$téni povlaku oproti smrsténi substratu mize dojit ke

zborceni povlaku, coz ma za nasledek popraskani. Rozdily koeficientli tepelné roztaznosti
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hraji dtlezitou roli i pfi pracovnim rezimu stroje, nebo nastroje, kdy provozni teplota dosahuje
nebo dokonce prekracuje depozi¢ni teplotu. Z toho plyne, ze pokud je koeficient teplotni
roztaznosti substratu mensi nez povlaku, generuji se v povlaku tahova pnuti a dochazi tak
k tendenci ke zkracovani povlaku. Nasledkem je popraskani povlaku. Pokud dojde k druhému
problému, kdy je koeficient teplotni roztaznosti substratu vetSi nez povlaku a dojde

k naslednému ochlazeni, tak se povlak v dasledku tlakového pnuti zborti a roztrha [1].

4.3 Tvrdost povlaki

Mezi dalsi dilezité mechanické (oborové) vlastnosti patii tvrdost, kterou lze definovat jako
odpor proti plastické deformaci povrchu materialu vyvolané ptisobenim ciziho télesa. Méfeni
tvrdosti je v praxi velmi Casto pouzivané, nebot’ je velmi rychlé a jednoduché a hlavné velmi

casto slouzi jako vychozi hodnota pro odhad ostatnich mechanickych vlastnosti.
Obecné méreni tvrdosti se déli do nékolika skupin:
- Vrypove
- Odrazové
- Vnikaci
DalSim parametrem déleni méi‘eni tvrdosti je rychlost pusobeni zatézné sily na:
- Statické
- Dynamické
- Makrotvrdost
- Mikrotvrdost

vvvvvv

Z hlediska povlakovani a samotné tvrdosti povlaku je nejdulezitéjsi jiz zminéna
mikrotvrdost/nanotvrdost, kdy hloubka vtisku a zatéZujici sila indentoru je nékolikanasobné

mensi nez u zkoumani tvrdosti houzevnatych materialti bez povlakovych vrstev [11].
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5 MERENI TVRDOSTI POVLAKU A VRSTEV

Me¢fteni tvrdosti povlaku o tloust’ce n€kolika mikrometri aZz nanometri by bylo pomoci
standardnich metod méfeni znacné obtizné, a proto musime zvolit optimalni metody a
indentory. Nejvyuzivanéjsi metodou je zkouska tvrdosti podle Vickerse s rozsahem
zatézovani od 4mN az do 2N. Indentorem neboli vnikajicim télesem je nejcastéji Vickersiv
Ctytboky jehlan (Obr. 9), Knoopuv &tyfboky jehlan s kosoétverecnou zakladnou (Obr. 10),
nebo Berkovichiv trojboky jehlan (Obr. 11). Jednotlivé zminéné indentory maji své vyhody a

nevyhody, a proto je Ize pouzit jen pro nékteré typy mefeni tvrdosti

Obr. 9 Otisk po vpichu Vickersova indentoru [7]

Obr. 10 Otisk po vpichu Knoopova indentoru [7]
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Obr. 11 Otisk po vpichu Berkovichova indentoru [7]

Pro méteni a vyhodnoceni spravnych vysledkl je dilezité nastaveni optimalni zatézujici
sily. Nastaveni sily by mélo byt takové, aby hloubka vtisku byla optimalné v 10 — 20%
tloustky povlaku [12]. Vétsi hloubka vtisku by mohla mit za nasledek ovlivnéni rozhrani
mezi substratem a povlakem dusledkem tlakového pole. Dalsimi faktory, které negativné
ovlivituji kvalitu méfeni lze uvést naptiklad vyskyt vméstkli na povrchu povlaku,

nerovnomérnost povlaku, nevhodna drsnost a dalsi faktory, které méteni komplikuyji.

5.1 Mikrotvrdost

Jak jiz bylo zminéno v ivodu kapitoly, méteni mikrotvrdosti nelze urcovat obvyklymi
tvrdoméry, nebot je pozadovana nesrovnateln¢ veétSi presnost jak pii zatézovani, tak pri
proméfovani vtisku. Pro zatézovani se nejcastéji pouzivad piimé zatéZovaci zavazi, nebo
ptesné cejchovand pruzina. Po zatizeni a nasledném odleh¢eni se k proméfovani vtisku
pouziva presna optika. Jednim znejpouzivanéjSich a zaroven nejpiesnéjSim pfiistrojem
k méfeni mikrotvrdosti je Hanemanniv mikrotvrdomér. Vyuziva Vickersiv jehlan, ktery je
usazen do specialniho objektivu v metalografickém mikroskopu. ZavésSeni objektivu je
navrzeno pomoci pruznych membran, které umoziuji pohyb ve sméru optické osy. Podle
prohnuti membranovych pruzin, kterému odpovidé zatizeni plisobici na diamant, se v meficim

okularu na obrazu stupnice odecte zatézovaci sila [13].
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Po nésledném odlehéeni a zaostfeni se pomoci méficiho okuldru zméfi vytvoreny vtisk,

zZ kterého se vypocitd odpovidajici mikrotvrdost dle vztahu:
F
HV =0,189— (2
u

kde F je zatézna sila [N] a hodnota u je primérna hodnota thlopii¢ky [mm] [13].

Uvadéna hloubka vtisku indentoru u méfeni mikrotvrdosti se uvadi 1/ g tloustky povlaku. Pfi

nedodrzeni piedepsané hloubky muze dojit k proniknuti indentoru do zony mékciho substratu
a to by mélo za nasledek vyznamné z kresleni vyslednych hodnot mikrotvrdosti. Z tohoto
diivodl je dilezitd volba zatizeni, aby hodnoty méfeni nebyly ovliviiovany substratem. Pro
pfesné stanoveni mikrotvrdosti je nejvice vyhovujicim zafizenim méfidlo, které dovoluje
presné stanoveni hodnot z hloubky priniku indentoru a zachycujici tzv. zatézovaci a

odleh¢ovaci kiivku [11]. To je zobrazeno na Obr. 12.

Ny~ Maximalni hloubka proniknuti indentoru

Lmax- maximalni zatZeniindentoru
- hloubka proniknuti indentoru po odlehéeni
S- sklon (smémice) potatecniho useku odleht

kiivky
Odlehéeni

Zatizeni

Obr. 12: Priklad pribéhu zatéZovaci a odlehcovaci krivky [14]

Z méteni mikrotvrdosti jsme schopni zjistit dalSi uzite¢né parametry charakterizujici dany
povlak. Pomoci vhodnych pfistroju 1ze zjistit napiiklad plastickou mikrotvrdost, kterd vychazi
Z hloubky indentru po odlehceni tzv. korigovana mikrotvrdost HU, ktera odpovida tecné
k odleh¢ovaci kiivky a to v 80% maximalni hloubky priniku. Dal§imi parametry jsou modul

pruznosti a adhezivné — kohezivni chovani povlaku a substratu.
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5.2 Nanotvrdost

Jak uzZ je zfejmé z ndzvu nanotvrdost, jedna se o tvrdost materialu, kterd je zjiSténa pfi
extrémné nizkych hodnotach ztizeni az 1 nN. Vtisky vytvofené s takovymto zatizenim maji
Casto rozméry mensi i nez 100 nm. Princip méfeni je velmi podobny jako u mikrotvrdosti
pouze za snizeni zatizeni a zmenseni hloubky vtisku. Z indeta¢ni kiivky (Obr. 12) lze zjistit
mnoho informaci stejné tak jako u mikrotvrdosti [13]. Ukazka nanotvrdoméru je na Obr. 13.
Ptistroj je instalovan do ochrannych skiini pro potlaceni vnéjSich vlivi, které by mohly
ovlivnit méfeni. Podstata méteni je v zatézovani indentoru, které ovladano elektromagnetem,
ktery musi byt nalezité kalibrovan. Hloubka vtisku indentoru je zaznamenavéana kapacitné.
Metody méteni ani indentory se od méfeni mikrotvrdosti pfili§ nelisi a jsou pouZivany taktéz
nanoindentory vyrobené zdiamantu obvykle stii- nebo ctyfbokym jehlanem podle
Berkoviche nebo Vickerse. Dulezitym faktorem pro méfeni je brat v tvahu skuteény tvar
hrotu nanoindentoru, nebot’ i zdanlivé dokonale ostry hrot je na vrcholu zakulacen. Polomér
ktivosti je uvadén okolo 300 nm. Dal$im faktorem je elastickd deformace hrotu, kterou

musime brat v ivahu pii méteni velmi tvrdych povlaku [16].

Obr. 13: Hustrativni ukdzka nanoindentoru Nanotest [15]

Vysledky méfené tvrdosti jsou definovany jako zatizeni délené primétem vpichu do roviny
povrchu, které zanecha hrot v materialu po odleh¢eni. Plocha vpichu je zavisla s hloubkou
vniku h podle vztahu:

©)

VA
hef=;'5
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kde A je primétem plochy vtisku, ktery plati pro Berkovichiiv a Vickerstiv indentor. Hloubka
vniku indentoru se znaci jako hera hloubka méfend pfistrojem h, Tyto zminéné hodnoty vSak
musime zjistit experimentalni metodou. Pomoci nanotvrdoméru je mozné méfit 1 jiné faktory

dulezité pro uréeni charakteristiky materialu jako je naptiklad modul pruznosti [16].

5.3 Méreni modulu pruznosti povlaku

Me¢feni a zjistovani modulu pruznosti povlaku je zavislé na méteni tvrdosti, bez kterého by
bylo méfeni velmi slozité, aniz by se poskodil samotny substrat. Modul pruznosti Ize zjistit
n¢kolika metodami. Nejpouzivanéj$i metodou je uré¢ovani modulu z odlehcovaci ¢asti kiivky

(Obr. 12) podle vztahu:
dF .
= BEVA (4

kde F je zatézovaci sila, 8 je konstanta pro tfihranny vpich 1.034 a pro ¢tythranny 1.011 a

1 1-vg2 = 1-v2
-=—+ (5)
E Eo E

kde Eo je modul pruznosti hrotu indentoru a Vg je Poissonovo ¢islo latky hrotu indentoru, E
zna¢i modul pruznosti materialu a Vv Poissonovo ¢islo méfeného materialu. S velikosti
plastické deformace se 1isi odchylka mezi zatéZovaci a odlehcovaci kiivkou (viz Obr. 12). To
znamena, ze pokud je plasticka deformace mala ¢i zadna, je odtézovaci Cast kiivky témét
totozna ne-li stejnd se zatézovaci Casti kiivky. Tato pfiina nastdva pii nastaveném velmi
nizkém zatizeni. Plastickd deformace se vSak muze nahle objevit a to méd za nasledek
skokovou zménu hloubky vpichu. Vysvétleni se skryva v nukleaci dislokaci pod hrotem pfi
piekroceni kritick€ého zatizeni. Pomoci snadného zjisténi rychlosti pohybu indentoru, Ize také
pozorovat dal$i jevy, jako jsou creep (teceni) anebo zavislost deformace na jeji rychlosti. Diky

mikroindentac¢ni technice lze také méfit vnitini pnuti v tenkych povlacich [16].

5.4 DalSi veli¢iny méiené nanotvrdomérem

Dalsimi veli¢inami mimo jiz zminéné v piedchéazejicich kapitolach Ize zkoumat plasticitu

nebo elasticitu materialu a vnitini pnuti material{, které navazuje na modul pruznosti.
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6 EXPERIMENTALNI CAST

Titanové slitiny jsou jednim z nejpouzivanéjSich materialii pro vyrobu implantatu. Pouziva
se naptiklad pro celou fadu upeviiovacich prvka v kontaktu s kosti. Hlavni vyhodou této
slitiny je jeji nizky modul pruznosti a inertni povrch. Z hlediska chemického slozeni slitiny
obsahujici Al nebo V mohou byt problematické v nekterych aplikacich. Z toho divodu
existuji pokusy nalézt materidl s podobnym nebo niz§im modulem pruznosti a s chemickym
slozenim na bazi ne-toxickych prvkd, jako jsou Ti, Nb, Zr a podobn¢. Dalsi mozZnosti
zabranéni pronikani toxickych ionti jako jsou Co, Al, V je na zakladé vytvoifeni difuzni

bariéry povlakem TiNDb.

6.1 Priprava vzorki

V experimentalni ¢asti byl zkouman povlak TiNb na Ctyfech riznych substratech. Zvolené
substraty byly z materialt titan (Ti), korozivzdornd ocel AISI316 (Fe), Ti39Nb, coz je titan
S 39 hmotnostnimi procenty niobu (TiNb) a Ti6Al4V, coz je titan s 6 hmotnostnimi procenty
hliniku a 4 procenty vanadu (TiAlV). Zkoumané podlozky prosly procesem pfiipravy, kdy
byly odmasStény a brouseny. Na tyto podlozky bylo metodou PECVD magnetronovym
naprasovanim na zafizeni Flexicoat 850 (vyrobce Hauzer, Holandsko) Vv reaktivni atmosféte
acetylenu C,H, vytvotfen povlak z titanniobu (TiNDb). Doba naprasovani byla 2.5 hodin pfi
teplot¢ substratu 250°C a za pracovniho tlaku 0.2 Pa. Naprasovani bylo provadéno ze
smésného terce se slozenim Ti39wt%NDb. Pfed naprasovanim byly vzorky iontové leptany v
Ar po dobu pfiblizné 15 min. U zhotoveného povlaku TiNb byla nasledné méfena tloustka
metodou Kalotest (vyrobce CSM, Svycarsko). Zjisténa tloustka byla 2.4 + 0.1 um. Dalsim
vybavenym typem Berkovichova indentoru. Ze zkousky tvrdosti lze ze vztahu uvedeného

v kapitole 5.3, rovnice (4) vyjadfit i modul pruznosti.
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1 2 3 4

Obr. 14: Ukdzka testovanych vzorku:1-TiAIV, 2- Ti, 3- TiNb, 4- Fe (zdroj: Autor)

6.2 MérFeni modulu pruznosti a tvrdosti - pouzité zatiZeni, pocet méfeni, vypocet

Jak jiz bylo feceno v kapitole 5.1, modul pruznosti 1ze odvodit z méfeni tvrdosti. Méteni

probihalo za stalého zatizeni a to 200 mN u masivniho materidlu a 10 mN u méfeni povlaku,

nebo v zavislosti zatizeni na hloubce vtisku bez preddefinovaného zatizeni. Méfeni se

provadélo 25x u kazdého vzorku. V Tab. 3 jsou vypsany hodnoty modulu pruznosti,

Poissonovy konstanty a tvrdosti zkoumanych substrati [17].

Tab. 3: Hodnoty modulu pruznosti a tvrdosti jednotlivych substratii Ti, TiNb, Fe, TIAIV [17]

Vzorek | Materidl | Modul pruznosti E; | Modul pruznosti E | Poissonovo Tvrdost
podlozky [MPa] [17] [MPa] Cislo v [GPa]
1. Ti 135+2.1 119.3 0.34 2.340.1
3. Ocel 216+2.6 196.5 0.3 4.5+1.18
AlISI316
2. TiNb 95+2.5 83.3 0.35 3.1+0.09
4, TIAIV 143+1.3 127.4 0.33 4.0+0.11
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Ze vztahu pro vypocet redukovaného modulu pruznosti E, je odvozen vztah pro vypocet

modulu pruznosti E se znamou hodnotou Poissonova ¢isla v [18]:

E=E.x(1-v% (6
E
E’I" = 1—02 (7)

6.3 Metody pro ur¢eni modulu pruznosti a tvrdosti povlaku:

6.3.1 Meéfeni modulu priblizné v 1/10 tloust’ky vrstvy;

M¢efteni bylo provadéno dvakrat pfiblizné po patnécti vtiscich za stalého zatizeni 10,06
MN. V jednotlivych tabulkdch je zndzornén pribeh méteni jednotlivych parametrti a

vysledné hodnoty redukovaného modulu pruznosti i s danou odchylkou.

Tab. 4: Tabulka primérnych namérenych hodnot povlaku TiNb na substrdtu Ti za stdlého zatiZeni

10 mN
Max. |Plastic | Max. Contact Plastic | Elastic
Ti Depth |Depth |Load | Hardness | Er ERP | Compliance | Work | Work
(nm) | (m) | (mN) | (GPa) (GPa) (nm/mN) (nd) | ()
Mean |316,84| 280,91 |10,06 4,16 0,12 476 0,95 0,34
Errors 8,06 8,73| 0,00 0,22 0,01 0,16| 0,03 0,01

Tab. 5: : tabulka pritmérnych namerenych hodnot poviaku TiNb na substratu Fe za stalého zatizeni

10 mN
Max. | Plastic | Max. Contact Plastic | Elastic
Fe Depth | Depth |Load |Hardness | Er ERP | Compliance | Work | Work
(nm) | (hm) [(mN) |(GPa) (GPa) (nm/mN) | (nJ) (nd)
Mean 306,27 | 272,72 | 10,06 4,38 0,12 4,44 0,96 0,31
Errors 10,29| 10,69 0 0,28 0,01 0,11 0,03
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Tab. 6: Tabulka priumernych namérenych hodnot povlaku TiNb na substratu TiNb za stdlého

zatizeni 10 mN

Max. | Plastic | Max. Contact Plastic | Elastic
TiNb | Depth |Depth |Load | Hardness | Er ERP | Compliance | Work | Work

(nm) | (nm) | (mN) | (GPa) (GPa) (nm/mN) | (nJ) (nJ)
Mean 335,43 295,73 | 10,06 3,82 0,13 5,26 1,01| 0,36
Errors 6,73| 7,04| 0,00|0,149117 0,01 0,13 0,04| 0,01

Tab. 7: tabulka primérnych namérenych hodnot povlaku TiNb na substratu TiAIV za stdlého

zatizeni 10 mN

Max. | Plastic | Max. Contact Plastic | Elastic
TiAIV | Depth | Depth |Load | Hardness | Er ERP | Compliance | Work | Work

(nm) | (hm) | (mN) | (GPa) (GPa) (nm/mN) | (nd) [(nJ)
Mean 318,44 | 282,56 | 10,06 4,12 0,12 475 0,98, 0,34
Errors 7,31| 8,08 0 0,19 0,01 0,16 0,06 0,01

Tab. 8:Souhrn vyslednych hodnot moduld pruznosti ziskanych metodou méieni piiblizné

v 1/10 tloustky vrstvy

Vzorek Tvrdost [GPa] Modul pruznosti E, [GPa]
1. Ti 4,16 +0.22 115.85 +3.37
2. Fe 4.38 +£0.28 127.19 + 3.88
3. TiNb 3.82+0.14 100.41 +£2.55
4. TiAIV 4.12+0.19 115,46 +£3.15

6.3.2 Metoda extrapolace ze zavislosti modulu na hloubce vniku hrotu;

Principem této metody je méfeni zavislosti tvrdosti a modulu pruznosti na hloubce
vtisku indentoru bez definované zatézujici sily. Méfeni probihalo 3x po 25 vtiscich
z ¢ehoz se nasledné utvorily grafy znazornujici prub&hy jednotlivych kiivek (Obr. 13-
16). Modul pruznosti byl ziskan z dané hloubky vtisku 300 pm vypoctem z rovnice
regrese pro x=300 pm.
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Obr. 15: Graf zavislosti tvrdosti, hloubce vtisku indentoru a modulu pruznosti materidlu Ti
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Obr. 16: Graf zavislosti tvrdosti, hloubce vtisku indentoru a modulu pruznosti materidlu Fe
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Obr. 17: Graf zavislosti tvrdosti, hloubce vtisku indentoru a modulu pruznosti materialu TiNb
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Obr. 18: Graf zavislosti tvrdosti a modulu pruznosti TiNb vrstvy na podlozce TiAIV na hloubce

vtisku indentoru
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Tab. 9: Tabulka vyslednych hodnot odectenych z grafit na Obr.13 az 16 jednotlivych vzorkii

Vzorek Tvrdost [GPa] Vypocet modulu pruznosti E;
Z rovnice regrese
jednotlivych grafi [GPa]
Ti 4.59 120.8
Fe 3.46 116.5
TiNb 3.49 95.1
TiAIV 3.61 112.8

Ptesnost (smérodatna odchylka) nebyla ur€ovana. Hodnoty modulu pruznosti i tvrdosti se

K riznym podlozkam lisi, statickd vyznamnost nelze urcit.

6.3.3 Metoda prepoctem ze zavislosti modulu na hloubce vniku hrotu podle Mensika.

Principem této metody je utvoreni zavislosti hloubky vtisku indentoru na zlogaritmovaném
rozdilu modulli pruznosti zhotovené podlozky s povlakem (E) a samotné podlozky (Es).

Néslednym dosazenim hloubky x do rovnice regrese y (znazornénou v jednotlivych grafech)

Ize zjistit modul pruznosti v dané hloubce.

In(E-Es)
N

y =-0,0005x + 3,0356
R%?=0,3685

500

1000

T T

1500 2000 2500

Hloubka vtisku indentoru [nm]

Obr. 19: Graf zndzoriujici zavislost zlogaritmované hodnoty rozdilii modulu pruznosti samotné

podlozky Esa podlozky s poviakem E na hloubce vtisku materialu Ti
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Obr. 20: Graf zndazoriwjici zavislost zlogaritmované hodnoty rozdilit modulu pruznosti samotné

podlozky Esa podlozky s povlakem E na hloubce vtisku materialu Fe
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Obr. 21: Graf zndzornujici zavislost zlogaritmované hodnoty rozdilii modulu pruznosti samotné

podlozky Esa podlozky s povlakem E na hloubce vtisku materialu TiNb
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Obr. 22: Graf zndzornujici zavislost zlogaritmované hodnoty rozdilic modulu pruznosti samotné

podlozky Esa podlozky s povlakem E na hloubce Vtisku materialu TiAlV

Zavislosti v jednotlivych grafech na obr.16-20 mohou byt vyjadieny empirickym vztahem:
E’=E + (B —E") X e™* (8)

kde c¢ je konstanta. Odeétem E;”" a naslednym zlogaritmovanim je dosazeno rovnice
piimky,
y=pB+yx(9)

sy =In(E” —E;"”) a konstantou g = In (Ef” — E;”) a y = —c. Nezdvisla proménnd x
muze byt uvazovana jako hloubka kontaktu, nebo jako kontaktni radius indentoru. Regresni

konstanty byly stanoveny metodou nejmensSich ¢tverclh a modul pruznosti povlaku (filmu)

vypocten jako
Ef” =E" + ef (10)

Exponencialni funkce ma nékolik vyhod ale linearizovana rovnice umoziuje pouziti
statickych standardnich postupli a stanovit tak interval spolehlivosti pro g a pro Ef. Modul

pruznosti povlaku také neni zavisly na presnosti urcovani tloustky povlaku [19].
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Tab. 10: Tabulka vyslednych hodnot vypoctenych z rovnice regrese na Obr.17 az 20

Vzorek | Ln(E-ES) Ln(E-Es) Modul | Modul pruznosti | Modul pruznosti
pro pro pruznosti E, z grafti pro E, z grafi pro
hloubku 0 hloubku substratu | hloubku vtisku 0 | hloubku vtisku
um 300 um E, [MPa] um v [GPa] 300 um v [GPa]
[17]
Ti 3.03 2.88 135+2.1 114.19 117.09
Fe 5.05 4.63 216+2.6 59.22 112.99
TiNb 1.76 1.77 95+2.5 89.16 89.09
TiAIV 3.60 3.36 143+1.3 106.25 114.09

Jak je patrné v Tab. 10 méfeni se provadélo pro teoretickou hloubku vtisku 0 pm a pro 300
um pro vyhodnoceni vlivu podlozky na povlak, coz je zavislé pravé na hloubce vtisku.
Nejvétsi odchylka byla naméfena na vzroku Fe, kde je rozdil od ptedpoklddané hodnoty cca

50 GPa. Celkové vyhodnoceni vsech metod je dikladnéji rozepsano v kapitole 7.
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7 ZHODNOCENI

Namétené a vypoctené hodnoty modulu pruznosti E, jsou vy¢isleny v Tab. 11, kde je vidét
nejvetsi odchylka od standardu u substratu Fe, kde byl zjistén u 3. metody méfeni v hloubce 0

um rozdil t¢émét 50 GPa. Ostatni hodnoty byly zméfeny s mnohem mensim rozdilem.

Tab. 11: Srovndni hodnot namérenych modulii pruznosti vrstvy TiNb s jiz publikovanymi zdroji

Vzorky | Modul pruznosti Modul Modul Modul Modul
(podlozky) | povlaku [GPa] jiz | pruznosti E, pruznosti pruznosti | pruznosti
znamych vrstvy [GPa] E, vrstvy E, vrstvy E: vrstvy

experimentt[20] 1. Metoda [GPa] [GPa] [GPa]
2. Metoda | 3. Metoda | 3. Metoda

A B

Ti 116+3.4 100.41 + 2.55 120.8 114.19 117.09

Fe 100+2.5 115.85 +3.37 116.5 59.22 112.99

TiNb 127£3.9 115.46 + 3.15 95.1 89.16 89.09

TiAIV 115+£3.2 127.19 + 3.88 112.8 106.25 114.09

Prvni metoda méfeni modulu piiblizné€ v 1/10 tloustky vrstvy je aktudlné nejpouzivané;si
metodou a také metodou, kterou bylo dosazeno nejuspokojivéjsich vysledkli méfeni. Rozdil
vV rozmezi cca 15 GPa mohla zapfiCinit jind drsnost, napéti ve vrstvach experimentii, nebo
rozdilné parametry naprasovani stejné, jak tomu naznacuje experiment na Obr. 23, kdy pro
samotny substrat TiNb s 39 % Nb a pfi zakaleni na 573 K po dobu 5 hodin by mél mit modul
pruznosti (E) hodnotu 65 — 70 GPa [21], coz je hodnota cca o 10 GPa niZsi neZli v ptipadé

experimentu, kterym se tato prace zabyva.
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Obr. 23: Zndzornéni modulu pruznosti masivaiho materialu [21]

Druhd metoda méteni vykazuje nejvyssi hodnoty modulu pruznosti. Méfeni probihalo
v hloubce 300 pum, kde byl povlak siln¢ ovlivnén substratem, nebot’ hodnoty se pftiblizuji
k jejich hodnotam. Tento fakt je potvrzen i v méfeni 3. metody, nebot’ byla provedena dvé
méfeni pro dveé odlisné hloubky vtisku. V Tab. 11 je patrné, jak pro vétsi hloubku vtisku roste
hodnota modulu pruznosti blize k samotné hodnot¢ substratu. V ptipadé substratu Fe pro
hloubku vtisku 0 um byla namétena hodnota 59.22 GPa, coz je piiblizné stejna hodnota
modulu pruznosti TiNb viz Obr. 23. Z toho plyne, Ze substrat v tomto piipadé nema témét
zadny vliv na povlak, jedna se vSak o ojedin€ly pfipad, protoze ve vSech ostatnich piipadech
substrat znateln¢ ovliviiuje povlak. Na grafech (Obr. 15-18) je patrny vliv substratu na povlak,
kdy s rostouci hloubkou indentace klesa, nebo naopak roste tvrdost rozhrani substrat — povlak
v zavislosti na tvrdosti substratu. Pokud je substrat tvrdsi nez povlak, tak s rostouci hloubkou

indentace roste také tvrdost samotného rozhrani substrat — povlak a naopak, coz je patrné na
Obr. 24

Obr. 24: Vliv substrdtu na poviak, kde Es — modul pruznosti povlaku, Es — modul pruznosti
substratu, Hy — tvrdost povlaku, Hs — tvrdost substratu, wih — pomér hloubky indentace a
tloustky poviaku [19]
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8 ZAVER

Cilem prace bylo zjistit vliv substrdtu z rGznych materidli na mechanické vlastnosti
(modul pruznosti, tvrdost) napraseného povlaku o tloust’ce 2.4 + 0.1 um z TiNb a vyhodnotit
metody méfeni téchto vlastnosti na rozhrani substrat — povlak pomoci nanoindentace

Nanotest.

Prvni vyhodnocovanou metodou bylo méteni v % hloubky povlaku, coz bylo 300 nm pfi

zatézovaci sile 10 mN. V soucasné dobé se jednd o nejvyuzivanéjs$i metodu, kterou bylo
ziskano nejpfesvédcivejsich vysledkl se smérodatnou odchylkou. Rozdil u moduld pruznosti
E: v rozmezi cca 15 GPa od jiz znamych experimentii mohla zapficinit jind drsnost, napéti ve

vrstvach experimentl, nebo rozdilné parametry naprasovani

Dalsi metody byly méfeny principem 3x 25 indentaci z ¢ehoz byly nasledné utvoieny

grafy, z kterych bylo mozné zkoumat tvrdost a modul pruznosti v riznych hloubkach

Z jednotlivych metod plyne, Ze substrat ma evidentni vliv na povlak. Tento fakt je vidét na
grafech (Obr. 15-18), kdy s rostouci hloubkou indentace klesa, nebo naopak roste tvrdost
rozhrani substrat — povlak v zavislosti na tvrdosti substratu. Pokud je substrat tvrdsi nez
povlak, tak s rostouci hloubkou indentace roste také tvrdost samotného rozhrani substrat —

povlak a naopak, coz je patrné na Obr. 24
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