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Anotacia

Predkladand praca sa zaobera hodnotenim vlastnosti tenkych oteruvzdornych
vrstiev na baze TiAISiN deponovanych na nastrojové ocele pre pracu za studena. Tvrdé
vrstvy, najmd nitridy prechodnych kovov, st extenzivne vyuzivané v priemysle na
nastroje, formy a rdézne mechanické Casti na zvySenie zZivotnosti a vykonu nastrojov.
Cielom tychto povrchovych uprav obrabacich nastrojov je ziskanie tvrdej oteruvzdornej
vrstvy, ¢im sa dosiahne zniZenie intenzity opotrebenia ndstroja. Zvysenie trvanlivosti
nastroja vedie k vyznamnej uspore nakladov, pricom komplexné pdsobenie povlaku v
mieste kontaktu nastroj — opracovavana sucast umoziuje vyrazne zvysit technologické
parametre obrabacieho procesu. Cielom prace bolo hodnotenie mikrostruktury a
mechanickych vlastnosti zvolenych vrstiev. Skiimané vrstvy boli testované v praxi pre
obstrihdvani plechov z niklovych zliatin aby bolo mozné zhodnotit’ vlastnosti a vhodnost’
pre dané ucely.

ReSerSna cast’ obsahuje prehlad vrstiev na baze TiN a metddy depozicie tenkych
vrstiev. Na tato kapitolu nadvédzuje prehlad metdéd hodnotenie vlastnosti tenkych
oteruvzdornych vrstiev ako je nanoindentdcia rtg. difrakcia, tribologické metddy
a hodnotenie kohezinve — adhezivnych vlastnosti. Dalej prehl’ad metod delenia materidlov
a vlastnosti niklu z zliatin na bazi niklu.

Experimentalny program bol rozdeleny na etapy, ktoré zahfiiali vyber vhodného
typu oceli pre substrat zvolenych vrstiev ich tepelné spracovanie a hodnotenie
mikroStruktiry po tepelnom spracovani. V druhej etape bol skimany zakladny set tenkych
vrstiev deponovanych podla zvolenej matice so zameranim na vyber vrstiev pre
podrobnejsie hodnotenie. Tretia etapa bola zamerana na hodnotenie vybranej kombinacie
vrstva — substrat ako aj testovanie zvolenych vrstiev v praxi pri strihani s cielom odporucit’
vhodnu kombinaciu pre konkrétnu aplikaciu v praxi.

Krucové slova: TiAISiN, tribologia, tenké vrstvy, nanoindentacia, delenie materidlov



Anotation

The present work deals with the evaluation of properties of wear resistant thin
TiAISIN films deposited on cold work tool steels. Thin hard films, particularly transition
metal nitrides are extensively used in industry for different kind of tools, moulds and
various mechanical parts to increase the lifetime. The purpose of these coatings is to
reduction of tool wear and to increase the lifetime. Increase the durability of the tool results
in a significant cost savings. Aim of this work was to study the microstructure and
mechanical properties of TiAISiN thin films. Investigated films were tested in industry for
slitting of nickel based sheets in order to evaluate the properties and suitability for a given
conditions.

The literature search covers TiN based thin film and their deposition methods as
well as description of their properties and application field. This chapter is followed by an
overview of various methods for evaluation of thin films properties as nanoindentation X-
ray diffraction, tribology testing and thin film - substrate adhesion. The last part deals with
an overview of the slitting and cold work processes and properties of the nickel and nickel-
based alloys.

The experimental program was divided into three stages, the first stage deals with
the selection of the steel substrate included heat treatment and evaluation microstructure
after heat treatment. In the second stage has been studied primary set of thin films based on
deposition condition matrix. It focused on the selection of promising films for detailed
study. The aim of the third stage was to evaluate the chosen combination of steel and thin
hard film. Selected films were tested in industry process for slitting the nickel based thin
sheets to recommending appropriate combination for a specific application in practice.
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1. Uvod

Tvrdé vrstvy, najmi nitridy prechodnych kovov, su casto pouzivané na rezné
nastroje, formy a ro6zne mechanické Casti na zvySenie zZivotnosti a vykonu nastrojov. Prvé
povlakované nastroje sa dostali na trh v roku 1975, vrstva TiC bola deponovana metdédou
CVD (Chemical Vapour Deposition), dva roky na to sa na trhu objavila vrstva TiN. V roku
1975 sa na trhu objavili aj povlaky Al,O3. PVD (Physical Vapour Deposition) vrstvy TiN
st zname od roku 1950, ale komer¢ne sa zacali vyuzivat’ az od roku 1980. Tento casovy
posun bol spdsobeny najmi citlivostou preddepozicného spracovania substrdtu na
prilnavost’ vrstiev, sposob upnutia a malu depozi¢ni davku. Toto sposobovalo, ze PVD
povlakovanie nebolo tak komeréne atraktivne pre velkovyrobu ako CVD metody. Od roku
1970 bolo vyvinutych vela vrstiev (od TiN cez CrN, ZrN, Ti-Al-N, Ti-Cr-N) so Sirokym
uplatnenim v priemysle a technickom pouziti a tieto tvrdé vrstvy zohrali v povrchovom
inzinierstve dolezita tlohu v poslednych dvoch desatrociach.

V sucasnosti sa PVD vrstvy pouzivaji najmé na ndstroje pre vitanie, rezanie zavitov,
ststruzenie a frézovanie, kde je potrebna ostra rezna hrana (polomer < 10um) a kde
dochadza pri praci k adhézii medzi opracovavanym materialom a néstrojom. V dne$nej
dobe tvoria vrstvy vytvarané metédou PVD vacsiu Cast’ trhu, najméd z nasledujicich
dovodov:

- PVD technolégie, ako je oblukové naparovanie a magnetronové napraSovanie,
poskytuju vybornu a reprodukovatel'ni prilnavost’.

- Celkovy trend v obrabani kovov sa meni Vv prospech narastu mnozstva presného
dokoncovania, narastaju poziadavky na ostri reznti hranu s vysokou pevnostou.

- Narast objemu nastrojov zo spekanych karbidov pre vitanie a frézovanie, namiesto
rychloreznej ocele, avyvoj novych nastrojov zo spekanych karbidov $pecialne
vhodnych pre PVD depoziciu.

Cielom tychto povrchovych uprav obrabacich nastrojov je ziskanie tvrdej
oteruvzdornej vrstvy, ¢im sa dosiahne znizenie intenzity opotrebenia nastroja a tym
zvySenie jeho trvanlivosti. ZvySenie trvanlivosti nastroja vedie k vyznamnej Uspore
nakladov, pricom komplexné pdsobenie povlaku v mieste kontaktu néstroj — opracovavana
sucast umoznuje vyrazne zvySit technologické parametre vyrobného procesu. Na
zlepSenie vlastnosti vrstiev sa pouzivaji dva pristupy: pridanie legujicich prvkov ako je
uhlik, kremik, bor a chrom, alebo vytvaranie nanoStruktarnych vrstiev. Aktualny zaujem sa
sustredi na nanoStruktirne super tvrdé vrstvy s tvrdostou vySSou ako 40 GPa, nizkym
koeficientom trenia a zvySenou termodynamickou stabilitou [1]. Viaczlozkové vrstvy
zloZené z roznych kovovych a nekovovych prvkov spédjaju vyhody jednotlivych zloziek
avedu k dalsiemu zlepSovaniu vlastnosti vrstiev. Pretoze spravanie sa povlakovanych
stcasti zavisi od vlastnosti vrstiev, od vlastnosti substratu a od pevnosti ich spojenia
(adhézie), je treba hodnotit’ ich vlastnosti komplexne.

Praca je zamerana na aplikaciu tenkych tvrdych vrstiev na nastrojové ocele pre pracu
za studena. V minulosti bola omnoho vécSia pozornost venovanad Stidiu tenkych
oteruvzdornych vrstiev deponovanych na rychloreznych oceliach, vzhladom na
prevladajuce aplikdcie v oblasti reznych nastrojov. V poslednych rokoch sa tazisko
mnohych vyskumnych prac prestiva na d’alSie rozSirovanie uplatnenia tenkych vrstiev, a to
I smerom k nastrojovym oceliam na tvarnenie. V porovnani s rychloreznymi ocelami,
spekanymi karbidmi alebo keramickymi materidlmi pouZivanymi pre rezné nastroje, ocele
na tvarnenie su schopné znasat’ nizsie zatazenia, tzn. davaji mensSiu mechanicka podporu
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tenkym a krehkym vrstvam. V snahe dosiahnut' ¢o najlepSie exploatacné vlastnosti
tvrdych, resp. tvrdych klznych vrstiev, povlakovany povrch musi byt schopny znasat
aplikované zat'azenie. Inymi slovami, substrat by mal predstavovat’ dostato¢nti oporu pre
tvrda krehku vrstvu tak, aby funkéné vlastnosti nastroja zostali nezmenené pri posobeni
normalovych a tangencialnych sil posobiacich v systéme.

Cielom prace je hodnotenie mikrostruktiry a mechanickych vlastnosti vybranych
TiAlISiN vrstiev pripravenych katodovym oblukovym naparovanim. Tento typ vrstiev je
vhodné pre aplikdciu na nastrojovych oceliach uréenych na pracu za studena teda napr.
delenie materialov, lisovanie a pod. Skiimané vrstvy boli testované v praxi pre obstrihavani
plechov z niklovych zliatin aby bolo mozné zhodnotit' vlastnosti a vhodnost’ vrstiev pre
dané ucely. Sucasné prace skiimaju zmeny v mechanickych vlastnostiach pri legovani
TiAIN vrstiev kremikom a ukazuji ako formovanie multivrstiev vplyva na tvorbu trhlin u
tychto vrstiev. Legovanie TiAIN pomocou Si vedie k vyraznému zvySeniu tvrdosti
sposobenej zjemnenim vel'kosti ztn popisanej Hall Petchovym efektom [2, 10]. V priebehu
poslednych rokov, nové vyvojové trendy dovolili vyznamné zlepsSeni kvality tychto vrstiev.
Metastabilné TiAIN materialy nielen vykazuju lepsiu vysokoteplotnu oxidacnu odolnost’ v
porovnani s TiN a lepSie rezné spravanie umoziujuce pouzitie vyssich reznych rychlosti,
ale aj vel'mi zaujimavé fyzikdlne vlastnosti. Pridanie Si do TiAIN vrstiev ma za nésledok
vyrazné zjemnenie $truktiry a zlepSenie mechanickych vlastnosti.
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2. Met6dy depozicie tenkych vrstiev

Pre depoziciu tenkych vrstiev sa pouziva vel'ké mnozstvo roznych technik. Dvomi
najdodlezitejSimi su chemickd (CVD) a fyzikdlna (PVD) depozicia. Chemicka depozicia
vrstiev (Chemical Vapour Deposition) je zaloZzena na principe chemickej syntézy prvkov
vrstvy z plynnej fazy pri teplotach okolo 1000°C. Reak¢né zlozky su privadzané v plynnej
faze, za vysokych teplot sa rozkladaju a vrstva vznika na povrchu substratu heterogénnou
reakciou. Nevyhodou tejto metddy je vysoka teplota depozicného procesu, a teda
problematicka pouzite'nost u rychloreznych oceli, u ktorych by teplota depozicie mohla
spoOsobit’ tepelnt degradaciu zakladného materidlu nastroja alebo suciastky. Pri fyzikalnych
metddach depozicie (Physical Vapour Deposition) su atdmy materidlu ziskavané
fyzikalnymi metédami, ato bud’ naparovanim alebo naprasovanim. Dalsie technologie
kombinuji fyzikalno-chemickti metédu ako napriklad PACVD (Plasma Assisted CVD)
alebo PECVD (Plasma Enhanced CVD). Plazmochemické vytvaranie tenkych vrstiev
zahfna vSetky reaktivne procesy s asistenciou plazmy. Tenké vrstvy sa na povrchu
substratu vytvaraji v dosledku fyzikalne — chemickych procesov prebichajtcich v objeme
plazmy (homogénne reakcie) a priamo na rozhrani medzi plazmou a povrchom substratu
(heterogénne reakcie). Plazmatické prostredie umoziuje efektivny spdsob iniciacie
chemickych reakcii, ktoré sice prebiehaji medzi tazkymi cCasticami (i6nmi, molekulami,
atomami, radikdlmi), ale hlavni rolu pri vytvarani chemicky aktivnych castic hraji
elektrony, ktoré vzhl'adom k nizkej hmotnosti dosahuji podstatne vyssie rychlosti
a akumuluja dostato¢nu kinetickt energiu pre udrzovanie nepruznych zrazok s neutralnymi
molekulami. Plazmochemické reakcie veduce k vytvaraniu vrstvy na substratoch v plazme
mozu teda prebiehat’ pri pomerne nizkych teplotach a tomu odpovedd aj moznost’ udrzania
nizkej teploty substratu [1].

2.1 Fyzikalna depozicia vrstiev

Fyzikélne vytvéranie tenkych vrstiev patri v praxi medzi najpouzivanejsie metddy.
Pri PVD technolégidch st atomy ziskavané fyzikalnymi procesmi ako je naparovanie
a napraSovanie. PVD technologie st charakteristické nanaSanim tenkych vrstiev pri
znizenom tlaku (obvykle 0,1 az 1 Pa) anizkych pracovnych teplotich (obvykle pod
550°C). To umoznuje vytvaranie tenkych, tvrdych oteruvzdornych vrstiev na nastrojovych
oceliach, sti¢iastkach z hlinika, hlinikovych zliatin a pod.

2.1.1 Depozicia vrstiev naprasovanim

NapraSovanie je zaloZené na rozpraSovani katddy dopadom urychlenych castic
(obvykle 16nov) a kondenzaciou cCastic na substrate. Pri ur€itom parcidlnom tlaku argonu
st elektrony pritomné v systéme urychl'ované elektrickym polom na svojej drahe ionizuju
atomy argonu na i6ny Ar+, Aryt, ... Tieto relativne tazké 16ny, urychlené elektrickym
polom, dopadajii na zapornt elektrédu — katodu (terc) a vyrdzaju znej atomy, ktoré
dopadajt na substrat, kde mézu kondenzovat’. Energia napraSovanych castic je vSeobecne
vysSia ako v pripade naparovania. Iény argonu, dopadajice na katodu, uvolnuji z nej
zaroven s napraSovanym materidlom aj elektrony, ¢im sa proces udrziavania tlejivého
vyboja reprodukuje.

Hlavnymi prednost’ami naprasovania pred naparovanim su:
* pomerne presné prenesenie zlozenia ter¢a do naprasenej vrstvy;
* homogénna depozicia vrstiev;

* vplyvom nepritomnosti makrocastic deponovaného kovu hladky povrch.
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NapraSovanie mé okrem vyhod aj cely rad nevyhod ako napr.:

* mens$ia rychlost’ depozicie;

* poskodenie vytvaranej vrstvy elektronovym bombardovanim (u diédovych
a triddovych systémov);

* vplyvom nepritomnosti makrocastic vé¢sie pnutia vo vrstve, ktoré zhorSuji

adhezivno - kohézne spravanie systému substrat — vrstva [17].

2.1.2 Depozicia vrstiev naparovanim

Naparovanie vrstiev je zalozené na odparovani materidlu vo vakuu a kondenzacii
vzniknutych par na substrate. VSeobecne mozeme proces naparovania vrstiev rozdelit’ na
tri zékladné etapy [2, 65]:

* vytvaranie par materialu (oblast’ zdroja),
* transport Castic od zdroja k substratu (objemové procesy),
* tvorba vrstvy (oblast’ substratu).

K vyparovaniu kovov je mozné vyuzit' elektricky oblik dvomi zakladnymi
spdsobmi:

* vyparovanim anody: ohrev elektronmi
- systémy pracujuce s plazmovou katodou s charakteristickym nizkym
napatim;
- systémy s oblukovym vybojom so studenou katédou s ohrevom
a vyparovanim anddy.
* vyparovanim katédy (CAPD — Cathodic Arc Plasma Deposition)
- v katddovych Skvrnach — vyboj so studenou katddou;
- z ohriatej katody — tzv. D obluk.
Katodové oblukové naparovanie

Pri katodovom oblukovom naparovani je material oblukom odpareny z katody
a nasledne ionizovany. Ionizovany material je urychleny smerom k substratu zapornym
predpéitim, cestou k substratu ionizuje aj atdomy plynnej atmosféry (obvykle N, Ar..), na
povrchu vytvaraju tieto atomy reakciami vlastni deponovanu vrstvu. Katodové oblukoveé
naparovanie dominuje ako metdoda pripravy tenkych vrstiev kvoli vysokému stupiiu
ionizacie atdbmov, ¢o ma vyrazny vplyv na nukledciu vrstvy, rast a G€inné vyuZitie
predpdtia substratu. Procesy, pri ktorych sa uvolfiuji elektrény zahfiiaju prudké,
nestacionarne premeny, ktoré mozu znicit’ zdroj emisie elektronov. Okamzity tlak plazmy
v katdédovej Skvrne radovo presahuje atmosféricky tlak. Preto nie je prekvapujuce, zZe
katédové procesy pozorované vo vakuu je mozné aplikovat’ aj pre oblukovy vyboj
V pritomnosti plynu medzi elektrodami. Plyn ma vedl'ajSie efekty najmi na povrchovy stav
katody. Katodovy obluk méze fungovat’ vo viacerych modoch, predovSetkym v mode so
zhavenou katddou, ten je charakteristicky termickou emisiou elektronov, ktora nastane pri
vel'mi vysokych teplotach katody. Andda nemusi byt’ len pasivnym ,,zberaom* elektronov
ale moze emitovat’ plazmu a paru. V pripade katédového obluku s tzv. studenou katodou
plazma vytvara nestacionarnu katédovu skvrnu [3].
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Prudovo napétovou charakteristikou oblikového vyboja je nizke napétie (priblizne
-20 V) a vysoky prud (50-500 A). Emisia elektronov v dosledku zohriatia katody ionovym
bombardom a Joulovym teplom, u samoudrzateI'ného oblikového vyboja, ionizuje kovovu
paru V ustdlenom rezime. Elektrony st urychlené katddovym ubytkom a ionizuji kovova
paru pri ustdlenom stave procesu. Atomy vyparené vysokou teplotou su ionizované
elektronmi urychlovanymi poklesom napétia v katdde. Na zapalenie oblukového vyboja je
potrebna vysoka miestna ionizacia katédového povrchu, ¢im nastane tepelnd emisia
elektronov sposobend i6novym bombardom. Toto je mozné dosiahnut’ pomocou
vysokonapétového preskoku iniciovaného mechanicky [5, 65].

Katodovy proces je podstatou katédového oblikového deponovania. Plazmovy
,Zdroj* alebo ,,pripojenie* na katodu je lokalizované v katodovej Skvrne mikrénovych
rozmerov. Pohyb katdédovej Skvrny po povrchu moéze byt nahodny alebo riadeny
magneticky. Obvykla velkost’ katddovej Skvrny je 10-100 um v priemere, dosahuje teplotu
okolo 15 000°C a pohybuje sa s rychlostou okolo 1-10 m/s. Pokial’ prad oblika narastie
nad cca 100 A dochédza k rozStiepeniu na viacero oblukov. Externé magnetické pole
ovplyviiuje rychlost’ a smer obluka. Prad idénov opustajuci katodu tvori asi 7-10%
celkového pradu oblika pre velku oblast’ materidlov katod.

Plazmové obluky si plne ionizované s vysoko energetickymi ionmi, podporuju
adhéziu a tvorbu kompaktnej vrstvy, €o ma priaznivé dosledky na tvrdost, pruznost’, index
lomu atd. Samozrejme sa vyskytuji nevyhody a problémy. Vrstva moéze byt pod
nadmernym tlakovym pnutim, ¢o moze viest az k delaminacii vrstvy, CcastejSim
problémom je ale tvorba makrocastic.

Hlavnou veli¢inou je prudova hustota katédovej Skvrny. RozloZenie pradovej
hustoty predurcuje rozloZenie hustoty vykonu, ¢o zase riadi vSetky procesy elektronovej
emisie, faizovej premeny a tvorby plazmy [3]. V katédovych Skvrnach dochadza k emisii
elektronov a d’alej k vyparovaniu materialu katody vo forme atomov, ionov a makrocastic
(zhluky atomov uvolnenych vplyvom lokélneho prehriatia). Pomerné zastipenie
jednotlivych zloziek zavisi na zlozeni katddy, jej teplote a Cistote, prude vyboja,
pritomnosti plynu a pod. Rychlost’ vyparovania je za danych podmienok priamo Gimerna
prudu obluku a koeficientu vyparovania, ktory zavisi od materidlu katody a meni sa zhruba
od 10 do 600 pg °C -1 [2, 65].

Katodova Skvrna sa sklada z interagujicich aktivnych centier nazyvanych aj
»fragmenty“ [4]. Pradova hustota katodovej skvrny je v rozsahu 108 A/cm2, s moznostou
vysSich hodndt v oblasti ,,fragmentov* a nizS§ich hodndt v oblasti blizko Skvrny. Nakol'ko
vel'kost' Skvrny je tazké definovat, moze dojst’ k nespravnemu stanoveniu hodnoty
prudovej hustoty, preto je lepSie pouzivat’ Casovo a priestorovo zavislé rozloZenie pradove;j
hustoty. Pri pouziti zjednoduSenej tedrie pradovej hustoty dostadvame stale ploSni hustotu
vykonu v rozsahu 109 W/cm2 sposobenti poklesom napitia na katode v rozsahu 20 V.
Tato vykonova hustota je dostato¢nd pre premenu materidlu katody z tuhého stavu na
plazmu za 10-100 ns. Fazovu transformaciu za takychto podmienok mozno nazvat' aj
expléziou. Explozivna fazova transformacia je charakteristickd pre katodovy obluk.
Elektrony su emitované sucinnostou vysokej teploty, vysokého elektrického pola
a ionizaciou materialu katody. Katdédova Skvrna plni funkciou zdroja emisie elektronov
a poskytuje podmienky pre nezavislé posobenie obliku pri budeni plazmy. Mikroexplozie
menia topografiu povrchu a vyrazne zohrievaju oblast’ pod Skvrnou. Okrem zmien miestne;j
vodivosti sa bude oblast’ skvrny zvécsovat’ s casom v dosledku tepelnej vodivosti. So
zviacSovanim vel'kosti Skvrny sa zmenSuje prudova a vykonova hustota. Objem katédového
materidlu premeneného explozivne sa bude teda s Casom zmenSovat. Nésledne sa bude
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s casom zmenSovat sila elektrického pola a hustota vykonu spolu so znizovanim emisie
elektronov. Aktivita katdodovej Skvrny prejde od nanosekundovych explézii k pomalsej
vyparovace] faze. Vyboj uplne ustane predtym, ako sa vytvori novy zdroj pomocou
mikroexplozie. To, ¢o sa javi ako makroskopicky pohyb katédovej Skvrny, je skor
popisane ako rychla sekvencia zapalovania a zhaSania aktivnych Skvin v réznych
oblastiach. Vdaka vel'mi vysokej hustote elektrického vykonu je kovovd plazma,
vytvorena v exploznej Casti procesu, plne ionizovana [3].

Vyparovanie materialu katody je dosledok vel'mi vysokej miestnej povrchovej
teploty v mieste vytvorenia katodovej Skvrny, v tomto mieste sa vytvori roztavena oblast,
z ktorej sa vyparuje ako materidl katddy tak je zdrojom emisie elektronov. Elektrony su
nasledne urychlované elektrickym polom a potom sa asi vo vzdialenosti jednej strednej
drahy zrazaju s odparenym materidlom katédy a ionizuji ho. Tato oblast sa nazyva
»lonizacna zona“ (obr.1).
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Obr.1 a) Rozdelenie potencialu pre potencialovy hrb a dynamiku plynov

b) schematicky naért toku Castic v katédovej Skvrne [6].

Existujii dve tedrie pre urCovanie idnového potencidlu (V) a energie iénov E =
Z XV kde Zje naboj. Rozlozenie napitia je schematicky zndzornené na obr. 1. Kvoli
gradientom koncentracie nastdva povrchova difiizia elektronov aidnov zionizovanych
Casti. Tieto elektrony sa pohybuju rychlejSie ako 16ny vytvarajice pozitivny ndboj, ktory
potom samoreguldciou udrzuje rovnovahu elektronového a ionového povrchového toku.
Tento kladny naboj, Vy Vvobr.l, nazyvany aj ,,potencidlovy hrb®, je zdkladom teorie
potencialového hrbu (PH). Z tejto oblasti st iony elektrostaticky urychlované v dvoch
smeroch spdt’ na napdajaciu energiu katdody a ku katéde, ¢im udrzuju termoemisiu
elektronov z katddy. Iony su tiez urychl'ované do medzielektrodového priestoru. PH teodria
vyhovuje pre katdédy z Cistého kovu, predpoklada, ze vSetky i6ny sa tvoria pri rovnakom
napiti Vi, preto ich energia bude umerné stavu naboja Z (Ez = Vy x Z). Rychlost’ i6nov
uz=(2 x Ez/m)llz, kde m je hmotnost’ i6nov, je umerna 72, Napitie podla dynamickej
teorie plynov rastie postupne na hodnotu katédového ubytku Vi (nizSia krivka na obr.1).
Podla dynamickej teorie plynov je urychlenie i6nov v medzikatodovom priestore
spdsobené tokom zahfiiajiicim kolizie i6n - i6n a i6n - elektrén (oznacované aj ako i6n -
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elektron trenie). Preto energia E pre 16ny rovnakého prvku je konsStantna, tak ako rychlost’
u, zatial' ¢o napitie klesa srastom Z. Obe teodrie (dynamickd tedria plynov, tedria
potencialového hrbu) st zalozené na statickom alebo kvazistatickom charaktere obluka,
zatial’ ¢o bezne je jeho Zivotnost’ 25-250 ns a pohyb po povrchu katody je krokovy [5].

Oblukovy vyboj je charakterizovany priemernym stavom naboja a jeho rozlozenim,
energiou odparenych i6nov a napitim oblika. Za uc¢elom udrzania vyboja na ziaruvzdornej
kovovej katdéde je potrebny vyssi prikon na vyvolanie emisie elektrénov. Preto je
nevyhnutny vacsi katodovy ubytok atento vysSsi prikon, ktory zvysi priemerny naboj
apriemerni energiu i6onov. To vSeobecne znamend, ze priemerny naboj, priemerna
energia i6nov a napétie oblikového vyboja su nizsie pre kovy s niz§im bodom topenia Tp,
V porovnani s materialmi s vysokymi hodnotami Tp,.

plasma Okrem neutralnych castic, ktoré st ionizované v ionizacnej
pressure oblasti, su z katddovej Skvrny uvolfiované aj makrocastice tvorené
. - roztavenym materidlom katddy. Roztaveny material katdédy je na
povrchu vytlacany tlakom i6nov urychlovanych z ionizaénej zony

(obr.2).

Vysoky pocet makrocastic moéze viest k znizeniu adhézie
arasticej drsnosti povrchu deponovanej vrstvy. Je viacero
moznosti ako potlacit’ tvorbu makrocastic - pouzitie materidlov

o S vysokym bodom topenia, nizky prud obluka, vysoku rychlost’
v katédovej Skvme L vhy obluka po povrchu katédy, zvidienie vzdialenosti medzi
z tekutého materialu katody , , . . , , , Vi
[6]. katédou a substratom a tienenie pradu obluka, prip. pouzitie
magnetickych filtrov [5].

Obr.2 Tvorba makrocastic

Makrocastice sa mézu vyskytovat’ az do velkosti 10 um v priemere. MenSie Castice
(0,5-2 um) maju casto gulovy tvar, vdcSie Castice moézu mat tvar tzv. ,spletov®.
Makrocastice na povrchu substratu alebo vo vrstve funguju ako nuklea¢né body pre d’alsi
rast vrstvy. Tvorba makrocastic je vyraznejSia vo vakuu nez pri depozicii v dusikovej
atmosfére, pri pouZziti i6nového bombardu pred samotnou depoziciou sa na holy povrch
substratu nadeponuje zna¢ny pocet makrocastic. Bombardovanie idonmi generuje vo vrstve
vys§iu koncentraciu poriich a méze viest' k zmene mikrostruktury zo stipikovitej Struktury,
charakteristickej pre zénu I, na Strukturu typicka pre zéonu T, ktord sa vyznacuje vysSou
hustotou, vid’ kap. 4.1. Pri katdédovom oblukovom naparovani vrstva obsahuje vicsie
zvySkové pnutia, co moze prispiet’ k rastu tvrdosti vrstvy, ale i K pripadnému zhorSeniu
adhézie. Zaroven ale i6novy bombard zvySuje adhéziu systému tenkd vrstva - substrat
tym, Ze odstrafiuje necistoty z povrchu substratu, zvySuje pohyblivost’ adsorbovanych
atdmov, zvysuje tepelnti energiu v povrchovej oblasti a vytvara nukleaéné miesta. DalSou
moznostou ako vyrieSit' problém s makrocasticami je vybratie elektronov z oblukového
vyboja za ucelom zvySenia ionizdcie argonového tlejiveého vyboja, ktory sa pouziva na
Cistenie substratu rozpraSovanim.

Efekt i6nového bombardovania substratu pri vysokom predpétim pocas depozicie
mdze byt pouzity k odstraneniu oxidickej vrstvicky z povrchu pred samotnym
povlakovanim. Efekt predpétia a ionového bombardovania moze byt vyuzity aj k ohrevu
povrchu. Prad iénov moéZze difundovat’ pod povrch suciastky a taktiez méze zvySovat’ jeho
teplotu. Hibka penetracie ¢astic pod povrch je rozna. Tento efekt ma takisto za nasledok
upravu rozhrania substrat - tenkd vrstva a vyrazné zvysenie adhézie [65].
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2.1.3 VSeobecna charakteristika zariadeni pre PVD technolégie

Vseobecne mozno zariadenia, umoznujuce vytvaranie tenkych tvrdych vrstiev PVD
technologiami, charakterizovat’ ako pristroje s pritomnost’ou bud’ pevného alebo tekutého
zdroja najmenej jednej zlozky vrstvy, umozinujuce vyuzivat vysoké vakuum a aplikaciu
plazmy.

Plazma umoznuje pri napitiach niekolko sto voltov depoziciu tvrdych zlucenin
titanu (alebo inych prvkov) pri teplotach do 600°C. Suciastka, ktord ma byt povlakovana,
je umiestnena v blizkosti odparovaného/rozprasovaného ter¢a. PVD proces zvicsa
prebiecha v dvoch krokoch, pricom prvy krok je cCistenie s aktivaciou povrchu, ktoré
zarucuje dobra prilnavost’ vrstvy. Druhym krokom je bombardovanie deponovaného
povrchu i6nmi, priCom je vrstva vytvarana reakciou odparovaného/rozprasovaného prvku
S ionizovanym inertnym plynom, dusikom alebo amoniakom.

V praxi sa pre tvorbu tvrdych oteruvzdornych vrstiev pouzivaji takmer vyhradne tri
technolégie :

* naparovanie katddovym oblukom, obr.3;
* naparovanie nizko a vysoko napdtovym elektronovym zvézkom;

* magnetrénové naprasovanie.

Systém merania vakua _ Otvor pre reaktivny plyn

Vakuové |~
cerpadla
Substrat
(-) v -
+) —eei ] . _ (+)
4 Zdrojpre Zdroj pre
horenie oblukal horenie ubluka

Systém merania
g teploty

Vakuova komora 2

Rotujuci drziak

Odparovany kov

Zdroj predpatia |—

Obr.3 Schéma zariadenia pre katddové oblukové naparovanie [6]
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U konvencnych PVD zariadeni vybavenych tzv.
planarnymi elektrédami (doska, kruh) dochadza pouzitim
silného magnetického pola k nadmernej a sustredenej er6zii
katody. Silné magnetické pole zaroven redukuje tvorbu
makrocastic, a tym znizuje drsnost’ vrstiev. Erdzia katod sa
momentalne rie$i pouzivanim rotujucich valcovych elektrdd,
obr. 4 [7]. Vyhody rotujucej katody: optimalna adhézia vrstiev
a nizsia drsnost’ odstranenim makrocastic. Pri rotujucej katode

— 0

je pohyb skvrny rychlejsi a konstantny, to vyplyva z pridanej
rotacie katody a vertikdlnej oscilacie magnetického pola.
Usporiadanie katdédového paru s minimélnou vzdialenost'ou
umoziuje presni kontrolu nad hrubkou vrstiev, vytvaranie
nanoStrukturovanych vrstiev a volne nastavitel'nti

Obr.4 Ploché a valcova elektroda  stechiometriu vrstiev [8].
[71.

Job coating in large units
a) b) with standard coating

Obr.6 Spdsob uloZenia nastrojov

Obr.5 Umiestnenie katod v komore [7]. v komore [7]

Vnutorné usporiadanie povlakovacej komory pre oblukové naparovanie s pouZitim
rotujucich katéd moze byt

v strede komory, centralne vo¢i povlakovanym substratom, obr. 5a
na boku komory, mimo drziak substratov, obr. 5b
kombinovane.

Rotacia substratov, resp. synchronizacia rychlosti rotacie vo vztahu k pridom na
elektrodach, umoziuje dosahovat’ optimalne hriibky najméa u nanovrstiev (5-7 nm), obr. 6.
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3. Tenké vrstvy na baze TiN

Tvrdé vrstvy, najmi nitridy prechodnych kovov, su ¢asto pouzivané na rezné
nastroje, formy a rdozne mechanické Casti strojov a zariadeni pre zvySenie zivotnosti
a vykonu nastrojov. Prvé povlakované nastroje sa dostali na trh okolo roku 1975, vrstva
TiC bola deponovana CVD metodou, dva roky na to sa na trhu objavila vrstva TiN. V roku
1975 sa na trhu objavili aj povlaky Al;Os, ich va¢si rozmach nastal ale az pri pouziti H,S
katalyzatora v priebehu depozicie okolo roku 1980. PVD depozicia vrstiev TiN bola znama
uz od roku 1950, komeréné vyuzitie bolo mozné ale az po roku 1980; dovodom bol
preddepozi¢ny proces a dosiahnutie dobrej adhézie medzi substratom a vrstvou,
problematika upnutia substratov a mala depozi¢na davka. Pre tieto dovody bola metdda
PVD menej ekonomicky atraktivna pre masovi produkciu ako CVD metdda [5].

Od roku 1970 bolo vyvinutych vela vrstiev (od TiN cez CrN, ZrN, Ti-Al-N, Ti-Cr-
N) so sirokym uplatnenim v priemysle a technickom pouziti a tieto tvrdé vrstvy zohrali
Vv povrchovom inzinierstve dobleziti ulohu v poslednych dvoch desatrociach. Cez to
vSetko, aktudlny zaujem sa sustredi na nanoStruktirne super tvrdé vrstvy s tvrdostou
vyssou ako 40 GPa, nizkym koeficientom trenia a zvySenou termodynamickou stabilitou.
Najmé nanokompozitné vrstvy s skimané a vyvijané mnohymi vyskumnikmi ako sl'ubna
alternativa k tradicnym vrstvdm kvoli ich pozoruhodnym fyzikalnym a mechanickym
vlastnostiam [9].

Vo vicsine pripadov su tvrdé oteruvzdorné vrstvy hrubé iba niekol’ko mikrometrov.
Ich pouzitie je vSak opodstatnené iba vtedy, ak pocas procesu depozicie neovplyvnime
ziadané vlastnosti podkladového substratu. Tvrdé vrstvy potom mozu chranit’ suciastky
s ve'mi malou zmenou vlastnosti zdkladného materialu, ¢im vznika "kompozitny" material
s modifikovanymi vlastnost'ami [10].

Pretoze spravanie sa povlakovanych stcasti zavisi od vlastnosti vrstiev, od
vlastnosti substratu a od pevnosti ich spojenia (adhézie), je treba hodnotit’ ich vlastnosti
komplexne. Ako uz bolo spomenuté, Vo svete existuje viacero spésobov delenia tenkych
vrstiev. Ako jedno z najprehladnejSich deleni sa javi rozdelenie vrstiev podla
prevladajticej atbmovej vézby [10]:

e vrstvy s kovovou vézbou,

e vrstvy s kovalentnou vizbou,

e vrstvy s idnovou vizbou,

¢ in¢ (gradientné, multivrstvové, duplexné).

Prvou komeréne vyuzivanou vrstvou deponovanou pomocou katédového
oblikového odparovania je TiN vrstva. Jej vlastnosti a S$truktira uz boli detailne
prestudované vV mnohych pracach. Momentéalne uz bola nahradend inymi vrstvami, ktoré
poskytuju lepsSiu ochranu pri zvySenych teplotach a pod. Vlastnosti a charakteristiky tejto
vrstvy sa momentalne berti ako Standard pre porovnanie s inymi vrstvami. Vrstva TiN
modze byt deponovand ako jednofazova s prednostnou orientaciou v smere [111] a ako
sekundarny tuhy roztok s premenlivym obsahom N v rozsahu 37,5-50 at. %.

TiC vrstva krystalizuje v NaCl Struktare, faza 8-TiCy je stabilna v rozsahu od
TiCo.73 do TiCqgg. Uhlik ma mensiu rozpustnost’ v titane nez dusik, preto na rozdiel od TiN
vrstvy nie je faza Ti,C stabilna. Pri koncentracii uhlika vyssej ako 0,98 alebo nizsej ako
0,72 je vrstva zlozena z grafitu, a-Ti a TiCy Pre priemyselnu aplikaciu bola vrstva TiC
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deponovana okolo roku 1967 firmou CERATEZIT [55]. V stcasnosti sa TiC vrstva uz
nevyuziva ako samostatna ale najmé ako sucast’ multivrstvovych povlakov.

Dal$ou z komeréne vyuzivanych vrstiev je TiCN, &o je tuhy roztok TiC a TiN.
Tento povlak sa vyznacuje vysSSou tvrdostou ako TiN a mé velmi dobri chemicka
a tepelnu stabilitu. TICN ma dobru adhéziu k Substratu, oproti TiC sa vyznacuje nizSimi
vnutornymi pnutiami. Vel'kost' vntutornych pnuti U tejto vrstvy zavisi najméd na pomere C
a N (TiCyxNy). Uhlik posobi ako mazivo a znizuje koeficient trenia v porovnani s vrstvou
TiN. Povrch vrstvy do teploty 200°C neoxiduje, s rastiicou teplotu rastie koeficient trenia.

Medzi najcastejSie vyuzivané moznosti zlepSovania vlastnosti PVD povlakov patri
ich dopovanie dalsimi prvkami a vytvaranie ternarnych, quaterndrnych
a viackomponentnych systémov ako aj vytvaranie multivrstvovych systémov. Medzi
najpouzivanejsie prisady do zakladnych typov vrstiev patria: Cr, Y, Zr, V, Si, B, Hf a pod.
Chrom a ytrium maja priaznivy vplyv na korozne a oxidacné vlastnosti vrstiev na baze
TiN. Ytrium tiez zjemnuje zrno, ¢o sa v kone¢nom désledku prejavi na nizsich zvySkovych
pnutiach vo vrstve. Prisada Zr zvySuje odolnost’ proti opotrebeniu TiN vrstiev. Zr
stabilizuje fcc TiN mriezku a tiez vytvara vel'mi stabilnii oxidicka vrstvicku podobnu
Al,O3. Umiestnenie atdomov vanadu v mriezke TiN zvySuje tvrdost’ vrstvy, ale vyssi obsah
vanadu znizuje jeho plastické vlastnosti. Prisada Si zvySuje tvrdost’ a odolnost’ proti
pdsobeniu chemicky agresivnych prostredi, ¢o mé vplyv 1 na zvySenie reznych vlastnosti
pri obrabani. Znizovanie koeficientu trenia je mozné dosiahnut’ pridanim vrchnej vrstvy na
baze CBC (Carbon — Based Coatings), MoS, (MOVICP®P) [17].

Vrstvu TiN nahradila vrstva TIiAIN, ktora sa vyznacuje vySSou tvrdostou
a oxida¢nou odolnostou. TIiAIN vrstva vykazuje suvisla stipcova §truktaru, ktora
pozostava zo stipcovych zfn o $irke 30-50 nm v smere rastu. Mikrotvrdost’ vrstvy rastie
s rastiicim obsahom Al, maximum tvrdosti dosahuje pri 60% Al. Dalsie zvy3enie podielu
Al, sposobuje rapidny pokles tvrdosti s minimom pri 90 at.% Al. Dal§imi faktormi, ktoré
ovplyvituju tvrdost’ vrstvy, st predpétie substratu a zlozenie katody. Rovnako ako
oxida¢na odolnost’ a tvrdost, zavisia na obsahu Al aj ostatné mechanické vlastnosti tejto
vrstvy. Substitiucia Ti atdbmov v B1 NaCl Struktire TiN pomocou Al spdsobi vytvorenie
(Ti,ADN fazy, pricom parameter mriezky klesa s rastom podielu Al, z dovodu mensieho
polomeru atomu Al v porovnani s Ti. Mriezkovy parameter plynule klesa s rastom obsahu
Al z 0,423 na takmer 0,417 nm [17]. Tento pokles moze byt odstraneny legovanim
prvkami zvySujucimi tepelnu odolnost’ ako chrém, titan, kremik, ytrium a vytvorenim
vrstiev  AICrN, TiAIYN, TiAlSiN alebo vytvorenim nanoStrukturnych vrstiev ako TiN/
SigNg, (TIAIN)/ (SisNg), alebo (AICrN)/ (SisNg4) [8]. Prisada boru zvysuje odolnost’ proti
abrazivnemu opotrebeniu TiAIN vrstiev, tieZ tvorba kubického nitridu boru vyznamne
zvysuje tvrdost’ vrstvy.

Odolnost’ vrstiev na baze (Ti,Al)N proti opotrebeniu moéze byt zvySena znizenim
predpiétia substratu, najlepsie vysledky boli ziskané pre predpitie 25 V [15]. Tato vrstva je
tepelne odolna, vhodnd i pre suché obrabanie vysokymi rychlostami. Vrstvy na baze
(TLADN vytvaraju na povrchu v oxidacnom prostredi a pri teplotich okolo 700°C
ochrannu, vysoko adhéznu vrstvicku Al;Os, ktora zabranuje prenikaniu kyslika do
povlakovaného materidlu, zabrafuje d’alSej oxidacii, znizuje opotrebenie za pdsobenia
vysokych teplot. Pri zvySenych teplotach je tvrdost vrstvy (Ti,AI)N vécsia ako tvrdost’
TiN. Vrstvy s vy$8im obsahom Al maju vacsiu tvrdost” pri vyssich teplotach. Takisto ako
oxidacnd odolnost’, zavisia na obsahu Al aj mechanické vlastnosti tejto vrstvy. Pocas
oxidacie vrstvy (T1,AI)N vznikd dvojvrstvovy systém, pri ktorom vonkajSia vrstva, bohata
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na Al, vytvara Al,O3 a vnatornd, bohata na Ti, vytvara TiO,. Celkova hrubka oxidacnej
vrstvy Klesa so vzrastajicim obsahom Al [10].

V praci [16] bol pozorovany zvysSeny vyskyt makrocastic na povrchu (Ti,AI)N
vrstvy pripravenej metodou CAPD, atym aj zhorSend drsnost’ povrchu po depozicii, ¢0O
pravdepodobne suvisi s vy$§imi koeficientmi trenia [17].

TIAISIN — legovanie TIAIN pomocou Si vedie Kk vyraznému zvyseniu tvrdosti
sposobenej zjemnenim velkosti zfn popisanej Hall Petchovym vztahom. Mechanické
vlastnosti TIAIN/TIAISIN multivrstiev boli vel'mi podobné priemeru tychto dvoch vrstiev
[54, 62, 66]. Toto nasvedCuje na zanedbatelny vplyv rozhrania na tvrdost a modul
pruznosti. Tvorba trhlin je vyrazne potlac¢ena a odolnost’ voc¢i lomu je lepsia u TIAISIN
multivrstiev v porovnani s jednoduchymi vrstvami. Medzna sila pre Sirenie trhlin je vyssia
v multivrstvach, kvoli uc¢innejSiemu rozdeleniu napitia medzi dve vrstvy s roznymi
modulmi pruznosti. Pri va¢Sich objemoch Si nez je 2,8 at% dochadza k zmene prednostnej
orientacie z (111) TiAIN na (200). V praci [9] sktimali vedci chemické zloZenie vrstiev
TiAISIN pomocou rontgenovej spektroskopie; z tejto prace vyplyva, Ze Si je vo vrstve
viazané najméd ako Si3N,. Tato faza sa ale neobjavuje na difraktogramoch z rontgenu, preto
je mozné povedat’, ze SizN4 Sa vyskytuje vo vrstve ako amorfna faza. Pridanim Si (viac ako
3 at.%) do TiAIN vrstvy dochadza k zmene stipcovej §truktary na jemnozrnnt s kry$talmi
velkosti menej ako 10 nm. S. Carvalho a jeho spolupracovnici informovali ze,
v Stvor¢lennom (Ti, Al, Si)N systéme Vvrstvy je v podmienkach nizkej povrchovej
pohyblivosti deponovany tuhy roztok Ti—Al-Si-N, zatial ¢o v pripade zvySenej
povrchovej pohyblivosti je tvoreny dvomi fazami, nc- TIAIN/ SisNg. [8, 9, 62, 66].

TiAICrN-legovanie vrstiev TiAIN 3% chromu zvySuje jeho oxida¢nu odolnost’ za
vysokej teploty. Oxida¢na odolnost’ sa zvysi oproti TiAIN (870°C) o 50°C na 920°C. Tato
vrstva sa vyuziva pri agresivnych obrabacich operaciach najmd v automobilovom
priemysle. Pri depozicii vel'mi rozdielnych materiadlov sa komponenty (Ti, Cr, Al na jednej
strane a Si na druhej) nezmieSajii uplne ale vytvoria dve fazy. Nanokrystalicky TiAIN
alebo AICrN su v SisN4 mriezke, o sa prejavuje najméa pri vrstvach s vys$§im obsahom Si
[8]. Pridanie Cr podporuje tvorbu tvrdej kubickej (Cr,Al)N fazy oproti maksej (Al, Ti)N.
Vo vSeobecnosti su Cr-N vrstvy charakteristické svojou jemnozrnnostou a Struktirou
S nizkymi pnutiami. Cr-N krystalizuje v dvoch odliSnych kryStalovych fazach: B - CraN
(hexagonalna mriezka) a CrN (kubicka plosne centrovand mriezka). Cr-N vrstvy teda mozu
byt pripravené ako jednofazové (CrN alebo CraN) alebo so zmieSanou Strukturou (CroN +
CrN alebo Cr + Cr,N), ¢o zavisi predovSetkym od pouzitého predpitia a tlaku dusika
[13,14]. Maji omnoho niz$i koeficient trenia ako (Al, Ti)N a tiez nizs$i ako TiN.
Jednofazovy CrN vytvoreny pri niZSich, ale aj vysSich teplotach mé niz8i koeficient trenia
a nizsiu tvrdost’ v porovnani s TiN rovnakej hrubky [12]. Cr-N vrstvy maji dobri odolnost’
vo¢i oxidacii, lepSiu ako TiN [13]. Pri teplotich okolo 450°C sa na povrchu vytvara
ochranna vrstvi¢ka Cr,O3, ktora chrani substrat pred d’alSou oxidaciou. ZvySkové napétia
st U Cr-N vrstvach, ktoré boli vytvorené pri niZsich teplotach (200-230°C), vyssie (2050 az
2520 MPa) ako v Cr-N vrstvach vytvorenych pri vyssich (480-540°C) teplotach (990 az
2040 MPa). V porovnani s TiN vrstvami vSak obidva druhy vrstiev (vytvorené pri niZSich
aj vysSich teplotach) maji hodnoty zvySkovych pnuti mensie (pre TiN je to v rozmedzi
3000 az 5000 MPa) [10]. Nizsie zvySkové pnutia moéZzu priaznivo vplyvat' na niektoré
vlastnosti Cr-N vrstiev, napr. na odolnost’ vo¢i opotrebeniu.

Dalsie zlepsenie vlastnosti vrstiev je dosahované ich multivrstvovou $trukturou.
Multivrstvy s tvorené striedajucimi sa vrstvami dvoch alebo troch roéznych faz. Hrubka
individudlnych vrstiev moze variovat od niekol’kych nm do 10 nm. Pocetné rozhrania
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vytvorené medzi jednotlivymi vrstvami vedu k vyznamnému zvySeniu tvrdosti a pevnosti.
Na zéklade tvrdosti sa vrstvy rozdel'uji obvykle do dvoch skupin. Na vrstvy s tvrdost'ou
nizSou ako 40 GPa a na supertvrdé vrstvy s tvrdostou nad 40 GPa. Prilnavost
v multivrstvovych systémoch je lepSia v porovnani s jednovrstvovymi vrstvami a tiez ich
odolnost’ proti razovému zat'azeniu v kolmom smere je vynikajuca. K hlavnhym vyhodam
multivrstiev patria znizenie adhézneho opotrebenia vd’aka nanokrystalickej Strukture, ako
protikladu k stipcovym zrnam u jednoduchych tenkych monovrstiev, a mechanizmus ich
porusovania. Jednotlivé stipcové zmé v konvenénych PVD vrstvach sa pri mechanickom
zatazovani deformuju plasticky, ¢o vedie k pomerne rozsiahlej delaminacii vrstvy a tiez
K vzniku trhlin v kolmom smere, na rozdiel od velmi jemnej miery porusovania
pozorovanej na povrchu multivrstiev, u ktorych nebola pozorovana ani plasticka
deformacia ani tvorba kolmych trhlin [17].
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4. Hodnotenie vlastnosti systému tenka vrstva — substrat

4.1 MikroStruktura tenkych vrstiev

Mikrostruktara  tenkych  vrstiev  rozhoduje o vyslednych  fyzikalnych
I mechanickych vlastnostiach vytvaranych vrstiev. Vznik rozdielnych mikrostruktar
tenkych vrstiev vytvaranych za roznych depozi¢nych podmienok priamo suvisi so
zmenami mechanizmu rastu vrstiev pri zmene depozi¢nych podmienok. Mechanizmus
rastu vrstiev suvisi s typom povrchovych procesov prebichajucich na povrchu vytvaranej
vrstvy ana objemovych procesoch prebiehajucich vo vnutri vytvaranej vrstvy. O tom,
ktoré procesy pri vytvarani vrstvy dominuju rozhoduju dva zakladné faktory, a to teplota
substratu Ts a pohyblivost’ adsorbovanych atdmov a hranic jednotlivych ztn. Pohyblivost
modze byt indukovanid réznymi spdsobmi, napr. zahriatim substritu na teplotu Ts,
bombardovanim substratu i6nmi urychlenymi predpitim substratu Us alebo riadenim
energie dopadajicich cCastic nastavenim tlaku pracovného plynu p, fazovymi
transforméciami vyvolanymi krystalizaénym procesom spojenym s uvolnenym teplom.
Boli vypracované kvalitativne modely mikrostruktiry tenkych vrstiev v zavislosti na Ts
ap, vid str. 17 [18].

Prakticky vSetky vlastnosti mechanické, optické, elektrické, magnetické, atd’. su
zavislé na krystalovej struktire latky. Dalej o vyslednych vlastnostiach vrstvy rozhoduje
jej chemické a fazové zlozenie, prednostna krystalograficka orientacia (textdra), pnutie, typ
rozhrania so substratom, adhézia a pod. Vsetky tieto vlastnosti vrstvy zlozitym spdsobom
zavisia na depozi¢nych podmienkach [19, 20].

Cistota povrchu_substratu moZe podstatne menit absorpént energiu Gastic
vznikajlicej vrstvy aj parametre ich povrchovej difizie, a tym ovplyvnit’ proces nukledcie,
ale aj nasledné §tadia rastu a koalescencie ostrovéekov. Prichytené Castice, voda, mastné
Skvrny a pod., sa odstranuji chemickym a ultrazvukovym cistenim. Na ocistenie povrchu
substratu od necistot po chemickom c¢isteni sa vyuziva proces i0nového bombardu. Tym sa
odstrania aj Castice zvySkovych alebo pracovnych plynov, ktoré sa pohybuju v pracovnom
priestore a m6zu dopadat’ na substrat. Pocet dopadajtcich cCastic plynu je pri beznych
hodnotach vakua v aparatarach porovnatelny alebo vac¢si ako pocet naparovanych castic.
Dalsie necistoty sa modzu uvolfiovat’ tepelnou desorpciou zo stien a dal$ich sudasti
aparatiry. Tieto vac¢Sinou reaktivne Castice sa mozu do vrstvy zabudovat’ ovel'a pevnejSie
ako Castice pracovného plynu, ktory je obvykle inertny s malym koeficientom pril'navosti.
Mozno ich odstranit’ predbeznym odplynenim vSetkych sucasti aparatiry pri najvyssej
moznej teplote. Ich d’alSiemu uvolfiovaniu pri depozicii sa zabraniuje naslednym chladenim
stien aparatary [2,20].

Struktira substratu ajej defekty ovplyviiuji najmi nukleaéné $tadium na
zadiatku depoziéného procesu. Struktira substratu na povrchu je vo velkej miere
ovplyvnena procesom ioénového bombardu, ktory prebieha pred vlastnou depoziciou
(vzniknuté defekty maji vyssiu vizbovu energiu).

Mikromorfolégia povrchu substratu silne ovplyvituje mikromorfologiu povrchu
vyslednej vrstvy, pretoze tenké vrstvy pri depozicii véacSinou kopiruji povrch substratu.
Nerovnosti na tvrdych vrstvach ovplyviiujii ich spravanie najma pri kontakte s inym
telesom, kedy posobia ako koncentratory napétia: vplyvom nerovnosti sa moze zmensit
plocha kontaktu (telesa sa dotykaju predovsetkym vrcholmi nerovnosti), Co spdsobuje, Ze
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VO vrstve s viacsimi nerovnostami vznika lokalne napédtie vysSie ako u hladSich vrstiev.
Z toho vyplyva, Ze u drsnejSich vzoriek rastie pravdepodobnost porusenia vrstiev pri
niz§ich zatazeniach, ¢o ma vplyv napr. na adhezivne — kohezivne spravanie sa pri
vrypovej skuske. [17]

Cistota vychodzieho materidlu pre depoziciu vrstvy vplyva na mikrostruktaru
a vlastnosti vyslednej vrstvy. Zlozenie vrstvy nemusi presne zodpovedat’ zloZzeniu zdroja,
pretoze Castice roznych prvkov sa mézu uvolfovat’ zo zdroja a kondenzovat’ na substrate
S roznou pravdepodobnostou.

Teplota substratu pri depozicii Ts, resp. homologicka teplota Ts/Tr, (Tr, je teplota
topenia materialu vrstvy), ovplyviluje tiez Struktiru vrstiev. Pri zvySeni teploty sa zvySuje
pohyblivost’ Castic, takze rastie pravdepodobnost’ formovania vicSich trojrozmernych
ostrovcekov. Zéaroven rastie pravdepodobnost, ze Castice budi mat’ dost’ energie, aby
zaujali pozicie odpovedajuce monokrystalickej Struktire, takze az od tzv. teploty epitaxie
moze vzniknut’ orientovana (epitaxnd) vrstva. [2,17].

Teplota substratu Ts je rozhodujuca predovSetkym pri nizkej energii a ionizacii
dopadajucich Castic. Pre tieto pripady bol zostrojeny Struktirny model s charakteristickymi
oblastami mikrostruktary vrstiev, ktoré stvisia len s T¢/T, (v podstate nezavisia na zlozeni
vrstvy) [17].

Movchan-Demchishin Thornton
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Obr. 7 Konvenéné modely $truktarnych zon [2]

Pre naparovane vrstvy vypracoval Movcan a DemciSin model vyvoja
mikrostruktiry na zéklade tepelne indukovanej pohyblivosti (obr. 7a). Mikrostruktara
vrstiev sa vyrazne meni s pomerom T¢/Tr, kde T, je teplota topenia vrstvy. V pripade
dvojkomponentnych vrstiev sa hranica zony lall posuva do nizSich hodnét. Typ
mikro$truktary v jednotlivych zoénach priamo savisi s dominujicim fyzikalnym procesom:
objemova difazia, povrchova difuzia alebo tienenie medzi rastucimi krystalmi [21].
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Zona I (Ts /Ty, < 0,3) obsahuje kuzel'ové krystaly s vypuklymi vrSskami, ktoré su
oddelené poréznym rozhranim. Vnutorna Struktura kryStalov nie je dobre definovana a mé
vysoku dislokacnu hustotu. Priemer krystalov rastie s rasticou homologickou teplotou.
Kovové vrstvy maji vysoku tvrdost, ale malu prie¢nu pevnost’. Zéna I je charakteristicka
minimalnou povrchovou difuziou.

Zona 11 (0,3 < T, /Ty < 0,5) obsahuje stipovité zrna oddelené zretelnymi hustymi
medzikrysStalickymi rozhraniami. Povrch je hladky a matového vzhladu. Dislokécie si
predovSetkym v oblasti rozhrania. Velkost' zrna sa s rasticou homologickou teplotou
zviacSuje a pri vysokych hodnotach homologickej teploty mézu zrna prestupovat cela
hrabku vrstvy. Kovové vrstvy mozu mat vlastnosti liatych kovov. Zona 1II je
charakteristicka rozvinutou povrchovou difaziou.

Zona 111 (0,5 < Ts /Ty, < 1) obsahuje rovnoosé zrna s lesklym povrchom. Priemery
zfn sa s rastucou homologickou teplotou zvacsuju.

Parcidlne tlaky, toky castic reaktivneho a pracovného plynu, su dalSimi
dolezitymi parametrami pre reaktivne procesy, ktoré ovplyviiuji plazmochemické procesy
prebiehajice na povrchu, a tym aj mikroStruktaru vytvaranej vrstvy. Pri zvySovani tlaku
pracovného plynu dochadza ku zraZkam castic a ku zniZeniu ich energie, takze sa zvySuje
tok nizkoenergetickych Castic na povrchu rastucej vrstvy [2, 17].

ZvySovanie parcidlneho tlaku pracovného plynu vedie k posunu hranic medzi
Struktirnymi zoénami k vy$s§im hodnotam Ts /Tp. MikroStruktirny model zobrazeny na
obr. 7 b, znazornuje vplyv teploty substratu a tlaku inertného plynu. K zénam 1, II, III
uvedenym na obr. 7 a tu eSte pristupuje tzv. tranzitna zéna T (zavedend Thorntonom pre
napraSované vrstvy) medzi zonami I a II, pre ktort je charakteristickd neliplne rozvinuta
pohyblivost’ adsorbovanych castic a v ktorej su vzniknuté vrstvy charakteristické vel'mi
hutnou mikrostruktirou [17, 22]. Model Thortona vychadza zmodelu Movcana
a Demcisina a vysvetluje vyvoj mikroStruktury na zéklade pohyblivosti sucasne
indukovanej teplotou a tlakom pracovného plynu. Vrstvy vytvorené v tranzitnej zobne maju
vel'mi husto ulozent vldkniti bezporéznu mikrostruktaru [21].

Struktara zény T, vid’ obr.7b, je definovana ako limitna forma $truktarnej zony 1.
Ide o vel'mi husto uloZenu vlaknitu Struktiru s vysokou dislokacnou hustotou. Kovové
vrstvy so Strukturou zéony T maji preto vysoku tvrdost’ a pevnost, ale mali taZnost.
Celkovo dosahuju vrstvy so Struktarami zény T mimoriadne mechanické vlastnosti.
S rastucou energiou dopadajucich Castic (teda s rastiicou velkost’ou zaporného predpétia na
substrate) sa hranice medzi jednotlivymi zoénami posuvaji do nizSich homologickych
teplot, naopak pri zvySovani tlaku pracovného plynu dochadza ku zrazkam a k zniZovaniu
ich energie, ¢o vedie k posunu hranic medzi zénami smerom k vys$§im homologickym
teplotam [2].

Energia Castic dopadajicich na substrat vyrazne ovplyviiuje procesy pri vzniku
vrstiev. Posobenie urychlenych castic, ktorych energia rastie s rasticim zapornym
predpdtim substratu, vyrazne ovplyviiuje procesy nukleacie, koalescencie a povrchovi
pohyblivost’ adsorbovanych atomov, a tym aj mikroStruktiru vytvaranej vrstvy. Relativne
vysoké  energie i6nov mozu pdsobit podobne ako zvySend teplota substratu.
Bombardovanim substratu ionmi tiez mozno realizovat’ Cistenie a vyhrievanie substratu
pred depoziciou [2, 17].

S rastiicou energiou dopadajucich Castic (s rastucim zapornym predpitim substratu
Us) sa hranice medzi Struktirnymi zénami posuvaju k niz§im hodnotdm TgJ/Tm. To
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znazoriiuje Messierov Struktirny model, ktory zahfna vplyv teploty substratu, tlak
inertného plynu a predpétie substratu na mikrostruktiru vznikajucich vrstiev.

Messier rozsiril Thortonov model o vplyv predpédtia substratu, ¢o umozZiuje
sledovat’ vyvoj mikrostruktiry na zéklade pohyblivosti sucasne indukovanej teploty TS,
tlakom inertného plynu p a predpiatim Us, obr. 7c. Pri depozicii vrstiev oblikovym
odparovanim dopadaju na povrch substratu a kondenzujucej vrstvy energetické atomy,
16ny a makrocastice odparovaného materidlu, atomy, molekuly a i6ny reaktivneho plynu,
atomy a i0ny inertného plynu. Tieto Castice prinasaji na povrch substratu energiu potrebna
na jeho ohrev a k udrzaniu stacionarnej teploty a d’alej energiu potrebnu pre vytvaranie
kvalitnej vrstvy a hustej mikrostruktary [21].

Rychlost’ depozicie ovplyviiuje vyznamne vlastnosti vytvaranej vrstvy a rozhoduje
0 produktivite depozi¢ného zariadenia. Depozi¢na rychlost’ zavisi na vzdialenosti substratu
a katddy, orientacii substratu, na rychlosti odparovania, na tlaku a zlozeni pracovného
plynu. [21] Pouzitie ¢o najvacSej naparovace] rychlosti vedie k vac¢sej pravdepodobnosti,
Ze sa Castica na povrchu stretne s inou Casticou skor ako sa spdtne vypari, a tym sa na
povrchu stabilizuje. Rastie teda koeficient kondenzécie (pomer poctu castic, ktoré na
povrchu zostant, k poctu castic dopadajucich) azarovein rovnovdzna koncentracia
kritickych jadier, teda za danych podmienok vznika vacsi pocet malych ostrovéekov [17].

Model podl'a Grovenora, obr. 7d, pre naparované vrstvy predpoklada, ze zéna I je
zlozena z vel'mi jemnych zfn s priblizne rovnakymi rozmermi (cca 20 nm) vo vSetkych
troch smeroch. Z tychto jemnych zfn sa vytvaraju vlaknité krystality, ktoré st usporiadané
do zvézkov. Jemné vldkna o priemere rddu 10 nm st v skutocnosti zlozené z vel'kého
mnozstva vel'mi jemnych zfn. Tento model je zalozeny na zmenéach pohyblivosti hranic
jednotlivych zfn vo vrstve, mikrostruktira podla tohto modelu zavisi od poctu
pohyblivych hranic zfn. Pocet hranic, ktoré su pohyblivé, zavisi na teplote a je tym nizsi,
¢im nizsia je teplota Ts. Zavadzaju sa tri rezimy rastu, zodpovedajtce rastucej Ts:

- ziadna, alebo maximalne jedna hranica zrna je pohybliva (zona I),
- dve hranice zrna st pohyblivé (zona T),

- VSetky hranice zrna s pohyblivé (zony II a III).

4.1.1 Defekty tenkych vrstiev

V priebehu oblukového naparovania je povrch substratu kontinualne bombardovany
ionmi prevazne tvorenymi prvkami vrstvy, ako napr. Ti*, Ti?* a Ti®" v pripade TiN vrstiev,
ale aj atomov reaktivneho plynu (N). Energia vstupujucich iénov je v rozmedzi 50 az
1000 eV. Ked’ aktivne Castice narazia do povrchu substratu moze nastat’ viacero javov ako
napr. odraz, napradenie, implantacia, a pod.; schematicky s zndzornené na obr. 8. Cast
vrstvy, kde dochéadza k najvacSiemu poctu kolizii, sa nazyva kolizna kaskada. V dosledku
kolizie jediného atomu, ziskaju vsSetky zasiahnuté atomy V koliznej kaskade energiu
umoznujicu im premiestnenie. Zatial' ¢o k narazom (,,knock on“, vid’ obr. 8) dochadza
primarne v smere od povrchu substratu do vnutra, vakancie sa tvoria bliZSie k povrchu nez
intersticie .

Defekty nemusia pozostavat’ len z jedného atdmu (intersticia) alebo z chybajiceho
atomu (vakancia), teda bodové poruchy, ale vel'mi ¢asto pozostavaji z komplexu portich,
kde kombinécia bodovych poruch mdéze redukovat celkové napétie mriezky. Najmensia

-17 -



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Hodnotenie vlastnosti systému tenk4 vrstva - Substrat
Katedra materialt a strojirenské metalurgie Ing. Jarmila Savkova

komplexna porucha sa nazyva Frenkelov par apozostava zjednej intersticie a jednej
vakancie. Frenkelov par moze byt disociovany, alebo umiestneny tak blizko dvojbodove;j
poruche, ze kladné napitie sposobené intersticiami vyrovna negativne napétie vyvolané
vakanciami. Takisto ostatné zhluky bodovych poriach mézu znizovat celkové napitie
mriezKy.

Ohrievanie vzoriek obsahujicich velké mnozstvo defektov spdosobi zanik casti
Z nich alebo precipitaciu a rast dislokaénych sluciek a mikroporozity. Typ a mnozstvo
defektov bude samozrejme zavislé na metdde depozicie a depozi¢nych parametroch.

PAS (Positron Annihilation Spectroscopy) je metoda zistovania defektov
ako su vakancie. Tvorbu vakancii in situ je mozné skiimat aj pomocou TEM
(Transmission Electron Microscopy). Ak je teplota depozicie niz$ia a rychlost’ depozicie sa
zvysi, zvysi sa aj pocet defektov vo vrstve.

primary Frenkel pair replacement collision dyn. crowdion
knock-on

ONOAONON®
O O
OOOOOO
OQ OO
O
R
SR o)e
O O O
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&)
O ) R
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Obr. 8 Schematické znazornenie moznych defektov mriezky
sposobenych narazom (knock on) atomu [5]

Produkty emitované z katddovej Skvrny zahfniaju aj kvapocky materidlu katoddy
priemeru od 0,1um do 100 pum, ktoré sa nazyvaju makrocastice. St neziaducim produktom
depozicie, pretoze su deponované spolu s atdbmami a si natrvalo vélenené do vrstvy.
Pritomnost’ makrocastic pri katbdovom naparovani obmedzuje pouzitie tejto technologie
na oblasti, kde nie je vyZadovand vysokd kvalita povrchu suciastky (lesk, drsnost).
Vplyvom tvorby makrocastic narastd drsnost’ povrchu vrstiev deponovanych touto
metodou oproti drsnosti pred depoziciou [17].

Negativne poOsobenie makrocastic spofiva vo vidzobnom oslabeni rozhrania
makrocastica — vrstva, ¢o moze viest’ pri akomkol'vek zat'azeni vrstvy K rozvoju porusenia.
Tiez v dosledku tienenia moéze byt pod makrocasticou neziaduca trhlina, ktorej vel'kost” sa
pdsobenim pnuti pri zat'azovani zviacsuje. Uvolnené Castice spdsobuju odhalenie substratu
atym sa znizuje schopnost’ systému vytvarat antikoréznu bariéru [22]. Kovové
makrocastice v keramickych vrstvich moézu pdsobit’ aj priaznivo, pretoze umoziuju
relaxaciu napéti, ¢im je redukované vnutorné napitie, ktoré ma vplyv na mechanické
vlastnosti systému tenkd vrstva — substrat (kohezivne — adhezivne spravanie, odolnost’ voci
abrazivnemu opotrebeniu ) [5].

Obsah makrocastic pri katddovom naparovani moze byt redukovany jednoduchym
zniZzenim teploty povrchu katody efektivnym chladenim, prip. operaénym zniZenim pradu.
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Jednou z technoldgii, ktora umoziiuje depoziciu VvIstvy so znizenym mnoZzZstvom
makrocastic je LARC® systém, ktory vyuziva PVD-povlakovaciu jednotku s dvomi
rotujicimi katédami s moznostou ich bo¢ného posunu [23]. V praci [24] je opisana
moznost’ rozruSenia makrocastic spracovanim nasledujiicim po depozicii vrstvy.

4.1.2 Metody hodnotenia chemického a fazového zlozenia.

Opticka emisna spektrometria s tlejivym vybojom

Emisna spektralna analyza meria kvantitativne a kvalitativne zlozenie vzorky zo
ziskaného spektra. Spektrum je tvorené siborom vin s roznymi frekvenciami (vlnovymi
dizkami), ktoré st vzorkou v danom zdroji vysielané. Oblast optickych atomovych
spektier sa pohybuje Vv rozsahu vlnovych dizok medzi 30 az 15 000 A. Toto optické
spektrum vznika prechodmi vnutornych a vonkajsich, tzv. valen¢nych elektronov z vyssich
na nizsie kvantové hladiny, prip. zdkladné hladiny. Podla charakteru dodanej budiacej
energie zo zdroja ku vzorke sa zdroje delia na plamenové a elektrické. U plameiiovych
zdrojov sa analyzované latky pridavaju k excitacii do plamenov plynnych paliv vo forme
aerosolu. Pri pouziti elektrickych zdrojov sa ako zdroj emisie najCastejSie vyuZziva
oblukovy alebo anomalny vyboj.

Hlavnou ¢ast'ou pristroja je zdroj, ktory ndm umoziuje vznik spektralneho Ziarenia.
Zakladnym prvkom, ktory sa pouziva pri GD-OES (Glow Discharge Optical Emission
Spectrometry) excitacii je lampa tzv. Grimmovho typu, ktora sa pouziva na generaciu
charakteristického ziarenia, zodpovedajuceho zlozeniu vzorky. Schematicky nacrt
Grimmovej lampy je na obr. 9. Tento zdroj je spojeny s optickym spektrometrom, ktory
umoznuje meranie intenzity ziarenia [26].

m () o Folondsobié
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Obr.9 Schéma Grimmovej lampy a optického emisného spektrometra [25]
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Opticka emisna spektrometria je vhodna nielen k analyze objemového zlozenia
materidlov, ale aj pre analyzu hibkovych koncentraénych profilov a tenkych vrstiev. GD-
OES je modifikaciou optickej emisnej spektroskopie, ktora ako budiaci zdroj vyuziva tzv.
Grimmovu lampu pracujicu v rezime tlejivého vyboja. Napétie na elektrodach sposobi, ze
sa elektrony pohybuja vysokou energiou od povrchu vzorky k andde. V priestore anddy sa
za pritomnosti argéonu, vplyvom zrazok jeho atomov s elektronmi, vytvara plazma
s naslednou ionizaciou. Kladné i6ny argoénu su potom elektricky urychlované smerom ku
vzorke. GD-OES je moderny, vykonny a rychly nastroj pre chemickt analyzu prvkov
v tuhych latkach ako st kovy. Jeho vyhodou je, Ze pri hibkovej profilovej analyze sa
pouziva rovnaky zdroj a rovnaké zariadenie ako pri objemovej analyze. Typicka velkost
analygovanej oblasti je 4 mm (vnutorny priemer anody) a rychlost” odprasovania je 10-50
nm.s-.

Princip merania spociva na postupnom odprasovani atdbmov vzorky z povrchu a ich
excitacii pomocou tlejivého vyboja. Pomocou optického spektrometra je analyzované
charakteristické Zziarenie excitovanych atomov. Excitdciou atomov sa ziska ziarenie
s vinovou diZkou typickou pre dany prvok, ktoré je po vystupe z lampy analyzované
optickym spektrometrom. Pristroj sa sklada zo zdroja tlejivého vyboja, optického
mriezkového spektrometra, pomocnych a vyhodnocovacich =zariadeni. V priestore
Grimmovej lampy, obr.9, je odprasovany povrch analyzovanej vzorky, uvol'nené atomy st
Vv tlejivom vyboji excitované a pri prechode do zakladného stavu dochédza k emisii. Toto
ziarenie je nasledne v spektrometri rozlozené na jednotlivé vinové dizky konkévnou
holografickou mriezkou a registrované fotonasobi¢mi. V Grimmovej lampe vzorka funguje
ako katdda v jednosmernom vyboji v argone. Vzdialenost' andda-katdda je menSia ako
rozmer katodovej Skvrny Vystupny prad fotonasobicov je odovzdavany spolu so stavovym
hlasenim o tlaku, prude a napiti v Grimmovej lampe do anal6gového riadiaceho pocitaca
[25]. Pri postupnom odprasovani vzorky vstupuji do vyboja atdomy z jednotlivych
hibkovych vrstiev, ¢im je mozné sledovat’ zavislost koncentracie prvkov na analyzovanej
hibke. Riadiaci poéitaé posiela predspracované dita do analytického pocitada, kde
pomocou vopred spravenej kalibricie moze byt prepocitany vystupny signal na hibkovy
koncentra¢ny profil meranej vzorky, obr. 10 .

University of West Bohemia, KhM - Isborstory of GDOS, Sample: ke-s3 (weight %)

Deptrium]

Obr.10 hibkovy koncentraény profil TiAIN multivrstvy deponovanej na oceli

Presnost’ tejto analyzy zéavisi na spravnej kalibracii odprasovania materialu. Medzi
nevyhody patri mozné ovplyvnenie hlbkovych profilov sposobené nerovnomernost'ou
odprasovania analyzovaného materialu sposobenej konstrukciou Grimmovej lampy. Vyssia
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pradova hustota pri okraji kratera vyvolava vécSie odprasovanie materidlu, nasledkom
¢oho sa v tychto miestach vytvara kraterovy efekt. Kraterovy efekt moze spdsobit’, ze dno
krateru bude v oblasti tenkej vrstvy, ale na okrajoch sa uz bude odprasovat’ substrat. Tym
moze dojst ku skresleniu vysledkov v oblasti rozhrania, pretoze odprasené atomy
pochadzajt z réznych hibok vzorky. Tento jav sa zvyraziiuje s narastajucou dobou analyzy.
Na vonkajSom okraji krateru dochadza k spatnému usadzovaniu rozpraseného materialu,
ktory nebol z tejto oblasti podtlakovo odvedeny.

Pristroj GDOES je teoreticky schopny detekovat’ cca od 1pg.kg™ do 50 pg.kg™
mnozstva V zavislosti na pouzitej vzorke, Case odprasovania a odpraSovanej latke. Je
schopny merat’ aj I'ahké prvky ako su N, C, O, B a H. Tato schopnost’ je vS§ak podmienena
nutnost'ou merania komparacnych Standardov s dostatocne presnym chemickym zlozenim
a vysokou homogenitou [25].

Hibka krateru po GDOES je zavisla na celom rade faktorov pouZitych pri merani.
Rychlost’ odprasovania vzorky je zévislad na odprasovacej rychlosti pouzitych Standardov,
kde je tato veli¢ina uvadzana ako konstanta. Dal§im problémom je zniZujuca sa
odprasovacia rychlost so vzrastajicou hibkou merania. Prepoétovy systém by mal
obsahovat’ korekcie tejto konstanty v zavislosti na dosiahnutej hibke merania [26].

KTIiacovu tlohu pri interpretacii analyz je najst’ relaciu medzi intenzitou spektralnej
Ciary analyzovaného prvku a jeho zastipenim (koncentraciou) vo vzorke. Intenzita Ciary
zavisi na hustote atomov prislusného prvku vo vyboji, na pravdepodobnosti excitacie
prislusnej vyssej hladiny a na d’alsich faktoroch. Hustota atomov analyzovaného prvku vo
vyboji zavisi jednak na ich koncentracii v matrici, jednak na rychlosti odprasovania.
Koncentra¢ny profil sa da merat az do hibky rdadovo 50 um. Vyhodnocované data sa
potom daju spracovavat’ graficky aj ¢iselne.

Rontgenova difrakéna analyza

Krystalické latky su charakterizované pravidelnym usporiadanim castic, z ktorych
su zlozené. Castice su umiestnené v uzlovych bodoch krystalovej mriezky, ktora
predstavuje pravidelné usporiadanie v priestore. Uzlové body lezia na priamke, tie uréuju
roviny, ktoré su usporiadané¢ podla urcitych zakonitosti a vytvaraji priestorovi mriezku
[27].

Zakladnd rovnica, ktorou sa riadi difrakcia rtg. ziarenia bola odvodena
Braggovcami v roku 1945, na zaklade geometrického modelu interakcie rtg. ziarenia s
krystalickou latkou, obr. 11,

nA=2dsin® (1)

kde n je celé &islo reprezentujuce rad difrakcie, A je vinova dizka pouzitého
Ziarenia, d je medzirovinna vzdialenost’ a 0 je uhol difrakcie.

Obr.11. Difrakcia na rovinach mriezky [27, 61].
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S rozvojom pocitacovej techniky je sticasné pristrojové vybavenie zalozené na dvoj
az Stvorkruhovych goniometroch, ktoré umoznuju priamu registraciu difraktovaného rtg.
ziarenia v zavislosti od uhla natoCenia vzorky a detektora k primarnemu zvézku.
NajcCastejSie sa pouziva usporiadanie Bragg-Brentanovo s rovinnou vzorkou, ktoré
zabezpecuje sucasné polohovanie ohniska rtg. lampy, vzorky a detektora na fokusacnej
kruznici, obr. 12, [17, 60, 63, 64].

Obr.12 Zakladné usporiadanie Bragg- Bretano rtg. difraktometra [27, 60]

Rontgenové difrakéné metddy je mozné rozdelit podla roznych kritérii: podla
charakteru pouzitého Ziarenia, podl'a druhu vzorky alebo podl'a druhu registracie difrakcie.
Najobvyklejsie delenie je podl'a druhu vzorky na metédy Stidia monokrystilov a metddy
Stadia polykrystalov [27, 59, 64]. Digitalizacia nameranych dat umoziiuje okamzité
a reprodukovatel'né¢ vyhodnotenie difrakéného obrazu analyzovanej vzorky pomocou
kvalitativnej fazovej analyzy. Déva informaciu o hmotnostnom podiele koexistujucich faz,
0 hodnote vnutornych napiti v oblastiach koherentného rozptylu rtg. ziarenia, o velkosti
krystalitov, o kryStdlovej Struktire, o hustote dislokacii, o texture a o tUrovni
makroskopickych povrchovych napiti [17, 61, 63].

Hibka prenikania rintgenového ¥iarenia

Rontgenové Ziarenie prenika materialom len do urcitej vzdialenosti t (2) od povrchu
vzorky. Hlbka vnikania je zavisla na linedrnom absorpénom koeficiente p a uhle v, ktory
odpovedd reflexidam od rovin (hkl) vhlbke t. Hlbku t pre Braggove-Brentanove
usporiadanie je mozné vypocitat’ podl'a vzt'ahu:
_sinv

24

Hodnota p je zavisld na vinovej dizke pouzitého Ziarenia, na fizovom zloZeni

a hustote absorbujucej latky, je teda charakteristickou veli¢inou daného materidlu.

Koeficient pu je mozné vypocitat’ z hustoty latky p a hmotnostného absorpéného koeficientu
Um, ktory je mozné najst’ pre jednotlivé prvky a rézne vinové dlzky v tabul'kach.

t (2)

p=pmp (3)
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Ak pozname chemicky vzorec zlucCeniny napr. AniBn;, mdéZzeme hmotnostny
absorp¢ny koeficient uy vypocitat’ podl'a vztahu (4):

_ Ny, + nbug +....
na+n,b+.. (4)

m

kde a,b — su relativne atomové hmotnosti prvkov A,B

Uma ,MmB - SG hmotnostné absorpéné koeficienty jednotlivych prvkov A,B [27, 59,
61].

Metody skumania fazového zloZenia latok difrakciou rontgenového Ziarenia

Rontgenova difrakéna fazova analyza ma dve oblasti — kvalitativnu a kvantitativnu.
Predmetom S$tudia kvalitativnej fazovej analyzy je uréenie fazového zloZenia skiimanej
vzorky, tj. registracia a identifikdcia pritomnych faz. Kvantitativna analyza poskytuje
navySe informécie o percentualnom zastipeni jednotlivych faz. K hlavnym prednostiam
difrakénej fazovej analyzy patri rozlisite'nost’ polymorfnych modifikacii tej istej latky. Za
nedostatok je mozné povazovat obmedzenie metddy na krystalické latky[27, 61].

Kvalitativna fazova analyza

Principom difrakénej fdzovej analyzy je porovnanie difraktogramu analyzovanej
latky s referencnym suborom difraktogramov znamych latok. Hodnoty medzirovinnych
vzdialenosti a relativnych intenzit r6znych krystalickych faz st v tabulkéch databazy
PDF2 a PDF4 (Powder Difraction File), ktort celosvetovo spravuje ICDD (International
Commitee for Diffraction Data) v USA.

Pokial’ vopred pozname chemické zlozenie skimanej latky, pozostava kvalitativna
analyza z porovnani experimentalne zistené¢ho difrakéného spektra s obmedzenym poctom
moznych faz.

Vyuzitie Braggovej rovnice umoziuje presnu identifikaciu kryStalickych latok
a vytvorilo zéklad pre kvalitativhu fazova analyzu, ktord je zaloZzend na porovnavani
nameranych medzirovinnych vzdialenosti identifikovanej fazy s tabelovanymi datami
V sucasnosti uz 250 182 anorganickych a organickych faz a cistych kovov ulozenych
Vv roznych databdzach. U funkénych PVD povlakov sa kvalitativna fazova analyza pouziva
predovsetkym na uréenie fazového zlozenia [17, 63, 64].

Kvantitativna fazova analyza

Vychéddza z merania integralnej intenzity difrakénych linii, ktord je umerna
koncentracii prislusnej fazy v analyzovanej vzorke. Intenzita difrakcii zavisi na Struktire
elementarnej bunky danej fazy, na parametroch experimentalneho usporiadania, na tvare,
rozmeroch a charaktere povrchu a na jeho redlnej krystalovej Strukture, ktord je hlavnym
zdrojom chyb pri kvantitativnej fazovej analyze [27].

Prednosti kvantitativnej fazovej analyzy

- mozZnost’ analyzy zmesi tvorenych polymorfnymi modifikaciami tej istej
latky,

- urcenie relativneho mnozstva faz vo vzorke,

- nedestruktivny charakter merania,

- potreba vel'mi malych objemov analyzovaného materialu,
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Obmedzenia kvantitativnej fazovej analyzy
- priemerna chyba stanovenia sa pohybuje okolo 1-10%,

- rozmery kryStdlov pre analyzu sa pohybuju v rozmedzi 0,1 az 10 pm,
amorfné latky nie je mozné urcovat’ priamo,

- Rtg. Ziarenie pouzivané pri difrakcii ma mala penetraénti schopnost’, takze
vysledok analyzy vyjadruje fazové zloZenie tenkej povrchovej vrstvy o hribke niekol'ko
um az desiatok pm.

Meranie vel’kosti mikroskopickych deformadcii

Mikroskopické deformécie a malé rozmery krysStalitov sa prejavuji rozsirenim
difrakénych profilov. Nehomogénne deformécie a Struktirne poruchy sa prejavuju tym, ze
medzirovinné vzdialenosti dhkl krystalografickych rovin nebudi v celom objeme zrna
konstantné. Podla Braggovho zdkona sa rozptyl hodnét medzirovinnych vzdialenosti
prejavi rozptylom hodnét difrakénych uhlov, t.j. rozsirenim profilu difrakéného maxima.
Experimentalne ur¢enie mikrodeformacii z rozsirenia reflexii stazuje prekryv fyzikalneho
rozsirenia spdsobeného mikrodeforméaciami a fyzikdlne rozSirenie spdsobené malymi
rozmermi krystalitov.

Profil difrakénych linii vyrovnany krivkami Pearson VII mé v sebe aj informaciu o
priemernej velkosti kryStalitov <D> a priemernej mikrodeformacii <e>, ktoré su
reprezentované¢ Cauchyho (Lorentzovou) a Gaussovou zlozkou integralnej intenzity
difrak¢nej linie. Preto je mozné pouzit’ tzv. metddu jednej linie, kedy vd’aka dekonvoltcii
profilu difrakénych linii odseparujeme prispevky Cauchyho (Lorentzovou) a Gaussovy
zloZky. Jednotlivé parametre potom vyjadrime pomocou rovnic:

A
<D>_ﬂg-cosl9 ()

_ B
&)= 4o (6)

kde <D> je strednéd velkost’ koherentne difraktujucich oblasti v smere kolmom
k povrchu vzorky, <8> je hodnota strednej mikrodeformacie, A je vlnova dizka pouzitého

f f
RTG Zziarenia, B je Cauchyho zlozka integralnej Sirky difrak¢nej linie, B je Gaussova
zlozka integralnej Sirky difrakcénej linie a 4 je Braggov uhol. Detailnejsie je metoda
stanovenia mikrodeformacii i vel’kosti krystalitov popisana v [17, 63, 64].
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Transmisna a skenovacia elektronova mikroskopia a mikroanalyza

Transmisny elektronovy mikroskop umoziuje pozorovanie preparatov do hrubky
radovo 100 nm pri vysokom zvécseni a s velkou rozliSovacou schopnostou. Je mozné ho
povazovat’ za analdgiu svetelného mikroskopu v prechadzajiicom svetle. Na tvorbu obrazu
sa vyuziva pruzny a nepruzny odraz elektronov. Praktickym vystupom z transmisného
elektronového mikroskopu je trvaly zaznam pozorovaného obrazu. V stcasnosti sa obraz
zaznamenava bud’ na Specialny fotograficky material alebo v digitalnej podobe pomocou
CCD kamier. Velkou prednostou digitdlneho zaznamu je moznost’ vyhnit' sa mokrému
fotografickému procesu, ktory je pracny, ¢asovo i finan¢ne naro¢ny [28, 58]. Pre stidium
Struktary tenkych vrstiev a ich rozhrania so substratom pomocou TEM sa pouzivaju
priecne rezy. Priprava priecnych rezov zahfia cely rad operacii po¢nuc lepenim, rezanim a
brasenim, konciac jamkovanim a idnovym leptanim vzorky. Posledné dve operécie hraju
doleziti ulohu pre ziskanie Uzko vymedzenej transparentnej oblasti, ktora je dana
konstrukciou prie¢neho rezu [17].

primarni eleltronovy svazek By

Ti: 35at.%
Al: 42at.%
Si: 6.5at

charakterish cke

;e s odraZené elektron
rentgenové zareni y

katodolumini scence : sekundimni elektrony

analyzovany vzorek
objem \ tloustky 10°-10'am

(b)

Ti: 39at.%
Al: 34at.%
Si: 4.8at.%

pruinérozptylené HO nepruing rozptylené
elektrony E=E, * elektrony E =E;—AE
Y
prodlé elektrony

E=E,

i 3.8at.%

Obr.13 interakcia zvizku elektronov s pevnou Obr.14 TEM mikrograf TiAISIN vrstvy [30].
latkou [29].

Skenovacia elektronova mikroskopia (SEM) umoziiuje pozorovanie kovovych
alebo pokovenych suchych vzoriek s vyraznou morfoldgiou povrchu alebo Castic do 100tis.
nasobného zvécsenia. Informacie o Strukture a zlozeni latok z povrchu vzoriek je mozné
ziskat’ detekciou elektronov roznych druhov. Pre ich detekciu st mikroskopy vybavené
roznymi typmi detektorov:

SE - sekundarne elektrony, emitované vel'mi tenkou povrchovou vrstvou vzorku.
Zobrazuje morfologiu povrchu s rozliSenim ~0,1 um. Vyzaduje vakuum <13 Pa, v pripade
nekovového materialu je potrebné vzorku pokovit’ (C, Au, Ag), aby sa odvadzal povrchovy
naboj generovany elektronovym zvéazkom [17].

BSE - spitne odrazené elektrony. Odrazivost’ (scattering) rastie s rasticim
atomovym ¢islom, takZe v zobrazeni vznika tzv. materidlovy kontrast.

Pri kontakte elektronového zvdzku S materidlom dochadza okrem emisie
sekundarnych a spétne odrazenych elektronov aj ku vzniku rontgenového Ziarenia.
Rontgenové spektrum nesie informacie (energia, vlnova dizka) o atomoch prvkov
pritomnych v interakénej oblasti. Analyzou tohto spektra pomocou polovodi¢ového
spektrometra je mozné =ziskat kvalitativne a kvantitativne informacie 0 obsahu
jednotlivych prvkov v danej oblasti, na ktorych bolo rontgenové ziarenie vybudené.
Podstata identifikacie jednotlivych druhov atomov (chemicka analyza) v mikroobjeme
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zasiahnutom zvidzkom primarnych elektronov zalezi teda na analyze spektra, ktoré je
z tejto oblasti emitované. Spektralnu analyzu je mozné robit’ bud’ na zaklade analyzy
vlnovej dizky rontgenového Ziarenia (vinovo disperznd mikroanalyza WDS) alebo na
zaklade analyzy energii spektralnych Ciar (energiovo disperzna analyza EDS) [31]. EDS
analyza je v porovnani s WDS rychlejSia, ale menej presna (nepresnost’ kvantitativneho
stanovenia cca 1% pre l'ahké prvky ako je B, C a 0,1% pre tazsie prvky), nevyhodou je
prekryvanie sa niektorych prvkov (Pb-S). Nevyhodou WDS analyzy je nutnost’ rovného
povrchu, dlhy meraci ¢as a nutnost’ vysokého vékua, oproti tomu ma tdto metoda vysoku
citlivost’ (0,01%) [31]. VSeobecne mdézeme EDS analyzu uskutoénit’ ako bodovi, linearnu
alebo plosni. Bodovu analyzu je vhodné uplatnit’ pri identifikdcii inkluzii, segregécii
V heterogénnych materidloch a v difiznych zéonach. Pomocou linearnej analyzy je mozné
ziskat’ priebehy koncentrécii analyzovanych prvkov. Pomocou plosnej EDS mikroanalyzy
je mozné ziskat' plos$né rozloZenie prvkov jednak na povrchu vrstvy, jednak v oblasti
pozorovanych stdp po adhezivne-kohéznych a tribologickych skuSkach. Na obrazovke
zodpoveda rozlicnym koncentraciam prvku rad odtienov sivosti — od bielej v miestach
s vysokou koncentraciou prvku (velka hustota impulzov) az po ¢iernu v miestach, kde
prvok nie je vobec identifikovany [17].

Vyhodou skenovacej elektronovej mikroskopie je nendro¢nost’ pripravy vzoriek.
SEM sa s vyhodou vyuziva na hodnotenie morfoldgie povrchu vrstvy, resp. povlaku (pocet
a distribucia makrocastic), na hodnotenie adhezivne-kohézneho porusenia po vrypovej
a vnikacej skuske i na pozorovanie stop po tribologickych skuskach. Stidium lomove;
plochy systému tenka vrstva-substrat umoznuje sledovat’ jeho charakteristické Struktiurne
vlastnosti.
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4.2 Hodnotenie hrubky tenkych vrstiev

Hribka vrstvy patri medzi zakladné parametre, ktoré vplyvaju na ochranné,
dekorativne a technické vlastnosti. Je nepriamym ukazovatelom ocakavanej uc¢innosti
ochrany voci vplyvom vonkajSieho prostredia. Pre tenké vrstvy sa pouzivaji najcastejSie
destruktivne metody.

K zékladnym metédam merania hrubky patri hodnotenie pomocou optickej alebo
elektronovej mikroskopie na priecnom reze meraného systému tenkd vrstva-substrat.
S klesajucou hrubkou vrstvy vSak rastie chyba merania; presnost’ merania je zavisla na
kvalite pripraveného vybrusu. Metalografické hodnotenie optickou mikroskopiou
na priecnych rezoch nam neposkytuje dostato¢nt rozliSovaciu schopnost’ s ohl'adom na
hrabky vrstiev, preto sa na presnejSie meranie pouziva meranie hrubky pomocou
skenovacieho elektronového mikroskopu. Vzorka s vrstvou sa zmrazi na teplotu tekutého
dusika, aby sa zabranilo plastickej deformdcii v povrchovych oblastiach a rozlomi sa.
Tento spdsob je presnejsi nez hodnotenie hrubky pomocou metdédy Calotest , avsak ide o
destruktivnu skusku, ktord nie je vhodné pouzit’ na hotovych suciastkach [2,16, 17].

K najpouzivanej$im a najdostupnej$im patri meranie pomocou Calotestu. Takisto
ale podava informadcie o Struktire multivrstvovych a gradientnych vrstiev. Princip skusky
spociva v prebruseni vrstvy rotujucou guldc¢kou vlhcenou suspenziou metylalkoholu,
Vv niektorych pripadoch s obsahom diamantovych castic. Obvykle sa pouziva loziskova
gul'6¢ka s priemerom d = 25 mm, princip je znazorneny na obr. 15. Po prebruseni vrstvy sa
objavi na povrchu medzikruZzie. Hribku vrstvy potom ziskame zo vzt'ahu:

h=\/R2—r22—\/R2—r12 (7)

Hodnoty r; ar, ziskame odmeranim kruznic v spodnej a vrchnej Casti vrstvy.
Takymto sposobom moézeme odmerat’ hribky individudlnych oblasti multivrstvovych
vrstiev. Tazkosti mozu nastat’ na vzorkach, ktorych povrch ma vysokd drsnost a pri
vrstvach, ktoré maju vyrazne difuzne previazanie so substratom. Pri zvySenej drsnosti
klesa presnost’” merania. Takisto musi byt vhodne zvolend pozorovacia technika pre
urcenie polomerov ri a ry.

Zatazenie

Obr.15 Princip merania hrabky vrstvy pomocou Calotestu [17]
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Pri merani hribky pomocou Calotestu sa mdze vyskytnut’ chyba az 10%. Tieto
zistenia vyplynuli z porovnani hrabok tenkych vrstiev zistenych pomocou Calotestu
a hrubok vrstiev zistenych po zmrazeni, rozlomeni a naslednom merani na skenovacom
elektronovom mikroskope.

Vyhodou merania pomocou Calotestu je nendro¢nost a minimdlna priprava
vzoriek pred meranim, skiSka moze byt uskutonend aj priamo na vyrobenych kusoch,
ktoré nie su prili§ rozmerné.

Existuje viacero d’alSich metdd na hodnotenie hrubky vrstiev, napr. na principe
virivych prudov, ultrazvuku, ale v praxi sa pre PVD vrstvy pouzivaju len minimalne.

4.3 Hodnotenie drsnosti povrchu

Drsnost’ je definovana ako subor nerovnosti skutocného povrchu, obvykle
popisovanych ako vychylka meraného profilu od nulovej &iary v rozsahu meranej dizky
bez uvazovania vlnitosti povrchu [32]. Vyjadruje sa nasledovnymi charakteristikami
definovanymi v normach a predpisoch [33]:

Priemerna aritmeticka odchylka posudzovaného profilu R; je jednym z
najpouzivanejsich parametrov. Jedna sa o Statisticki hodnotu, ktora nepodéava obraz o tom,
ako povrch vytvoreny konkrétnou technologickou operaciou vlastne vyzera. I napriek tomu
je tato hodnota Siroko pouzivand pre relativnu jednoduchost merania a nizku cenu
pouzivanych meracich pristrojov.

ll
Ra:Ii[Z(x) dx (8)

Najvicsia vyska profilu Rz je definovana ako sucet vySok vystupkov profilu
najvyssicho vystupku profilu a hibky prichlbin profilu najnizSej priehlbiny profilu
v rozsahu zékladnej dizky. Medzi hodnotou R, a R, plati (v zavislosti na spdsobe
obrabania) urCitd zavislost. V pripade posudzovania ¢lenitych a porovitych povrchov
tenkych vrstiev s obcasnymi trhlinkami nepoddva hodnota R, dostatocne presné informacie
o drsnosti povrchu [17].

Zakladnu predstavu o drsnosti povrchu mézeme ziskat’ z profilovej krivky. Z nej st
odvodené vSetky kvantitativne ukazovatele drsnosti. Z hladiska Unosnosti, trenia,
opotrebenia a celkovej funkcnosti v tribosystéme ma délezitu ulohu nosnd krivka drsnosti
povrchu (obr. 16), ktora je odvodena z profilovej krivky. Tato ukazuje ako narasta nosna
dizka povrchu v prechode profilom drsnosti smerom dovniitra materialu a v prevadzke tiez
ako sa zvi¢iuje nosna dizka povrchu s postupujiicim opotrebenim. Krivka materialového
pomeru profilu (tzv. Abbot Firestoneova krivka) predstavuje materidlovy pomer profilu
Vv zavislosti na vyske trovne [33].

t
— E
_-"'-_.___‘____ c:

—

{1100%)

Obr. 16 Nosna krivka profilu [33]
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4.4 Mechanické viastnosti

Mechanické vlastnosti tenkych vrstiev odrdzaji cely rad faktorov ovplyviujticich
ich kone¢ny stav a tym i moZznosti ich pouzitia. Medzi zakladné mechanické vlastnosti,
ktoré popisuju systém tenka vrstva-substrat, nesporne patri mikrotvrdost’ (nanotvrdost’)
a sledovanie adhezivne - kohézneho spravania.

4.4.1 Adhezivne — kohezivne spravanie systému tenka vrstva —
substrat.

Adhézia (prilnavost’) vrstvy K substratu je jednym z najdolezitejSich parametrov
rozhodujucich o kvalite pripravenych vrstiev. Adhézia je definovana ako ,,stav, pri ktorom
dva povrchy drzia spolu medzipovrchovymi silami®, ktoré mo6zu byt valencné, vizbové
alebo ich kombinacia. [10].

Prilnavost’ medzi vrstvou a substratom je lepSia ak vzdjomnd rozpustnost’ zloziek
vrstvy a substratu v tuhom stave umoziuje vytvorenie tenkej difiznej vrstvy na rozhrani
vrstva - substrat. Prilnavost vrstvy k substrdtu je ovplyvnend popri Cistote povrchu aj
zvySkovymi napétiami, stupiiom opracovania povrchu (mensia drsnost- lepsia prilnavost))
ako aj rozdielom v tvarnosti substratu a vrstvy [34].

Znalost’ spOsobu porusovania systému tenkd vrstva substrdt je potrebna pre
hodnotenie mechanickych vlastnosti daného systému.

Dobra prilnavost’ vrstvy zabranuje jej droleniu a odtrhavaniu vplyvom teploty,
vnutornych interakcii mechanického charakteru a vplyvom zvySkovych pnuti. Prilnavost’
sa najcCastejSie analyzuje pomocou vrypovej skusky tzv. ,scratch testu” alebo pomocou
skasky vpichom ,,indentation test [34, 36].

Vnikacia skaska

Indentac¢ny test bol vyvinuty pre analyzu systémov s vysSou drsnostou. Pri skuske
sa do povrchovej vrstvy vtlda diamantovy indentor (najcastejSie Rockwellovho typu)
vzrastajucim zat'azenim. SkuSka vychédza zo zisteni napdti potrebnych pre prekonanie
véizieb medzi vrstvou a substratom, pri statickom vtlacani indentoru (obdoba meranie
tvrdosti). Pokial’ je sila zatazenia mala, deformuje sa vrstva spolu so substratom. Velkou
prednostou je, ze pre zistenie adhezivne-kohézneho spravania systému nie je nutna
destrukcia materialu.

V pripade vzrastajucej sily dochadza k postupnému odlupovaniu vrstvy. PouZivaji
sa dve obdoby vnikacej metody:

- metdda, pri ktorej postupne zvySujeme zatazujucu silu L a zistujeme
kriticka silu L¢ pri ktorej sa nam zaénu tvorit' postranné trhliny. Sila odpovedajuca
pociatku odlupovania vrstvy sa povazuje za kriticki hodnotu prilnavosti. Z hodnoty
kritickej sily sa da nasledne urcit’ lomova htizevnatost’ rozhrania Kc.

- vytvorenie vtlacku pri konStantnom zat'aZeni a vyhodnotenie vzniknutych
trhliniek. Vyhodnotenie moéze byt kvalitativne (vyhodnotenie druhu poruSenia)
a kvantitativne zmeranie (polomeru ¢ alebo priemeru 2c) postrannych trhlin, Siriacich sa
pozdiz rozhrania av okoli oblasti plastickej deformacie pri vpichu diamantového
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indentora. Pri kvalitativnom vyhodnocovani sa ako vyhovujtca prilnavost’ hodnotia stupne
HF1 az HF4, ako nevyhovujtca prilnavost’ HF5 az HF6 [37], obr.17.

: a) HF 1 - dobra adhézia - malé mnozstvo
a) b) trhlin

b) HF 2 - vyhovujuca adhézia - malé
odltipnutia medzi trhlinami

¢) HF 3 - zniZend adhézia - odlapnutie
cez viac ako dve trhliny

d) HF 4 - zniZzena adhézia - odlupnutie
okolo okraja vtlacku

e) HF5 - nevyhovujuca adhézia -

odlipnutie aj vo vicSej vzdialenosti od okraja
vtlacku

f) HF 6 - nevyhovujuca adhézia -
kompletné odlupnutie okolo vtlacku

Obr. 17 Zakladné spdsoby porusenia pri vnikacej skaske [37]
Pretoze podmienky skusky su totozné s meranim tvrdosti podla Rockwella, ide
0 nenaro¢nt, 'ahko dostupnu a kvantitativne I'ahko vyhodnotiteI'nt skisku. Takisto nie su
vysoké poziadavky na presnost’ pristrojov. DalSou vyhodou je moznost' pouzitia tejto
metddy na skuSobnych vzorkdch aj na realnych suciastkach zlozitejSich tvarov bez
zvySenych narokov na drsnost’ substratu.
Vrypova skuaska

Scratch test sluzi na hodnotenie vlastnosti povrchu vzoriek. Hlavnym cielom
scratch testu v materialovom vyskume a sktsani je:

- vyhodnotit’ adhéziu medzi vrstvou a substratom

objasnenie mechanizmov deformécie a odstranovania materialu vrstvy

- merat’ vrypovu tvrdost’

hodnotit’ materidly podl'a relativnej abrazivnej odolnosti. [35]

Princip metédy hodnotenia pril'navosti vrypom (scratch test) je zalozeny, takisto
ako metdda hodnotenia pril'navosti vnikacou skuskou, na generovani napitia na rozhrani
substrat — tenkd vrstva. Pri hodnoteni  prilnavosti vrypom sa iniciuje napdtie
deformovanim povrchu pri pohybe zatazovaného diamantového hrotu. Diamantovy hrot je
totozny s hrotom pouzivanym pre hodnotenie tvrdosti podla Rockwella (kuzel
s vrcholovym uhlom 120° a zaoblenim $pi¢ky 0,2 mm). Tento hrot je do vzorky vtla¢any
definovanym normalovym zataZzenim a posuvany po vzorke konStantnou rychlostou
(obvykle 10 mm.min™).

V norme [36] st definované tri metddy skusania pril'navosti pomocou scratch testu.
Najcastejsie pouzivanou metddou je zatazovanie vzorky plynule narastajucou silou, kedy
je diamantovy hrot vtlacany do vzorky definovanou rychlostou na stanovenej drédhe. Po
ukonceni skuSky sa vyhodnocuje spdsob porusenia a sila, pri ktorej porusenie nastalo.
Druhou metédou uvedenou Vv norme je zatazovanie vzorky konstantnou silou sériou
vrypov (10mm/min, 10mm), velkost’ zat'azujicej sily volime ako 20% z kritickej sily
zistenej z testu s plynulym narastom sily. Tretou metodou je tzv. opakovany scratch, kedy
pomocou testu s plynulym narastom sily vyhodnotime silu potrebni na dosiahnutie
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hodnoteného spdsobu poruSenia. V d’alSom kroku volime polovicnu silu a rychlost’ posuvu
10mm/min adlzku 3mm, silu neustdle zniZzujeme az do dosiahnutia pozadovaného
poskodenia vrstvy.

V praxi sa pouziva viacero sposobov urcovania kritického zatazenia, pri ktorom
dojde k poskodeniu vrstvy:

- optickym pozorovanim,

- akustickou emisiou,

- narastom (tangencialnej) sily pri pohybe hrotu,
- narastom treciecho koeficientu pu = F/F,.

Na star$ich pristrojoch sa vyuzivala skuto¢nost’, ze hodnota prilnavosti je chapana
ako moment, kedy je vrstva ,pretrhnutd“ az na podklad. Tento okamzik sa da pomerne
presne zaznamenat pomocou optickych alebo skenovacich elektronovych mikroskopov.
Ak pozname celkovu dizku stopy, zataZenie, dizku neporusenej stopy, moZeme potom
urcit’, pri akom zat'azeni doslo k poruseniu vrstvy.

Z priebehu tangencidlnej sily je mozné urcit' dolnu a hornu kriticka silu. Dolna
kritickd normalova sila L¢; zodpovedd pociatku prasknutia vrstvy, Lcz zodpoveda
odlupovaniu vrstvy (typicky na okraji stopy) a sila sposobujuca preniknutie vrstvy do
substratu v strede drahy je normou oznacenda ako Lcz (obr.18) Okrem tychto troch
charakteristickych sil udavanych v norme je v praci [2] stanovena aj horna kriticka
normalova sila Ls, ktora zodpoveda okamziku odhalenia substratu (odtrhnutia vrstvy od
substratu).

Obr. 18 Schéma vyhodnotenia skasky scratch test [36]

Hlavnym problémom zatial' zostava urcenie presne definované¢ho vzt'ahu medzi
nameranym kritickym zataZenim L¢ (normélovou silou) a skuto¢nou hodnotou adhézie, t.j.
energiou potrebnou na vytvorenie trhliny na rozhrani substrat — tenka vrstva.

Experimentalne vysledky ukazuju vel'mi dobrti zhodu medzi hodnotami ziskanymi
akustickou emisiou a monitorovanim tangencialnej sily. Taktiez bolo zistené, Ze metoda
akustickej emisie je s dobrymi vysledkami pouZitelnd iba pre véacSie hrubky vrstiev, asi
nad 1,5 um, zatial’ ¢o pre malé hrubky (pod 0,8 um) bol signal akustickej emisie takmer
nemeratelny. Najvacsi vplyv na hodnotu kritickej normalovej sily ma hrabka vrstvy,
tvrdost’ vrstvy a hodnota vrcholového polomeru pouzitého indentora. Kritické zatazenie L¢
vacSinou vzrasta s rasticou tvrdost'ou vrstvy, s rasticou tvrdostou substratu a poklesom
jeho modulu pruznosti E, s poklesom koeficientu trenia, s rastom vnutorného napitia vo
vrstve, so znizovanim drsnosti substratu (hodnota Ra by nemala prekrocit’ hodnotu 0,25
um, kedy dochddza k skresleniu vysledkov vplyvom stavu povrchu). ZvySuje sa tiez
s rastom hrubky vrstvy (neplati vSeobecna zavislost’ L¢ na hrubke) [17].
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Porusenie vznika posobenim malej
normalove;j sily na indentor

Vznik prasklin prebiehajucich radiusovo
naprie¢ vrypom opacne orientovanych
k ¢elnému radiusu vrypu

Vznik prasklin prebiehajucich radiusovo
naprie¢ vrypom sustredne s ¢elnym
radiusom vrypu

Vznik prasklin prebiehajtcich radiusovo
naprie¢ do oblasti mimo vryp

Odlupovanie malych ploch na hranici
vrypu

Vydrolenie Casti vrstvy vo vnutri vrypu

Odlupovanie vel'kej plochy povlaku
mimo oblast’ vrypu

Vydretie vrstvy vo vnutri vrypu

Obr. 19 Zakladné typy porusenia vznikajuce pri skuske prilnavosti [17]

Okrem vyhodnocovania kritickej sily sa casto sleduje aj typ mechanizmu
porusovania pri vrypovej skuske, obr. 19.

Mnohé¢ suciastky majii malé rozmery alebo tvar neumoziiujuci urobenie dostato¢ne
dlhého vrypu. Ak drsnost, popr. stav povrchu nevyhovuju podmienkam stanovenym pre
presné meranie, je treba hladat’ iné spdsoby, ako zistit' adhezivne-kohézne spravanie pri
zatazovani systému tenka vrstva-substrat [16].

4.4.2 Meranie tvrdosti tenkych vrstiev

Tvrdost” materidlu je chapand ako schopnost odoldvat’ miestnej deformécii pri
vtla¢ani cudzieho telesa. Spdsob zat'azenia potom definuje niekol’ko metdd urcovania
tvrdosti. Tvrdost’ je potom definovana ako odpor materialu voci plastickej deformacii pri
vnikani indentora [2, 38, 39, 40, 41].

Meranie tvrdosti tenkych wvrstiev tvori velmi rozsiahlu a Specifickii oblast’
zistovania mechanickych vlastnosti. Problémy sposobuju predovsetkym malé hrabky
tenkych vrstiev. Pri malych hribkach tenkych vrstiev sa zvy€ajne musi volit' aj malé
zatazenie indentoru, pretoze vnikacie teliesko musi vniknut' iba do urgitej hibky vrstvy,
aby nebola tvrdost meranej vrstvy ovplyvnena vlastnostami substratu. Vo vécSine
literarnych pramenov sa zhodne uvadza, Ze vniknutie indentora by nemalo presahovat’ 5
az 10% z hrubky vrstvy. Pri vtla€ani indentora do materidlu vSak okrem trvalej deformacie
vznik4 aj pruznd deformacia. Vtlaok merany pri posobeni zataZenia je vacsi ako po
odl'ah¢eni. To plati tym viac, ¢im je zat'azovacia sila menSia, pretoZe v tom pripade podiel
pruznej deforméacie vzrasta [2].
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Mikrotvrdost’ systému tenka vrstva — substrat

Mikrotvrdost’ patri medzi zakladné mechanické vlastnosti, informuje o elastickom
a plastickom chovani v lokdlnom objeme. Je to odpor materidlu proti lokalnej plasticke;j
deformacii, ktord je vytvorena zatazovanim indentora. Plastickd mikrotvrdost” vychadza
z hibky indentora po odl'ahéeni.

Mikrotvrdost’ (rovnako ako tvrdost) je vyjadrena pomerom skuSobného zat'azenia
[kg] k ploche vtlacku [mmz], 0 ktorom sa predpoklada, ze ma rovnaky tvar ako t4 Cast’
indentoru, ktord prenikla do materidlu. Vtlacok vznikne pdsobenim zvolené¢ho zat'azenia
po stanovenu dobu. Po odl'ah¢eni sa zmeria vacSinou rozmer vtlacku. Zatazenie indentora
sa obvykle pri mikrotvrdosti pohybuje maximalne do 200g [39,40].

Klasické meranie mikrotvrdosti je jednoduchd a rozSirend metoda. Interpreticia
vysledkov vSak nardza na niektoré problémy, pretoze namerané hodnoty mikrotvrdosti
nemaju fyzikdlny vyznam asi ovplyviiované mnohymi faktormi (tvar a vlastnosti
indentoru, dynamika procesu tvorby vtlacku a €as posobenia indentora, vnutorné vibracie
pristroja, vonkajsie vibracie, l'udsky faktor pri vytvarani a merani vtlacku ...). Vyznam
tychto javov vzrastd so znizovanim zat'azovacej sily. Pri znizovani zatazenia rastie aj
vplyv drsnosti povrchu, trenia a odlisnych vlastnosti povrchovych vrstiev materialu. Pri
nizkych zatazeniach ovplyviiuji namerané¢ hodnoty tiez disloka¢né Struktury
a mechanizmy, hranice zfn a ich orientdcia, nehomogenita deformécii a d’alSie faktory [2].
Vsetky spomenuté javy v oblasti nizkych hodnot zatazenia sposobuju zavislost’ namerane;j
hodnoty mikrotvrdosti na velkosti zatazenia indentora (teda aj na velkosti vtlacku) tzv.
ISE (identation size effect) [2,38, 39,40,41].

ISE sa prejavuje predovSetkym pri nizkych zatazeniach (pod 100g) a pri malej
velkosti vtlacku (tj. pri sktSani velmi tvrdych materidlov). Bolo zistené [2], Ze typ
zavislosti nameranych hodn6t mikrotvrdosti azatazeni zavisi na type pristroja.
Ovplyvnenie je spdsobené rozdielom skutocnej a nomindlnej zatazovacej sily, ktory
vyvolava superpozicia dynamickych G€inkov pristroja a vibracie z vonkajsich zdrojov.

Zavislost nameranych hodn6t mikrotvrdosti na zataZeni (teda aj na velkosti
vtlatku) moze mat’ rozny priebeh, v literatire sa vSak najCastejSie vyskytuji zavislosti
spinajuce predpoklad: Namerané hodnoty mikrotvrdosti pri klesajicom zataZeni
monoténne rastu! [2,38]. To je mozné vysvetlit' tym, Ze pri mensich zatazeniach vzrasta
podiel pruznej deformacie.

Aj ked’ na meranie mikrotvrdosti vplyva tak vela cinitelov, stile je meranie
mikrotvrdosti systémov tenkd vrstva — substrat zdkladnou skiSkou hodnotenia lokalnych
mechanickych vlastnosti.

Na meranie tvrdosti (tvrdych alebo supertvrdych) materialov sa najcastejSie
pouzivaju statické indenta¢né metody podl'a Vickersa alebo Knoopa, pre ich dostupnost’.

Medzi hlavné Cinitele ovplyviujuce presnost’ merania mikrotvrdosti tenkych vrstiev
je samotna hrubka vrstiev a potreba merat’ bez vplyvu substratu. Z geometrie Vickersovho
thlanu vyplyva vztah medzi jeho vySkou a uhloprieckou podstavy, ktora je Casto pouzivana
pre vyjadrenie vztahu medzi hibkou vniknutia indentoru do materialu h a strednou
vel'kost'ou uhlopriecky vtlacku d:

d

1
h==-2dtw22°=2 9
1 g 7 (9)

-33-



ZapadocCeska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Vlastnosti tenkych vrstiev
Katedra materialii a strojirenské metalurgie Ing. Jarmila Savkova

Z tohto vztahu vyplyva problém, ktory je spojeny s meranim tvrdosti tenkych
vrstiev. Podla vztahu (11) by napriklad u5 pm tenkej vrstvy mohla byt velkost
uhlopriecky maximalne 4,3 um. Pri rozmeroch bezne produkovanych tenkych vrstiev 2 az
4 um tym nastavaju problémy. V pripade, Ze pouzijeme malé zat'azenie, vtlatky nemusia
byt dobre ¢itateI'né. Problém s CitateInostou vtlackov sa da ¢iastocne vyriesit’ tak, Ze na
zmeranie vtlackov pouzijeme riadkovaci elektronovy mikroskop. Takéto meranie vSak
takisto moze byt’ ovplyvnené chybami [39].

Okrem iného existuju aj rdzne tzv. kombinacné modely (law of mixtures), ktoré
vyjadruji mikrotvrdost’ systému vrstva — substrat ako vazenu stredni hodnotu
mikrotvrdosti vrstvy a substratu (vahovua funkciu zavisla na hlbke vtlacku).

Indentac¢na tvrdost’ systému tenka vrstva - substrat

Nanoindenta¢né merania umoznuji hodnotit’ tvrdost’ a d’alSie mechanické vlastnosti
materidlov vo vel'mi malych objemoch (tenké vrstvy, nanoStruktirne materidly ...). Pri
tychto meraniach sa vyuZiva indenticia pomocou velmi malych sil (a2 0,01 g) a hibka
preniknutia v rozmeroch pm anm. Pri takto malych vtlackoch nie je mozné hodnotit’
tvrdost’ pomocou plochy vytvoreného vtlacku, nakol’ko rozmery st mimo rozsah opticke;j
mikroskopie a pri jej pouziti by dochadzalo k prili§ vel’kym chybam.

Z tohto dovodu boli vyvinuté metédy a modely pocitania kontaktnej plochy medzi
indetorom a meranym materialom pomocou registracie hlbky preniknutia indentora.

Pristroje zaznamenavaju zavislost zataZenia indentora F a hibky preniknutia
indentora h v priebehu zatazovania a odl'ahCovania indentora, tzv. indentacna krivka F(h),
obr.20, ktorej tvar je pre dany material charakteristicky. Indenta¢na krivka pozostava zo
zatazujucej a odlahcujlcej Casti. Zat'azujlca Cast’ popisuje elastické aj plastické vlastnosti
materialu a odl'ah¢ujica Cast’ uz popisuje len elastické vlastnosti materialu. U modernych
pristrojov je presnost’ zaznamenavania sily aj hibky preniknutia velmi vysoka, az 0,05 pN
usilya 0,01 nm u posunutia.

v
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Obr.20 Indentacna krivka [43].

Pri konven¢nych nanoindentaénych meraniach, je plocha kontaktu medzi
indentorom a vzorkou pri maximalnej sile pocitana z priemeru alebo z velkosti trvalej
deformacie po odl'ahceni. Velkost trvalej deformacie je povazovana za zhodnu s plochou
kontaktu medzi vzorkou a indetorom pri maximélnej sile aj ked’ hibka preniknutia méze
byt vyrazne ovplyvnend elastickym zotavenim. Priame sledovanie trvalej deformacie
vV submikronovom rozsahu je vel'mi problematické, preto sa pri indentdcii zaznamendvana
sila a hibka preniknutia po¢as zataZovania a odl'ah¢ovania [17]. Tieto merania si potom
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pouzité na stanovenie kontaktnej plochy kvoli vypoctu tvrdosti a modulu pruznosti. Toto
meranie je Vv praxi spojené s mnohymi chybami. NajvaznejSimi prejavmi tychto chyb je
odchylka hibky. Dalie chyby vychadzaju zpodmienok okolia po¢as merania
a geometrickych odchylok indentora od idedlneho tvaru. Dalej st merania ovplyvnené
samotnymi vlastnostami hodnoteného materidlu, ktoré samozrejme tiez ovplyviuju
vysledok. Najvyznamnej$imi z tychto efektov su ISE (indentation size effect), pile-up
a sink-in (vtiahnutie) efekt, vid’ obr. 21.

Tato metdda je obzvlast’ vhodnd pre hodnotenie vlastnosti tenkych vrstiev, ako aj
systémov tenka vrstva-substrat. Umoznuje nielen hodnotenie zédkladnych charakteristik ako
je tvrdost’ a modul pruznosti ale pomocou d’alSich vypoctovych modelov a metod merania
hodnotenie napr. lomovej huzevnatosti, stanovit’ unavové vlastnosti, zvySkové napitia

a pod.

Id. elasticky Id. plasticky realny

Indentacna
krivka
]

i voi ]
Profil vpichu o \$/

e L A A

Obr.21 Indentaéné krivky pre idealne elasticky, plasticky a realny material [2].

Analyzou zataZovacej a odl'ahCovacej krivky je mozné urcit’:

- elasticku ¢ast’ deformacnej prace We, ktora urcuje do akej miery material

reaguje vratnou deformaciou na vonkajsie (viac 0sé¢) namahanie;
- nevratnu Cast’ deformacnej prace Wp, ktora poskytuje informacie

0 huZevnatosti a odolnosti voci plastickej deformacii;
- tvrdost’ podl'a Martensa HM, ktora je odvodena zo zévislosti zat'aZenie —
hibka preniknutia a zahfia teda elasticku aj plastickt deformaciu materialu
[66];

- indenta¢nu tvrdost’ H _, ktora je mierou rezistencie voci trvalej deformacii
IT

alebo poskodenia [66];
- kontaktnt tuhost’ S — sklon doty¢nice odl'ah¢ujtcej krivky;

- indenta¢ny modul pruznosti Er.
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K zdkladnym metédam hodnotenia indentacnych merani patri metéoda Olivera
a Pharra [43]. Tato metéda vychadza zrovnice elastického kontaktu a spolu s udajmi
ziskanymi z odl'ahCujucej Casti krivky, obr. 20, stanovuje tvrdost a modul pruznosti
meran¢ho materidlu.

Tvrdost’ podla Martensa je definovand ako pomer skiiSobného zat'azenia F [N]
a plochy povrchu As(h) vnikacieho telesa penetrujuceho za nulovym bodom dotyku a je
vyjadrena v [N/mm?] [66]:

F

M = 10
A (h) (10)

Pre plochu A plati:
A = A(h) = c,.h? (11)

c1 je konstanta zavisld na type indentora. Pre Vickersov indentor, ktory je
najpouzivanejsi, ma hodnotu c; = 26,43, h je hlbka vniknutia indentoru do materidlu. Po
dosadeni dostaneme vztah [66]:

F
M=__m 12
26,43h° (12)
Pre indenta¢nu tvrdost’ plati:
F
Hy =™ (13)
A

Kde Frax je maximalne skisobné zatazenie a Ap je priemet (prieny rez) kontaktne;j
plochy vnikacieho telesa a skisobného telesa uréeny z krivky zat'azenie — hibka vtlacku
a zo znalosti funkcie plochy vnikacieho telesa. Priemet plochy je v prvom priblizeni dany
teoretickym tvarom vnikacieho telesa, pre Vickersov indetor plati [66]:

A, =24,50h; (14)
pre Berkovicov indentor plati:
A, =23,96h’ (15)
Odrahcovaciu krivku je mozné popisat’ zavislost'ou:
F= C(h-hp)™ (16)
F je velkost’ zataZenia, C a m st faktory zavislé na pouzitom indentore.

Oliver aPharr pocitaji kontaktni plochu pomocou stanovenia kontaktnej hibky
medzi indetorom a vzorkou pri maximalnom zat’azeni.
F
h.=h_ —&—™ 17
¢ ™ dF /dh (17)
he je kontaktna hibka, hysx je maximéalna hibka dosiahnuté pri indentacii, Frax j€
maximalna sila, dF/dh je kontaktna tuhost’ a € je konstanta zavisla na geometrii indentora.

Indenta¢ny modul pruznosti Er je mozné vypocitat’ zo smernice doty¢nice sluZiacej
k vypocétu indenta¢nej tvrdosti Hir aje porovnatelny s Youngovym modulom pruznosti.
Medzi indenta¢nym a Youngovym modulom pruznosti sa mozu vyskytovat vyznamné

-36 -



ZapadocCeska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Vlastnosti tenkych vrstiev
Katedra materialii a strojirenské metalurgie Ing. Jarmila Savkova

rozdiely v pripade, kedy indentacna deformacia je sprevadzana efektom “pile-up* alebo
“sink-in“ [66]:

_ 1_(05)2 _ \/;
B = 1) kde E, o (18)
E E,

r 1

kde vs je Poissonov pomer skuSobného telesa, v; Poissonov pomer vnikacieho
telesa, E; je redukovany modul indentaéného kontaktu, Ei modul vnikacieho telesa, S je
kontaktna tuhost, Ap je priemet kontaktnej plochy.

Smernica doty¢nice k odl'ah¢ujucej casti krivky popisuje kontaktnu tuhost
meraného systému [66].

S= dF/dh (19)

Modul pruznosti vyjadruje vntitorny odpor materidlu proti pruznej deformaécii. Je to
konstanta vyjadrujlica linearnu zavislost medzi napédtim a elastickou pomernou
deformaciou v jednoosom tahu. Cim je modul pruznosti vadsi, tym vécsie napitie je
potrebné na vyvolanie pruznej deformécie. Modul pruznosti réznych kovov zdvisi najma
na ich atdmovom objeme, a tym na polohe v periodickej tabul'ke prvkov.

Jednou z moznosti ako ur¢it’ modul pruznosti materialu je statickd skuska tahom
Vv linedrnej Casti diagramu c-¢. Pre malé objemy materidlov nie je tato skuska vhodna,
pomocou metddy vyvinutej Oliverom a Pharrom sa modul pruznosti uréuje z odl'ah¢ovacej

krivky [43].

Niektoré experimentdlne Stidie z oblasti tribologie poukazujii na ddlezitost’
pomeru H/E pre odolnost’ voci opotrebeniu [56 - 59]. Leyland a Matthews [60 - 62] sa
touto problematikou zaoberali podrobne a navrhli pomer H/E ako kI'a¢ovy parameter pre
odolnost’ vo¢i opotrebeniu daného materialu. Vysoky pomer H/E sa vztahuje k pruznej
deformaciu pred plastickou deformaciou a v pripade tribologického kontaktu medzi dvomi
povrchmi s vysSou drsnost'ou ¢isto elasticky kontakt vedie k znizeni opotrebenia [63].
U tvrdych povlakov s podobnymi pomermi H/E tie, ktoré vykazuji niz$ie hodnoty E maja
aj lepsie tribologické spravanie [9]. Podl'a vyskumu prof. Musila su povlaky s pomerom

H/ Er > 0,1 idealne pre aplikacie kde je nutna vysokd odolnost’ voci
opotrebeniu[64 - 65].

Faktory ovplyviiujice nanoindentacné merania.

Bod prvého kontaktu - v praxi sa kontakt medzi indentorom a materialom
stanovuje na zaklade malého narastu sily pri definovanom pribliZovani indentora ku
vzorke, narast sily pre inicidciu zaznamu hibky preniknutia je obvykle stanoveny na 1 pN.
Vysledné merania budu touto poéiatoénou hibkou preniknutia ovplyvnené a je potrebna
nasledné korekcia. Merania ovplyviiuji aj faktory ako tuhost’ pristroja resp. tuhost’ ramu
pristroja.

Tvar indentora - realny tvar indetora je mozné zistit pomocou priameho merania
napr. pomocou AFM alebo SEM. V praxi sa pre korekciu tvarového faktora pouziva
nepriama metdda merania pomocou indentécie s roznou maximalnou silou do materialu so
znamym modulom pruZnosti a Poissonovym ¢islom. Na obr. 22 je porovnanie velkosti
plochy vtlagku pre idealny a redlny indentor. Pri rovnakej hibke preniknutia, skutoéna
plocha kontaktu je vzdy vacsia ako pri vypoctoch s idealnou geometriou indentora [43].
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Kolisanie teploty - ovplyviiuje presné sledovanie il:z'::m ﬁ;:lr;’tlc )
prenikania indentora do materialu. -
/ \ / ratio
10 nm
Efekt pile-up asink-in - pri vnikani indentora do
elastického materialu  je povrch materialu typickym / \ /
spésobom t'ahany do vnutra a dole pod indentor a vznika 50 nm
sink-in efekt. Pokial’ kontakt vyvola plasticki deformaciu, V @ 4:1
moze dochadzat tak isto K vytlatovaniu materidlu a Ry
k vytvaraniu valu okolo vtlatku. Pri plnom plastickom 100 nm \/ \/
kontakte je tento jav zavisly na pomere E/Y ana NV Vi
mechanickom spevilovani materialu. Na obr. 23 je

znazorneny vplyv pile-up asink-in efektu na kontaktnu
plochu medzi indetorom a materidlom a teda na stanovenie
kontaktnej hlbky. Pri efekte pile — up dochadza

Obr.22 Schematické
porovnanie plochy kontaktu
S idedlnym a redlnym indentorom

k nadhodnoteniu meranych hodndt [43].
Sinking-in Piling-up Actual contact arca
a
R —

Indenter cross-sectional area

Obr. 23 Efekt piled-up a sink-in a) v reze b) pri pohl'ade zhora [43].

Pre materidly vykazujice mechanické spevnenie medza klzu narastd s rastom
deformacie. Preto v priebehu nanoindenticie sa materidl v plastickej zone speviiuje
srastom deformacie. To znamena Ze najkrajnejSi materidl plastickej zony, ktory je
momentalne ,,najmaksi*, je citlivejsi na plasticki deformaciu - tzn. plastickd zoéna sa
postiva smerom do materidlu. Zakial' sa material vo vzdialenejSej oblasti od indentora
deformuje, material v blizkosti indetora je vtahovany do materialu spolu s pohybom
indetora

Nerovnost’, drsnost’ povrchu patri k najvyznamnejsim parametrom ovplyviiujicim
nanoindenta¢né meranie. V pripade drsného povrchu dochadza k plastickej deformécii
nerovnosti uz na zadiatku indetaénej skusky, ¢o sposobuje dosahovanie vicsich hibok
preniknutia nez u jednobodového kontaktu u vzorky shladkym povrchom. Toto ma za
nasledok zvidcSenie projekénej plochy atym nasledné nespravne urcenie lokéalnych
mechanickych vlastnosti. Pre odstrdnenie vplyvu drsnosti je potrebne dosahovat’
indentagna hibku viésiu nez je relativna nerovnost’ povrchu.
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4.4.3 Odolnost’ voci opotrebeniu

Trenie je definované ako strata mechanickej energie v priebehu, na zaciatku alebo
na konci relativneho pohybu hmotnych ploch vzajomne sa dotykajucich. Opotrebenie je
trvald zmena tvaru, prip. zmena materidlu na plochach pevnych telies, ktord vznikla
nasledkom trenia a nie zamernou zmenou tvaru alebo materialu [34]. Véac¢Sinou sa trenim
mysli trenie medzi pevnymi telesami. Pri kazdom treni existuje trecia sila, ktord posobi
vzdy proti smeru pohybu.

Trenie moze byt’ definované ako:

- vonkajSie — zahfiia relativne premiestnenie povrchu dvoch materidlov vo
vzajomnom kontakte. Tento druh trenia je charakteristicky vzajomnym ovplyvnenim
vV mieste dotyku, poukazuje na odolnost’ proti relativnemu premiestneniu v tangencidlnom
smere vzhl'adom na plochu kontaktu.

- vnutorné — ak dochadza k relativnemu premiestneniu ¢astic jedného celku.

Pre povrchové inZinierstvo je zaujimavy prvy sposob trenia - externy. Z pohladu
miery opotrebenia je mozné rozdelit’ trenia na:

- degradacné - vo vicSine praktickych aplikacii, spojené s menSim alebo
vacSim stupnom poskodenia trecich povrchov, sprevadzané vysokou intenzitou
opotrebenia

- nedestruktivne — vyskytuje sa v $pecialnych pripadoch ako je zabeh, prvy
kontakt - ako dosledok tzv. selektivneho premiestiiovania materialu. V tychto pripadoch je
intenzita opotrebenia podstatne mensia ako u degrada¢ného opotrebenia.

Z pohl'adu relativnej rychlosti trecich povrchov je mozné rozdelovat’ trenie na :

- statické - trenie medzi dvomi Castami vo vzdjomnom kontakte, ktoré
nemeni ich relativne polohy; vyjadruje silu, ktord musi byt prekonana na inicidciu
relativneho pohybu tychto telies,

- kinetické — trenie medzi dvomi €astami, ktoré st vo vzdjomnom relativnom
pohybe; vyjadruje silu, ktora musi byt’ prekonana na udrzanie pohybu tychto telies.

Trenie je komplexny proces, ktory ovplyviuji:

- mechanické a fyzikélne vlastnosti materidlu meranej vzorky, stav a kvalita
povrchu vzorky,

- okolité prostredie (vlhkost, teplota) a pritomnost’ lubrika¢ne;j latky,
- teplota povrchu vzorky,

- pocet cyklov, resp. doba trenia,

- relativna rychlost’ pohybu medzi povrchmi,

- zat'azujuca sila [17].
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Tribologicky systém je mozné riesit bud’ z pohladu ,,makromodelu® alebo
»mikromodelu®, pricom oba modely sa mo6zu navzijom prelinat. ,,Makromodel" stvisi
s napatim, ktoré spdsobuju deformacie (plastické i elastické) pozdiZ celého tribologického
kontaktu. Tieto tkazy prebiehaji v rdde mikrometrov az do velkosti jedného milimetra.
Z pohl'adu ,,mikromodelu* sa triboldgia zaobera napitiami, spdsobujicimi praskliny a ich
zvySovanie pocetnosti. Tieto javy prebiehaju v radoch mensich ako 1 um. [17].

Opotrebovanie je najcastejSie hodnotené ubytkom objemu Wo. NajcastejSim
opotrebenim je abrazivne, ktoré pokryva 80 - 90% vsetkych tribologickych opotrebeni.
[45].

Tenkd oteruvzdorna vrstva zlepSuje okrem iného i ochranu proti abrazivnemu
poskodeniu od tvrdého protikusa alebo jeho tvrdych tlomkov, je teda obzvlast vhodna pre
aplikacie zahfiiajuce abrazivne a erozivne opotrebenie. Doposial’ najuspesnej$imi vrstvami
st titan nitridové a titan karbidové vrstvy a ich varidcie. AvSak pri kontakte s niektorymi
materidlmi vykazuji vysoky koeficient trenia. V sucasnosti sa do popredia dostavaji
progresivne vrstvy tvorené nanokryStalickymi a multivrstvovymi systémami i vdaka
svojim tribologickym vlastnostiam [17].

Adhézne opotrebenie

Adhézne opotrebenie je charakterizované oddel'ovanim a premiestiiovanim Castic
materialu pdsobenim medziatdmovych sil, uplatitujucich sa medzi stykovymi plochami
sucasti, ktoré su v relativnom pohybe.

Pdsobenim normalovych sil sa vrcholy nerovnosti povrchu plasticky deformuju,
atdmy oboch povrchov st v tesnom styku a tvoria sa mikrospoje. Pri relativnom pohybe
povrchov sa mikrospoje porusuju (obr. 24). Plastickou deformaciou sa povrchové vrstvy
materialu spevnia. Preto oddel'ovanie nenastava v mieste povodnych stykovych povrchov ,
ale vo vnutri jedného z materidlov a dochddza k prenosu Ccastic z povrchu jedného
materialu na povrch druhého [34].

O) P b) lP

Detached
particle

Obr. 24 Princip mechanizmu adhézneho opotrebenia [24].
PoruSenie nastdva na rozhrani spevnenej vrstvy a zdkladného materialu Smykom.
Intenzita opotrebenia je tmerna afinite medzi materialmi v kontakte.
Abrazivne opotrebenie

Abrazivne opotrebenie je charakteristické oddel'ovanim castic a poskodzovanim
funkéného povrchu ryhovanim a rezanim tvrdymi €asticami, ktoré su volné alebo viazané
Vv protikuse, vid’ obr. 25 [34].

Pri ryhovani a rezani tvrdymi Casticami moéze ist o dva pripady opotrebenia.
V prvom ide o interakciu dvoch telies - Castice a funkény povrch. V druhom pripade ide o
interakciu troch telies — castice, funk¢ény povrch a medzivrstva (lubrikant, oxid). Ak sa
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tvrdé Castice vtlacia do mdkkého materidlu a svojimi vystupkami ryhuja tvrdy protikus,
dochadza k va¢siemu opotrebovavaniu tvrdého materialu ako makkého [34].

Zakladnymi faktormi ovplyviujucimi rozsah opotrebovania su:
- relativna tvrdost’ abraziva a opotrebovavaného materiélu,
- velkost’ a tvar Castic abraziva,

- Struktara opotrebovavaného povrchu.

Abrazivne opotrebenie je dominantné pri suchom treni. V pripade kvapalinového
trenia abrazivne opotrebenie nastane len ak Ilubrikant obsahuje abrazivne Ccastice.
Abrazivne opotrebenie zavisi na druhu, Struktire a vlastnostiach zaberajucich materidlov.
Vicsinou s rastom tvrdosti dochadza k rastu abrazivnej odolnosti kovov a zliatin.

Hookmy: i | - udrzanie povodného stavu trecich

N elementov v kontakte (elasticka deformacia)
»//\A

Il - tvarova zmena trecich povrchov
(plasticka deformacia)

11

Il — oddelovanie twlomkov jedného
z trecich povrchov (strih, vytrhnutie)

a) vtlacanie

b) tvarnenie

¢) zliabkovanie
7

d) Smykanie

Obr. 25 zakladné modely abrazivneho opotrebenia [34].

Faktory ovplyviiujuce koeficient trenia
Vplyv teploty na koeficient trenia

V priebehu relativneho pohybu dvoch povrchov sa uvolfiuje mnozstvo tepla, ktoré
spdsobuje zvysenie teploty aj v pripade, Ze sila a rychlost’ pohybu su relativne malé. Teplo
vytvorené v dosledku trenia sa rozklada po povrchu trecej plochy, jeho koncentracia je na
vrcholkoch nerovnosti. Toto mdZe viest’ k narastu teploty aZ do bodu topenia materidlu
a lokélnej transformacie Struktiry, zmene vo vnatornom napéti alebo ku vzniku miestneho
mikrozvaru. Teplota povrchu zavisi na pritlacnej sile a rychlosti posuvu, takisto ako na
tepelnej vodivosti a koeficiente trenia. Vznik tepla je samourychl'ovaci proces, nakolko
narast trenia a adhézia na lokéalne zahriatych miestach mikrospojov spdsobuje zvySovanie
tepla. Toto zase vedie Kk rastu po¢tu mikrozvarov a vedie ku zadieraniu alebo ku spojovaniu
dvoch pohybujucich sa povrchov [34].

Vplyv hrubky povrchovej vrstvy a mnoZstva makrocastic

[ 24

Hlavne pri vacSich zataZeniach je Uc€inok hribky vrstvy na koeficient trenia
zanedbatelny. Iba v podmienkach vel'mi nizkeho zataZenia bol pozorovany nérast
koeficientu trenia s absolutnou hodnotou hrubky tenkej vrstvy. Daleko va¢si vyznam ma
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mnozstvo makkych, predovSetkym titanovych makrocastic. Ak je ich mnozstvo také
vyrazné, aby boli splnené podmienky pre vytvorenie suvislej vrstvy titanu v tribologicke;
stope, iniciuje sa vznik tzv. viaznucej vrstvy, ktora spOsobi narast koeficientu trenia.
Po odstraneni tejto vrstvy pri pokracovani skusky dojde opat’ k znizeniu koeficientu trenia
[17].

Vplyv drsnosti povrchu

Drsnost’ ma vel'mi nepriaznivy vplyv na tribologické opotrebenie. Pritomnost’
nerovnosti spdsobuje rapidny narast abrazivneho a adhézneho opotrebenia [34]. Pre tenké
vrstvy mdze byt drsnost’ povrchu zanedband vtedy, ak je podstatne nizSia nez hrabka
vrstvy. Defekty na funkénych plochdch mézu posobit’ ako koncentratory napétia pri
mechanickom i tepelnom namahani. [17].

Metody zistovania tribologickych vlastnosti

Metddy zistovania tribologickych vlastnosti je mozné rozdelit podla druhu
vzajomného pohybu skumaného systému a pdsobiaceho telieska, sposobu styku
a geometrického tvaru telieska. Jednou z najcastejSie aplikovanych metdd zist'ovania
tribologickych vlastnosti je ,,Pin-on-disc* test [16,41,47,48,49,50]. Svojou podstatou sa
tato skuska vel'mi priblizuje skiiskam trvanlivosti reznych néstrojov. Z hl'adiska namahania
systému tenkd vrstva-substrat pre nastroje na tvarnenie sa ako vhodnejSia alternativa javi
dynamicka metdda hodnotenia opotrebenia, tzv. ,,DIWT* (Dynamic Impact Wear Test)
[14,49]. V literatare st dalej uvadzané ,,Cylinder-on-cylinder test [50,51] a ,,Load-
scanner test [50, 52]. Porovnanie vysledkov hodnotenia tribologickych vlastnosti
pomocou metod ,,Pin-on-disc* test, ,,Cylinder-on-cylinder* test a ,,Load-scanner test pre
rozne typy povlakov deponovanych na oceliach VANADIS 6 a WEARTEC (z produkcie
Uddeholm Tooling AB) je uvedené v [17, 46].

Z hodnotenia vyplynulo, ze z porovndvanych troch metdéd je pre hodnotenie
tribologického sprévania systému tenka vrstva-substrat u ndstrojov na tvarnenie pre pracu
za studena najvhodnej$ia metoda ,,Load-scanner” test (vyuziva vzajomny pohyb dvoch
valcov s priemerom10 mm a dizkou 100 mm navzajom orientovanych pod uhlom 90°C pri
naraste pritlatnej sily od 30 do 1300N - rychlost pohybu valcov bola 0,01 m/s). Tato
metdda umoziiuje porovnanie roznych substratov, ich konecnej povrchovej Upravy
a spracovania v podmienkach rastuceho trenia, prenosu materidlu a velkosti kritického
zat'azenia pre inicidciu poruSenia povlaku. Pin-on-disc konfiguracia je z uvedenych troch
metdd najjednoduchSia, avSak limitovand pouzitim vzdy jedného fixného zat'azenia
a istymi obmedzeniami pri posudzovani charakteru opotrebenia povrchu v oblasti stopy.
TaktieZ je pomerne ¢asovo narocna [17].

Vysledky testu opotrebenia mézu byt znazornené aj v podobe miery opotrebenia
v zavislosti na vzdialenosti. Takéto zdznamy mozu vykazovat nelinearnu zéavislost’ v Casti
drahy avinej casti linedrnu zavislost. Takéto spravanie zahffia pociatocny proces
odstrafiovania vrstvy, prenos medzi oblastami s rozdielnym dominantnym mechanizmom
opotrebenia a pod. Rozsah tychto nelinearnych casti zavisi na vlastnostiach skiimaného
systému, materialoch, podmienkach testu

Miera opotrebenia v kazdom systéme bude zavisiet na mnohych podmienkach ako
je pouzitd sila, pristrojové charakteristiky, rychlost, dlzka, prostredie a materidlové
vlastnosti [53].

Pri skuto¢nom kontakte sa v rovnakom ¢ase uplatiuje viac nez jeden z uvedenych
mechanizmov.
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5 Delenie materialov

Strihanie je jedna z najstejSie pouzivanych operacii v strojarskej vyrdbaZziva
sa pri priprave polotovarov na vystrihovanie hotdvyystrizkov alebo ako pomocna
operacia pri vyrobe strojarskych vyrobkov. Je techtelogicka operacia, pri ktorej
pdsobenim vonkajSich sil dochadza k postupnémuo aéiasnému odd®vaniu casti
materialu v striznych néastrojoch pdzdrivky strihu.

Medzi zakladné operacie strihania padCSN 22 6001 patria: dierovanie,
ostrihovanie, vystrihovanie, prestrinovanie, nasivanie, pristrihovanie, presné
vystrihovanie, pretrhavanie a vysekavanie

Strizny proces je mozné rozdeha tri zakladné fazy:

a) pruzna faza — na datku pbsobenia strizného nastroja na strihany mdhte
vznika v materiali pruzna deforméacia do okamihuj keapatie v mieste strihu dosiahne
hodnotu medze kizu Re, tato f&4ai 5 — 10 % hrabky strihaného materialu,

b) tvarna faza — po prekieni medze klzu Re v mieste strihu sa napéatie zgydoi
medze pevnosti v Smyku, tato fadai 10 — 25 % hrabky strihaného materialu

c) faza porusenia — po prekemi napatia na medzi pevnosti v Smyku vznikaju v
strihanom materiali mikroskopické a neskdor makrasilcé trhliny smerujuce po
sklzovych rovinach, spésobujice oddeletasti materialu

Strihanie sa mdZe realizavaa studena alebo za tepla. Za studena sa strihaju
makké materidly a plechy. Strihanie za tepla sazpp@aupri strihani materialov o vyssej
pevnosti a v&ich prierezov. StrilamdZzeme rovnobeznymi nozmi, sklonenymi nozmi,
kruhovymi noZmi (obr. 26, 27) alebo strihadlami.

Zakladnym procesom, pri ktorom sa pouzivaju koug noZe suU operacie
orezavania arozrezavania plechov. Ko#¢ noznice su hlavhou &gou systémov
ru¢nych alebo automatickych rozrezavacich alebo osedék noznic.

Rozrezavacie noznice stc¢ané na orezanie vstupného pasa a jeho ipoed
delenie na pasy pozadovanej Sirky. Pri strihamhaterial oddeuje Smykovym pbésobenim
dvoch noZov. Tento spdsob delenia sa preto pouytivanakkeé tvarne materialy mensich
hribok. Tato operacia v lisovniach sa pouziva npragvu polovyrobkov (strihanie tabu
plechov na pasy, rozdelenie zvitkov na tabule,hatrie profilov), na vystrihovanie
predliskov kdalSiemu spracovaniu a pod. Pas prechadza medzolkigki dvojicami
rotatnych nozov. NozZe sa @@u tak, Zze ich obvodova rychtoge zhodna s rychlosu
pasu. Vdia a prekrytie noZzov zodpoveda hrubke spracovavapébo. Oba orezané &
okraje pasu su odvedené do Srotovacich noznic. [75]
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Orezavacie noznice su d&@né na
| orezavaniu vstupného pasu v prie
@8 deliacich alebo kombinovanych linkach.
' Su rieSené ako dva samostatné strizné
mechanlzmy v ktorych su uloZzené
|\ rot&né noZe. Strizny mechanizmus je
nastavitény na pozadovanu Sirku plechu
S garantovanou presnasl vystupnych
polotovarov.

Obr. 26 Orezavaci proces

Obr. 27 RozloZenie tlakovych sil v zabere pri sinihkotiovymi nozmi [75, 76]

Za predpokladu Ze su oba kruhové noze rovnakekmneru, tak pre plochu ktora
ma by’ oddelena plati:

_ 2
5=S*(=SU) oSIK _ o kg S (20)
2 2[iga 41ga

Sila R ktor4 pésobi v smere pohybu plechu tahuje materidl medzi koté
uréime z rovnosti momentov sil § mementami striznych sil.

F, f, GSina = F, [t, [tosa

(21)
F,=F ga
Kruhové noze maju rovnaky polomer =pE R, = R
Celkova praca:
A=20F [ =2[F dga L
: 19 (22)

Fl = Fsti

L ... celkova dZka strihovefiary
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Uhol a urgime zo vrahu:

cosa = (23)

D; ... priemer kotdového noza

A ... presah nozov [75, 76]

Zivotnog® kotl&ovych noznic sa duje na zaklade vizualnej kontroly striznej
plochy. Za predpokladu, Ze si podmienky striznétoegsu nastavené spravne, dochadza
pri opotrebeni striznej hrany k zhorSeniu kvalityzsnej plochy. Tento parameter je mozné
hodnott’ okamzZite a na mieste rozhodnal zastaveni strizného procesu a vymene noznic.
Cim nedochéadza k zhorseniu kvality polotovarov aliehaznehodnoteniu.

Na kvalitu striznej plochy méa najgsi vplyv vekos® striznej véle.Dalej ju
ovplyviiuje ostrog striznych hran a ich vzajomny sklon. V neposleduie zavisi kvalita
striznej plochy na kvalite strihaného materiélu.

VSeobecne sa strizna plocha sklada zo Styroch pi@tbbr. 28.

1 —zaoblenie vstupnej hrany
plechu - 6% plochy

2 —zatlatenie noza az do

< v W vzniku trhliny — 10%
T 24— 3 —vlastna strizna plocha

- 80%
4 — zatl&enie spodného noza
- 4%

Obr. 28 strizna plocha [76]

PretoZzetag’ 3 tvori priblizne 80 % striznej plochy, je pre pdenie kvality striznej
plochy charakteristicka.

Trhliny ktoré postupuju od ostria oboch noZzov satavaju uprostred deleného
materialu. Tym vytvaraju strizna plochu. Trhliny semusia vzdy stretavasvojimi
¢elami. Na povrchu striznej plochy potom vznika batalebo sa tvori trieska. Triesky sa
zhromad'uju pod miestom strihu a ak sa dostani medzi pgligbusa nastroje mdzu
spbsobi problémy. U anizotropnych materialov maju na kwaBtriznej plochy vplyv aj
vmestky. V mieste ich zvySeného obsahu moéZzu vZnlikdSie smykove trhliny. [75, 76]
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6 Nikel a jeho zliatiny

Nikel je strieborno - biely tvrdy a kujny kov. Vippde sa vyskytuje v kombinacii
so sirou v minerali milerit, s arzénom v minerdkelin (obr. 29) a s arzénom a sirou v
minerali nazyvanom niklovy lesk. Nikel je univemaglprvok a vytvara zliatiny s ¥8inou
kovov [78, 79].

Obr. 29 nikelin [77]

Z&kladné vlastnosti niklu [79]:

KrysStalova Struktura Kubicka, ploSne centrovana
Hustota 8,908 kg/dm

Tvrdog’ 4,0 (Mohsova stupnice)
Magnetické spravanie Feromagneticky

Teplota tavenia 1455 °C (1728 K)
Elektricka vodivog 1,4 x 107 S-nt

Merny elektricky odpor 69,3(.m

Tepelna vodivas 90,9 W-m*-K™*

Niklové zliatiny maju Siroké uplatnenie v automalvidm, leteckom a kozmickom
priemysle, stavebnictve chemickom priemysle a sdekte. Nikel akodisty prvok sa
pouzivaju na legovanie oceli, pri vyrobe zliatinZzeleznych kovov, antikoréznych
povrchovych Upravach adat[78, 79].

Zliatiny niklu je mozno rozdefido niekdko zakladnych skupin:

a) technicky nikel a nizkolegovany nikel

b) Ni-Cu zliatiny

C) Ni-Mo zliatiny

d) Ni-Cr zliatiny

e) Zliatiny so zvlastnymi vlastndami — magnetickymi a fyzikalnymi
f) Niklové superzliatiny
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Komerne cisty alebo nizko legovany nikel ma’aka svojim vlastnostiam Siroké
pole pouZitia v rozmanitych oblastiach priemysldavne v chemickej vyrobe. Pri
porovnavani ostatnych beznych kovov ma nikel miasmu odolno$ voéi rozlicnym
redulkénym chemikaliam a ma Stkovla koréznu odolnasvai Zieravym luhom. Pokia
porovname komene ¢isty nikel s niklovymi zliatinami, maisty nikel vysSiu elektricku
vodivog’. M& vysoku Curieho teplotu a dobré magneto&tigkvlastnosti. Typicka oblés
pouzitia ¢istého niklu v elektrotechnickom alebo elektronickg@riemysle su siiastky
batérii, tyratrony, magnetostiiké mente a elektrody s iskriskom. Tepelnd vodivos
cistého niklu je taktiez relativne vysoka, tieto ekmosti sa vyuzivaju pri stavbe tepelnych
vymennikov. \@aka vysokej kor6znej odolnosti a schopnosti dosiéilmysokého lesku sa
nikel pouziva v potravinarskom priemysle a pri \ggoumelych vlakien. Nikel sa taktiez
vyuziva pre platovanie menej la€htilych kovov, pretoze moézZe rhaelativne mald
hodnotu spevnenia, spdsobenu tvarnenim za studiefeka tymto vlastnostianiahkej
obrobiténosti a vynikajucej zvaritmosti je nikel ceneny ako jeden z najlepSich
technologicky spracovateych kovov.

Prva niklova zliatina, ktor4 bola objavena v rok@03, sa skladala priblizne z
dvoch tretin niklu a jednej tretiny medi. Tietdatiny sa dodnegasto pouzivaju a zliatina
MONEL 400 je ekvivalentnou zliatinou vysSie uvedenéZliatiny nikel — mé& ponukaju
podstatne vysSiu pevndsiez kometne cisty nikel pri zachovani pévodnejaznosti.
Zliatiny MONEL maja vémi dobrd kor6éznu odolndsv Sirokom rozsahu agresivnych
prostredi. Tepelna vodivosMONELu je nizSia nez vodivéskomeene cistého niklu, ale
aj napriek tomu je vyrazne vySSia nez tepelna wamdiniklovych zliatin, ktoré obsahuju
vySSie percento chréomu alebo Zeleza. Zliatiny MONE&jU lepSiu koréznu odolnbsez
komeckne cisty nikel vai kyseline sirovej, kyseline fluorovodikovej, 'smke a vode.
Zliatiny sa pouzivaju pri moreni oceli v kyselindrosej, pri alkalacii kyseliny
fluorovodikovej v priebehu rafinacie ropy, pri mamiacii so stankou v procese vyroby
chloridu sodného a taktiez v pripadedkg kov vystaveny pdsobeniu morskej alebo
sladkej vody. Zliatiny MONEL s&asto pouzivaju na vymenniky tepla, pretoZze majaiob
tepelnu vodivos a odolnos voci kordzii. Zliatiny nikel — mé st rovnako nepostradéie
ako kometne cisty nikel, hlavne pre \eni dobru zvariténog’ a tvarniténog’. Zliatiny
nikel — mel’, ktoré modzu by precipit&ne vytvrdene, maju vysokl pevmosa dobru
opracovaténog’.

Zliatina nikel — chrom

Zliatiny tohto typu maju spolmy zaklad v zliatine nikel — chrom, predstavuje
Siroka oblas zliatin, ktoré sa liSia svojim chemickym zloZen&wlastnogami, obr. 30.
Tieto materialy maju Jéni Siroké pole pouzitia. Kombinacia niklu a chromauySuje
odolnog voci oxidacii, nauhléovaniu adalsim formam vysoko teplotnych napédani.
Zliatiny vSak nekrehnua ani pri kryogénnych tepldtagri stredne vysokych teplotach maju
vyhovujlicu pevnas medzu Unavy a za vysokych teplét maju vynikajpewnos vodi
teceniu.
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Obr. 30 Fazovy diagram Cr - Ni

Dvojkovova charakteristika systému nikel — chromuje&siny zliatin skvalithena
prisadamid’alSich prvkov. Niektoré zliatiny su legované hlionik, titanom a nidbom.
Dalsie obsahuju kobalt, niealebo volfrdm — tieto legry kiuzvy3uji pevnas alebo
odolnos voci kordzii. Vo vasine pripadov maju tieto legovacie prvky vyraznyyvma
vlastnosti zliatin. Zliatiny mézu tiez obsahdvzelezo ako legovaci prvok, jeho mnoZzstvo
sa pohybuje v rozmedzi od 1% do 20%. Vplyv Zelezaysledné vlastnosti zliatin nie je
tak vidite’ny ako u vySSie uvedenych legovacich prvkov. P&Eraké rozmedzie vlastnosti
zliatin, ktoré je dané premenlivymi viastiami pod’a typu legovacich prvkov, preduge
tieto materidly k pouzitiu vo Veni Sirokej oblasti pouZzitia. Tieto zliatiny je mca&pouzf
ako v procese tepelného spracovania kovov alebamickem priemysle rovnako, ako
v najnarénejSich podmienkach sfmvacich turbin, vesmirnych dopravnych prostriedkov,
alebo v jadrovych elektraach.

Zliatina nikel — zelezo - chrém

Zliatiny tohto typu su zaloZené na trojnom systamiesl-Zelezo—chrom, obr. 31.
Niektoré zliatiny ale neobsahuji chrom (zliatiny nsendim koeficientom idkovej
roztaznosti) a jedna zliatina (ALLOY MA 956) neobsahujéel. Niektoré zliatiny
obsahuju molybdén a nfepre zvySenu odoln@svaci kordzii a prisady hlinik, titan alebo
nidb pre dosiahnutie vysSej pevnosti tepelnym spracim.
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Obr. 31 Fazovy diagram Cr — Ni - Fe
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VSeobecne sa tieto zliatiny liSia od zliatin NIMGIN(vid” str. 49) niZSim obsahom
niklu, vy88im obsahom Zeleza a vy5Sim obsahom ahrdiratiny nikel-Zelezo—chrom su
charakteristické dobrou kor6znou odoltms v prostredi s obsahom vody a vynikajucou
pevnosou a odolno®ou vaii kordzii pri vySSich teplotach v atmosférickom giredi.
Vysoky obsah niklu dava tymto zliatinam lepSiu kord odolnog nez su nerezové ocele,
zliatiny su odolnejSie w trhlinkovej korézii zvlas v prostredi s chloridmi. Vysoky obsah
chromu zvySuje odolndsvoéi oxidathému prostrediu za vysokych teplét, kombinacia
nikel-zelezo—chrom zlepSuje lomovu pewuhoZliatiny salahko opracovavaju a preto
maju Siroké pole vyuzitia, napr. zariadenia vystevgysSim teplotam, pece pre pyrolyzu,
parné generatory a oplastenie pre vysoke teploty.

NIMONIC zliatina nikel-chrom a zliatina nikel-chrém —kobalt

Zliatiny NIMONIC su bu zliatiny nikel-chrom alebo nikel-chrom—kobalt,
vlastnosti vaSiny zliatin st ale ovplyvnené prisadou Zeleza, yimbénu, titanu alebo
hlinika.

VacsSina zliatin je schopna precipiteého vytvrdenia, ktoré je hlavnym faktorom
pre zlepSenie mechanickych hodnét. Medzi vynikajdestnosti zliatin NIMONIC patri
ich vysok& pevnasa odolnos vo¢i kordzii pri vySSich teplotach. Kombinacia niklu a
chromu dodava vybornu odolnbsvoci vysokoteplotnému prostrediu s plynnou
atmosférou. Zliatiny si udrZuju vysoku pevrios klze pri vysSich teplotach a maju
vynikajuce vysledkyc¢o sa tyka téenia materialu. Vyvoj zliatin NIMONIC a vyvoj
leteckych spkovacich turbin boli dve subezné udalosti, ktoréaazajom ovplyiovali.
Prvé Whittleove prototypy spavacich turbin pozadovali Ziaru pevny material édajuci
oxid&cii pri vysokych teplotach. Tato poZiadavkahjavne dblezity pre turbinoveé lopatky
a preto bolo niekiko zliatin typu NIMONIC vyvinuté zvl&s pre tento Gel. Dnes sa
zliatiny typu NIMONIC beZne pouZivaju pri vyrobeabpvacich turbin ako pre rataé,
tak pre stacionarne &astky. Akokdvek je vyvoj zliatin NIMONIC pre potreby
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spdovacich turbin uz ukaeny, pre vynikajuce vlastnosti zliatin sa pouZivdgdnes
v mnohych priemyselnych odvetviathdskejé¢innosti. PouZivaju sa v letectve, jadrovych
reaktoroch, motoroch s vnatornym $peanim, zariadenia pre tepelné spracovanie kovov.

NILO zliatina nikel-zelezo

Zliatiny NILO su zliatiny nikel-Zelezo. Prisada hikma ve’ky vplyv na dzkovu
roztaznos Zeleza, preto je u tychto zliatin mozné pozotouzé koeficienty t¢kovej
roztaznosti nez u ostatnych kovov.
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Obr. 32 Fazovy diagram Fe - Ni
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Niektoré zliatiny nikel-zelezo maji kmi mali hodnotu ttkovej rozaznos,
pripadne koeficient je linearny v istom rozsahuldepZavislos zmeny dzkovej
roztaznosti, spésobené niklom, po prvy kratiluirancuzsky fyzik C.E. Guillaume v roku
1896. Najnizsiu hodnotu {zkovej rozaznosti ma zliatina s obsahom 36% niklu
(NILO 36). Tato zliatina ma takmer konStantné rogmeocas normalnych atmosférickych
teplotnych zmien. Vy33i obsah niklu ma za nasledikiu dzkova rozaznos, pomocou
obsahu niklu v zliatine je mozné defindvgej hodnotu é¢kovej rozaznosti. Zliatina
prejavuje linearnu raaznos az do istej teploty, ktora sa ozoge ako bod zvratu. Tato
teplota sa posuva k vysSim hodnotam v zavislostilsdhu niklu. Zliatiny nikel-Zelezo su
feromagnetické a body zvratu su zavislé na Curiete@ote zliatiny. Oblas pouzitia je
pre presné meracie pristroje, meracie etalony,z@ravoch kovu do skla, ako nadrze
a potrubia kryogénnych latok. Specialne oblasti Zit@u tychto zliatin st privody
polovodiov.
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7. Ciele prace

Cielom prace je preskimanie zavislosti medzi depozi¢nymi parametrami,
Struktirou a mechanickymi vlastnostami TiAlISiN vrstiev deponovanych katédovym
oblukovym naparovanim na oceliach pre pracu za studena a obrdbanie a odporucenie
optimélnej kombinacie pre konkrétnu aplikaciu. Skiimané vrstvy sa v praxi najcastejSie
pouzivaji na nastrojoch pre vysokorychlostné obrabanie, strihanie a odlievanie za
vysokych teplot.

Préca je rozc¢lenena na tri etapy: prva etapa bola zamerana na vyber oceli pre pracu
za studena a vysokorychlostné obrabanie, druha ectapa bola zamerana na hodnotenie
TIAISIN vrstiev s roznym obsahom Si a r6znym pomerom Al/Si a posledna, tretia etapa
bola zamerana na podrobné preskimanie Struktirnych a mechanickych vlastnosti, na
zaklade vysledkov ziskanych v druhej etape, zvolenych systémov tenka vrstva — substrat.

1. Etapa - bola zamerana na vyber vhodnych oceli pre depoziciu tenkych vrstiev.
Ocele boli vybrané zo suboru oceli pre pracu za studena ponukanych komerénymi
firmami Boehler a Uddeholm. Ide o ocele vysokopevné, mikrolegované, ktoré
ponukaju vyborné vlastnosti pre obzvlast namahané nastroje. Na zaklade idajov od
dodavatela bolo zvolené vhodné tepelné spracovanie pre zvolené ocele. Tepelné
spracovanie bolo nasledne overené pomocou merania mikrotvrdosti, hodnotenim
mikroStruktiry a pomocou rtg. difrakcie bolo hodnotené fazové zlozenie.

2. Etapa - podla zvolenej matice depozi¢nych parametrov napédtie na Si a Ti/Al
katode (50 alebo 120 V), predpitie na vzorke (20 alebo 80 V) atlak plynov
v komore (13 alebo 50 Pa) bolo deponovanych 8 vrstiev TiAISIN s roznym
pomerom Al/Si a sréznym obsahom Si. VSetky vrstvy boli deponované na
rovnakom substrate (CSN 19 830) z dovodu eliminacie vplyvu vlastnosti substratu
na hodnotenie vrstiev. Na tychto vzorkach boli uskuto¢nené orientacné analyzy pre
ziskanie podkladov pre vyber zaujimavych vrstiev na podrobné hodnotenie
Struktary a vlastnosti. Na vrstvdch deponovanych podl'a zvolenej matice
depozi¢nych parametrov bolo hodnotené:

- chemické zlozenie vrstiev pomocou rtg. fluorescencie a GDOES analyzy,

- Struktlra vrstiev pomocou rtg. difrakcie,

- drsnost’ a stav povrchu po depozicii pomocou profilometrie, elektronove;j
a optickej mikroskopie,

- tvrdost’ a modul pruznosti deponovanych vrstiev pomocou nanoindentacnych
metod.

Na zéaklade vysledkov analyz v tejto etape boli deponované vybrané tri
vrstvy TIAISIN, na vybrané dve ocele pre pracu za studena, podla konkrétnych
depozi¢nych parametrov, pre podrobné hodnotenie Struktiry a vlastnosti tenka vrstva —
substrat
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3. Etapa bola zamerana na podrobné hodnotenie vybranych systémov tenka vrstva —
substrat. Zvolené systémy boli charakterizované pomocou:

profilometrie — drsnost’ povrchu,

elektronovej mikroskopie - stav povrchu po depozicii, po¢et makrocastic,
rtg. difrakcie - Strukttra vrstiev,

GDOES analyzy - chemické zloZenie vrstiev,

nanoindentacie - tvrdost’ a modul pruznosti vrstiev,

metody pin-on-disc - tribologické vlastnosti zvolenych systémov tenkd vrstva-
substrat

V spolupraci s komerénou firmou (Kovohuté¢ Rokycany) boli vrstvy odskasané
Vv prevadzke pri ostrihdvani tenkych plechov. Bola hodnotend Zivotnost
povlakovanych koti¢ovych noznic v porovnani s nepovlakovanymi a mechanizmus
porusenia vrstiev.

Na zéklade vysledkov bola doporu¢end kombinacia vrstvy a ocele pre zvySenie
produktivity a znizenie nakladov.
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8. Experimentalna cast’

8.1 Material substratu

Ocele vhodné pre pracu za studena boli vybrané na zaklade tidajov v katalégoch
komer¢nych firiem. Podl'a kritérii ako je tvrdost’ po tepelnom spracovani, odolnost’ voci
opotrebeniu, teplota popuisStania a tvarova stalost’ boli vybrané dve ocele od firiem Boehler
a Uddeholm. V oboch pripadoch ide o ocele vysokopevné, mikrolegované, ktoré ponukaju
vyborné vlastnosti pre obzvlast' namahané nastroje, a to konkrétne Vanadis 4 a Sverker 21.

VANADIS 4 Extra SuperClean (V) je ocel pre pracu za studena vyrabana
praskovou metalurgiou. Tato Cr-Mo-V legovana ocel’ poskytuje vynikajiicu kombinaciu
odolnosti voc¢i opotrebeniu a huzevnatosti. V4 je charakterizovand velmi dobrou
htzevnatostou, vybornou odolnostou proti abrazivnemu aj adhezivnemu opotrebeniu,
vel'mi dobrou rozmerovou stalost’ou po kaleni a popustani a vysokou pevnostou v tlaku.

Vyroba nastrojov z vysokolegovanych oceli prinaSa problémy pri opracovani
a tepelnom spracovani, najmé v porovnani s nizkolegovanymi ocelami. Vyvojovy stupen
PM Super Clean predstavuje ocel’ s redukovanym mnoZstvom necistot a s mikroStruktirou
tvorenou jednak velmi jemnymi ajednak velmi tvrdymi karbidmi bez segregacii
(u konvenénych oceli je mikroStruktira charakteristickd pomerne hrubymi karbidmi ako aj
segregaciami).Velkou vyhodou V4 ocele je rozmerova stalost’ po kaleni a poptstani, ¢o ju
robi zvlast vhodnou pre depoziciu tenkych vrstiev apre aplikacie uktorych su
dominantnymi problémami adhézne opotrebenie s dorazom na huzevnatost’ nastroja na
tvarnenie mikkych materidlov. Chemické zloZenie ocele v hmotnostnych % je uvedené
v tab. 1.

Tab.l Chemické zlozenie ocele VANADIS 4 v hm. % [80]

Prvok C Si Mn Cr Mo \Y

obsah v %hm 1,4 04 0,4 4,7 3,5 3,7

Austenitizacnd teplota sa pohybuje

v rozmedzi 940-1150°C (predohrev pri 600- Harness HAC Retained austenite 3
700°C) v zavislosti od pozadovanej tvrdosti :: 1150°C {21 00°F

po popustani (obr. 33). Pocas austenitizécie je 82

nevyhnutné chranit povrch nastroja pred 50 ot Fp— L as
oduhlicenim a oxiddciou. Pre optimalnu :: o e W
huzevnatost ma byt  ochladenie ¢o . [ =
najrychlejSie, pritom vSak treba zohladnit 52 ‘-'4,. =
velkost’ deformdacie. Popustanie sa odporuca o ";‘ﬂﬁsﬁlﬂm :;
vykonat’ ihned’ po dosiahnuti teploty 50-70°C, o S.l_‘“r 5
minimalne dvojnasobné s medziochladenim o o —— il
na teplotu miestnosti. Popustanie v teplotnom =0 240 a3 1020 mo
rozsahu 470-520°C sa neodportca z dévodu TEMPEINg temperaiure (<0 = &y
mozného rozvoja popustacej krehkosti. Obr. 33 Zavislost’ austenitizacnej teploty ocele

VANADIS 4 na pozadovanej tvrdosti po
popustani [80]
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Aplikované tepelné spracovanie pozostdvalo zkalenia do oleja z teploty
1060°C/30min a nasledného dvojndsobného popustenia pri 525°C/60min, obr. 34.
Dosiahnuta tvrdost’ po popusteni — 65 HRC. Mikrostruktira ocele po tepelnom spracovani
bola tvorend sorbitom a jemnymi rovnomerne rozlozenymi karbidmi, obr. 35.
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Obr. 34 Tepeln¢ spracovanie ocele VANADIS 4 opr 35 Mikrogtruktira ocele VANADIS 4 po tepelnom
spracovani

SVERKER 21 (S) je molybden - vanad legovana nastrojova ocel vyrdbana
praSskovou metalurgiou s vysokym obsahom uhlika a chromu. Téato ocel sa vyznacuje
vybornou odolnost'ou voci opotrebeniu, vysokou pevnostou v tlaku, dobrou odolnostou
voci popustaniu, dobrou prekalitelnostou a dobrou rozmerovou stalostou pri kaleni.

Ocel SVERKER 21 je vhodna pre néstroje, od ktorych sa pozaduje vel'mi vysoka
odolnost’” vo¢i opotrebeniu spolu s dobrou huzevnatostou. Tato ocel sa pouziva na
strihanie hrubSich a tvrdSich materidlov a na néstroje, ktoré su vystavené namahaniu
v ohybe a razovému namdahaniu.

Chemické zlozenie ocele v hmotnostnych % je uvedené v tab. 2.

Tab. 2 Chemické zloZenie ocele SVERKER 21 v hm. % [80]

Prvok C Si Mn Cr Mo \Y
obsah v %hm 1,55 0,3 0,4 11,8 0,8 0,8

Austenitizacna teplota sa pohybuje v rozmedzi 990-1050°C (predohrev pri 650-
750°C) v zavislosti od pozadovanej tvrdosti po popustani (obr. 36). Pocas austenitizacie je
nevyhnutné chranit’ povrch nastroja pred oduhlicenim a oxidaciou. Popustanie sa odporuca
vykonat’ ihned’ po dosiahnuti teploty 50-70°C, minimalne dvojnasobné s medziochladenim
na teplotu miestnosti.
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Obr.36 Zavislost austenitizacnej teploty na

pozadovanej tvrdosti po popustani [80]

Ing. Jarmila Savkova

Obr. 37 Mikrostruktira ocele SVERKER 21 po
tepelnom spracovani (NIKON EPIPHOT 200)

Aplikované tepelné spracovanie pozostavalo z kalenia do oleja z teploty
1060°C/30min a nasledného dvojndsobného popustenia pri 525°C/60min rovnako ako
u ocele VANADIS 4, (obr.34). Dosiahnuté tvrdost’ po popusteni — 64 HRC. MikroStruktira
ocele po tepelnom spracovani bola tvorend martenzitom a karbidmi, obr. 37.

Na overenie chemického zlozenia po tepelnom spracovani vybranych oceli bola
pouzita rtg. fluorescencia (XRF Bruker S4). Vysledky merania sa nachadzaju v tab. 3.

Tab 3. Chemické zlozenie oceli po tepelnom spracovani
Oznacenie Fe Cr C v Mo Mn Si
() | () | (D) | (D) | () | () | (W)
S21 83,0 | 114 | 25 0,9 0,8 0,3 0,3
V4 81,2 | 49 24 | 3,6 3,6 0,4 0,6

Okrem uhlika, ktory je ako 'ahky prvok nadhodnoteny, zlozenie zodpoveda udajom

od dodavatel’a.

Nésledne boli ocele hodnotené pomocou rtg. difrakcie (XRD: BRUKER DS
DISCOVER). Rtg. difrakcia preukazala ferit a austenit u oboch vzoriek, vid obr. 38.
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Obr.38a Difraktogram ocele Sverker 21 Vanadis 4 s ozna¢enim
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Obr.38b Difraktogramy ocele Vanadis 4 s oznacenim

Tribologické hodnotenie oceli

T T T
84 86 88 90

Tribologické skusky metddou pin-on-disc boli vykonané na vysokoteplotnom

tribometri CSEM Intruments na pracovisku NTC. Ako protikus bola pouzité¢ gul'ocka
z karbidu volfrdmu s priemerom 6 mm, na kazdej oceli boli urobené tri testy. Skusky boli
vykonané pri izbovej teplote. Podmienky merania — rychlost’ 3 cm/s, zat'azenie 5 N, pocet
cyklov 5000 cyklov. Vyhodnocovany bol koeficient trenia a charakter poruSenia povlaku.
Opotrebenie povlaku v mieste stopy bolo dokumentované pomocou elektronového
a optického mikroskopu, v tab. 4 sa nachadzaji priemerné hodnoty koeficientu trenia
a Sirka drazky je udana ako priemer z piatich merani.

Tab. 4 Koeficient trenia a Sirka draZzok po pin-on-disc teste na oceliach

" Sirka drazky
priemer | St. odchylka
[um]
Vanadis 4 0,67 0,08 200
Sverker 21 0,71 0,07 125

Rozdiel v koeficiente trenia medzi dvomi zvolenymi ocel'ami nie je vel'mi vyrazny,

obr. 39. Mierny rozdiel sa ukazal v Sirke draZok a ich vzhl'ade, obr. 40. Koeficient trenia sa
ustalil na hodnote 0,7 po 200 otackach pre obe ocele.

0,8
T HAW
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L i
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0,3 1
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 e—8 010111

] : VANADIS 4
a)Sverker 21 b) Vanadis 4

Obr. 40 Vzhl'ad drazok po teste, spitne rozptylené elektrony

Diskusia

Vybrané komercne ponukané ocele Vanadis 4 a Sverker 21 su vyrabané praskovou
metalurgiou. Ide o ocele vysokopevné, mikrolegované, ktoré ponukaji vyborné vlastnosti
pre obzvlast namdihané nastroje. Oproti konvencne vyrobenym oceliam maji lepSiu
povrchovu stabilitu pocas tepelného namahania a vyznacuji sa lepSimi mechanickymi
vlastnost'ami. Na zaklade tdajov od dodévatel’a bolo zvolené vhodné tepelné spracovanie,
ktoré bolo realizované na katedre materialov CZU.

Tepelné spracovanie bolo ndsledne overené pomocou merania mikrotvrdosti,
hodnotenim mikrostruktiry a pomocou rtg. difrakcie bolo hodnotené fazové zlozenie.
Mikrotvrdost’ oboch oceli po tepelnom spracovani bola 64 HRC pre Sverker 21 a 65 HRC
pre Vanadis 4 (priemer z 3 merani). Mikrostruktira ocele Vanadis 4 po tepelnom
spracovani bola tvorend sorbitom a jemnymi rovnomerne rozlozenymi karbidmi, obr. 35.
Mikrostruktura ocele Sverker 21 po tepelnom spracovani bola tvorend martenzitom
a karbidmi, obr. 37. Chemické zloZenie po tepelnom spracovani bolo overené pomocou rtg.
fluorescencie, tab. 3 a zodpoveda udajom od vyrobcu. Rozptyl hodnét je dany pouzitim
bezstandardovej metddy ako aj chybou merania, hodnoty uhliku stt nadhodnotené.

Koeficient trenia oboch oceli sa pohybuje po ustaleni okolo hodnoty okolo 0,7,
ocel’ Sverker 21 vykazovala vic¢si rozptyl hodndt. Tento rozdiel je dany metodou pripravy
oceli ateda rozdielom v mikrostruktire ocele — velkost’ a rozlozenie karbidov. U ocele
Vanadis 4 dochadzalo k mierne vysSiemu opotrebeniu neZ u ocele Sverker 21.
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8.2 Hodnotenie deponovanych vrstiev

8.2.1 Povlakovanie

Ako substrat pre prvu sériu vzoriek boli pouzigStEky z nastrojovej ocele
STN 19 830, chem. zloZenie je v tab. 5, o prierd@em a hribke 5 mm. Oit&9 830 sa
bezne pouziva ako substrat na overovanie parametsponovanych vrstiev, pred
samotnou depoziciou bola tato bdepelne spracovana a povrchovo upravena na drsnos
Ra < 0,02 um. Vrstvy TiAISIN boli deponované PVD mabd katddového oblukového
naparovania (CAPD - cathodic arc plasma depositioa) zariadeni PLATITz80,
jednoduché vrstvy a jedna multivrstva (vz.7). Naadgciu boli pouzité dve katody Al/Si
a Ti. Pred samotnou depoziciou bol povrdlisteny ibnovym bombardom, podmienky
depozicie su uvedené v tab.6.

Tab. 5 Chemické zloZenie ocele 19 830

Prvok C Cr W V Mo
hm % 0,8-0,9 3,8-4,6 5,5-7,0 1,5-2,2 4555

Tab. 6 Parametre depomaého procesu

Nakpafie "4 Napatie na| Predpétie

vzorka 2}?5(16 ka?(’)de Ti | ha vzorke Thak
V] \Y] V] [Pa]

1 50 50 20 13
2 120 120 20 13
3 120 50 80 13
4 50 120 80 13
5 120 50 20 50
6 50 120 80 50
7 50 50 80 50
8 120 120 80 50

8.2.2 Drsnos t’a stav povrchu po depozicii

Drsnos bola hodnotend pomocou pristroja profilometer Hainfirester T 1000,
vdvoch na seba kolmych smeroch. Pri merani sa pacpu pohybuje snimaci
diamantovy hrot, ktory je upevneny v snimacom raen&setky merania sa uskiitoli za
rovnakych podmienok - rozsah merania 80 pfakal snimanej drahy 4,8 mm, a rychlos
snimania 0,5 mm/s. Ako charakteristiky povrchu batidnotené tieto parametre;; R
(priemerna aritmeticka odchylka profilu drsnosR),(celkova vyska profilu drsnosti) a;R
(najv&sSia vySka profilu drsnosti). Vzorky boli premeram@a desiatich miestach
v priecnom (B) a pozifnom (A) smere vdmdom na stopy po opracovani a bola
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vypccitana priemerna hodnota,RR;, R, a Standardna odchylka. Namerané drsnosti su
uvedené v tab. 7.

Tab. 7 Hodnoty drsnosti povrchu
Vzorka RaA[um] | RaB[um] | Re Afum] | R¢B[um] | R;A[um] | R;B [um]
1 0,09+0,01| 0,10+£0,15 1,29 £ 0,54 1,47+0,26 13D,08 1,00 £ 0,15
2 0,10+0,01| 0,10+0,01 1,89+0,40 1,76 £0,65 61D,22 1,13+0,18
3 0,09+0,01| 0,11+0,02 1,70 £ 0,36 1,80+£0,44 O0K®M,09 1,10+ 0,22
4 0,05+0,01| 0,10+£0,01 1,33+£0,20 1,63+0,22 1%D0,09 1,07 £ 0,07
5 0,08+0,01| 0,10+0,01 1,18 £ 0,3b 1,49+0,15 7&0,17 | 0,94 +0,05
6 0,10+0,02| 0,11+£0,02 183+£040 2,13+0,42 3%D,16 1,20 £ 0,15
7 0,08+0,01| 0,06+0,01 1,43 £ 0,51 1,00£0,23 239,19 | 0,63 %0,07
8 0,06 0,01 | 0,08+0,01 1,21 £0,24 1,42+0,27 3%0,08| 0,95%0,12
= RaA
0,30 = RaB| 3,
1 A RtA i
0.28 A RtB | |25
0,26 - a e RzA| |
1 L2
0,24 1 A, A ° RzB| [0
1 A
0,22— A A A A -1,5
4 A ° A A . A B
0,20 - s ] ° ° 4 ° - 1,0 T
= 0,18 - A ° ° ° I
EN ° L05 =
o 016 I i
@ 0,14 00 N
0,124 L 0,5
] | |
0,10 [ [ [ [ [ |
] - - --1,0
0,08 H ] [ ] ]
0,06—- m ] 1.8
i u
0704 T T T T T T T T T T T T '270
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Obr.41 Grafické znazornenie parametrov Rt a Rz
Na pripravenych vzorkach boli vidileé stopy vjednom smere po

predchadzajucom opracovanidvobr. 42,¢o sa prejavilo na v rozdiele medzi hodnotami
R; a R meranych v smere stop po opracovani av smeredkolma predchadzajuce
opracovanie, \& obr. 41.
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8.2.3 Morfolégia povrchu

Morfolégia povrchu bola dokumentovana pomocou eteldvej mikroskopie (FEI
Quanta 200). Pre katdédové oblukové naparovaniengeagteristickd tvorba makfastic
tvorenych roztavenym materialom katédy. Pritomfnoskraiastic vedie najma k zvySeniu
drsnosti a zhorSeniu ochrannych vlastnosti, klagolyv mézu md castice na relaxéaciu
napatia vo vrstve a teda na zlepSenie adhéznysinelsti. Stav substratu pred depoziciou
ovplyviiuje vysledny charakter povrchu, preto je potrebtastaosti vytvorenej vrstvy
korelova® so stavom povrchu pred depoziciou, mikroStruktiaguarametrami depozicie.
Charakter povrchu je dokumentovany na obr.42.

WD |Sig|Spot| Mag 50.0um Sig|Spot| Mag

11.3 mm 5 TiAISIN-1B 10.9 mm|SE| 3.0
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® et % %
WD |Sig|Spot| Mag
TiAISIN-5B 10.8 mm| SE | 3.0 |2000x

Obr.42 Morfolégia povrchu TiAISIN vrstiev 1 aZ 8

Vrstvy deponované v zariadeni PLATHBO, kde je pouzita technologia PLATIT
LARC® (LAteral Rotating Cathodes), di kap. 2, @elom je depozicia vrstiev
s minimalnym pétom makr@astic. Na obr. 42 su reprezentativne fotky povrchu
jednotlivych vrstiev, viac fotiek sa nachadza Jgié ¢. 1 — Morfoldégia povrchu. Na
fotkach su viditéné stopy po predchadzajucom opracovani, ktoré pyyslisnos
a zhor3uju kvalitu povrchu. Na povrchu sa vyskytojakra@astice tvorené najma titanom

a defekty. Peet makr@astic a defektov je nizsi pri vrstvach pripravowang napatim na
Ti katéde 50 V a tlaku 50 Pa.
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8.2.4 Hrubka vrstiev

Hrabka vrstiev bola hodnotend pomocou metédy Csiptko priemer kaloty bola
brana hodnota priemeru min. dvoch merani na seldemykb. Hrubka vrstiev sa
pohybovala od 0,95 do 2,75 um, jednotlivé hodnatyachadzaju v tab. 8, ukazka kaloty

je na obr. 43.

Tab. 8 hribka jednotlivych vrstiev
1 2 3 4 5 6 7 8

Hrabka
[Lm]

09| 255| 1,63} 213 203 275 1,24 2,0

Obr.43 Stopa po Caloteste vrstva 1

8.2.5 Fazové zlozenie vrstiev

Struktdra oceli po tepelnom spracovani bola hodréoteomocou rtg. difrakcie
(XRD: BRUKER D8 DISCOVER). Na obr. 44 su difraktagny TIAISIN vrstiev,
u vzoriek boli zistené fazy B@/;C-Fe\W,C (substrat) a AIN, Si a TiN (vrstva).

TiN a AIN fazy sa prejavili u vSetkych deponovanyaitiev u vrstvy 5 sa prejavil
minoritny podiel fazy Si, \@ obr. 44.
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Obr.44 Difraktogram jednotlivych vrstiev TiAISiNjednolivymi fazami

Chemické zloZenie vrstiev bolo stanovené rtg. fisocenciou, vtab. 9 sa
nachadzaju hodnoty pre jednotlivé prvky. U vSetkyaoriek bol dodrzany konStantny
pomer Al/Si (cca 1/9), vynimkou su vzorky 4 a 6ekd pomer Al/Si 1/20 a 1/10.
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Tab. 9 Obsah prvkov vrstvy z rtg. fluorescencie

Al Ti Si Al/Si (Al+Si)/Ti
hm% hm% hm%

1 14,7 7,93 15 1/98 1/2,04
2 16,3 20,8 1,8 1/9.1 1/0,87
3 29,1 6,94 3,2 1/9.1 1/4,65
4 7,0 21,2 0,34 1/20,6 1/0,35
5 32,4 7,44 3,6 1/9,0 1/4,84
6 9,1 22,8 0,89 1/10,2 1/0,44
7 14,6 10,7 15 1/9,7 1/15

8 17,6 16,1 1,9 1/93 1/1,21

Rtg. fluorescncia neumagje detekcid’ahSich prvkov ako je C, preto nie je mozné
presne stanowiobsah dusika vo vrstve. Hodnotenie chemickéha@Agiomocou GDOES
metody [26] je podstatne presnejSie a poskytujerinficie aj o priebehu jednotlivych
prvkov vo vrstve, hodnotené vzorky ale neboli kvdklému priemeru vhodné pre pouzitie
tejto metddy.

8.2.6 Adhézia systému tenka vrstva - substrat

Adhezivno kohezivne spravanie sa systému bolo hedéovnikacou metddou,
pomocou vtléku Rockwelovym indentorom so silou 1500 N. Totokvnitie iniciovalo
vznik defektov a trhlin, hodnotili sme charakterry&enia a ttku vzniknutych trhlin
pomocou optickej mikroskopie a riadkovace] elekindg] mikroskopie, obr. 45. Na
kvantitativne vyhodnotenie sme pouZili stupnicu Hb [17], kde stupg HF 6 znamena
apiné odlupnutie vrstvy. Kvantitativne vyhodnotemiel’'navosti a tvrdosti hodnotenych
vrstiev sa nachadza v tab. 10.

Tab. 10 Tvrdo$ a adhezivne spravanie systému
tenka vrstva - substrat

Tvrdost’
Adhézia
HRC
1 62,9 HF 1
2 61,0 HF 1
3 63,7 HF 1
4 61,9 HF 1
5 61,8 HF 1
WD S\t} Spot| Mag T — 6 62,2 HE1
10.8 mm|SE| 3.0 [2000x TiAISIN - 2 63 3 HF 2
Obr.45 Kohezivne porusenie (mikrotrhliny) u vz. 2, ! :
TIAISIN jednoducha vrstva (FEI QUANTA 200) 8 62,5 HF 1
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U vSetkych vrstiev bolo zistené vynikajuce adheaikohezivne spravanie,
dévodom horsej adhézie u vzorky 7 bola pravdepodaolifsia hribka a zvolené parametre
depozicie. U vzoriek prevladalo kohezivne poruSetdda tvorba trhlin, nebolo zistené
odlupovanie vrstiev.

8.2.7 Tvrdos t’a modul pruznosti

Indent&na tvrdos a modul pruznosti tenkych vrstiev boli merané poow
nanoindentora (Nanoindenter XP firmy MTS instruns¢rg Berkowovym indentorom.
Pristroj méa rozliSovaciu schopnosegistracie fbky 0,1 nm, rozliSovaciu schopnos
registracie sily 0,05uN, preto umo#uje vd’'mi presné merania. Tvrdddola merana
metodou kontinualneho merania tuhosti (CSM), pornot&jto metody je analyzovana
dynamicka odozva materiélu pritzZovani. Metdda CSM je i vhodnéa pre hodnotenie
mechanickych vlastnosti tenkych vrstiev a filmovetpZze je mozné zaznaménamenu
mechanickych vlastnosti ako funkcilbky preniknutia indentora do materialu. Je teda
mozné ukova’ indent&nl tvrdos a indentany modul pruznosti vrstvy ako funkcitbtky
indentécie, obr. 46.

VSetky merania s Berka¥@vym indentorom sa uskutoili za rovnakych
podmienok - maximalnaibka preniknutia 3 pm, frekvencia dynamickéhdazavania 45
Hz, na kazdej vzorke bolo spravenych 15 merani.ai®wda korekcia nulového bodu je
nutna kvoli tomu, Ze je zaznamenavany len softwai@éarastom sily) pri naraste sily nad
4-5 uN. Deformacia pri tejto sile a vplyv drsngstivichu mézu posutitnulovy bod az
0 3nm a vyrazne ovplyvtii vysledok. Korekcia thermal driftu bola robenaregmosou
0,05 nm/s. Zo ziskanych hodnét bola wjpana priemerna hodnota a smerodajna
odchylka.

Tab.11 Tvrdos a modul pruznosti hodnotenych vrstiev

Oznatenie Tvrdost H | Tvrdost’ Hc | Modul pruznosti E | Modul pruznosti Ec | E/H | Ec/Hc
[GPa] [GPa] [GPa] [GPa] [] []
1 25,9+1,8 31,5+2,9 398,6+30,0 363.8+22,2 | 15,37 | 11,58
2 30,6+2,0 35,4+2.8 389,3+27,1 398,6+£30,0 | 12,72 | 11,26
3 24,6£2,3 29,6£1,5 289,7+£20,2 298,5+26,3 | 11,76| 10,10
4 33,5£1,9 30,8+1,8 469,1+27,6 381,2+22,8 | 13,99| 12,36
5 29,1+2 .9 25,2412 288,5+44 8 235,3+6,6 | 9,92 | 9,35
6 36,4+1,9 31,9+2,6 516,1+30,6 388,2+27,8 | 14,19| 12,17
7 35,6%4,3 35,844,3 405,9+55,6 355,0£31,9 | 11,41 9,92
8 39,4+3,0 37,2+£3,7 415,1+31,5 360,5+26,3 | 10,53| 9,68

* He — tvrdo$’ hodnotena zo stopy po Caloteste, -E modul pruznosti hodnoteny zo stopy po

Caloteste
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Hodnoty indenténej tvrdosti jednotlivych vrstiev sa pohybovali 2d do 39 GPa
pre neupraveny povrch aod 25 do 37 GPa pre meramiprebrisenom povrchu,dvi
tab. 11 a obr. 47 a 48. Graficky priebeh indé&méq tvrdosti, upraveny povrch, v zavislosti
od Hbky preniknutia do substratu sa nachadza na oba. &bzdiely v hodnotach
indent&nej tvrdosti pri merani na neupravenom a prebrisepovrchu nie su nijak
vyrazné. VyraznejSi rozdiel v hodnotach nameranyeh neupravenom a upravenom
povrchu je uvzorky 1, ktora ma zaraveajmensiu hrdbku — 0,96m. Narast je mozné
vysvetli spevnenim.

Hardness vs Displacement Into Surface
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Obr.46 Krivky a) tvrdosti a b) indertaého modulu pruznosti v zavislosti nioke

Hodnoty modulu pruznosti jednotlivych vrstiev sahpbovali od 290 do 520 GPa
pre neupraveny povrch a od 240 do 400 GPa pre menanprebriasenom povrchudvi
tab. 11 a obr. 47 a 48. Graficky priebeh moduliposti, upraveny povrch, v zavislosti od
hibky preniknutia do substratu sa nachadza na olx. M&3ie hodnoty modulu pruZnosti
boli namerané na prebrisenom povrchu.
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Obr.47 Grafické porovnanie nameranych hodnéttstica indenténého modulu pruznosti na neupravenom na
brisenom povrchu
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Obr.48 Grafické porovnanie pomeru indeimtgj tvrdosti a modulu pruznosti

Rozdiely nameranych hodnét tvrdosti su spésobeni&nod stechiometriou
jednotlivych vrstiev. Vrstvy 3 a5 maju najvysSisah Al a najnizSiu tvrdésa modul
pruznosti v ramci skimaneho suboru vzoriek. U \vedod a 6 nebol zaznamenany vyrazny
rozdiel tvrdosti oproti ostatnym vzorkam napriekig&memu pomeru Al/Si (1/20 a 1/10)
oproti ostatnym vzorkam. Hodnoty tvrdosti u vzorkysu ovplyvnené malou hribkou
vrstvy.
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Merania v stope po kaloteste vykazovali mensSi tyzpnameranych hodnotach
tvrdosti a indenténého modulu pruznosti. Pri dostate vé'kom Statistickom subore je
z hodndt nameranych na ,neupravenom® povrchu odkstrna vplyv drsnosti a morfologie
povrchu.

Diskusia

Ses’ vrstiev a jedna multivrstva TiAISIN boli depono¥a@APVD poda zvolenej
matice, vi’ tab. 6. Na depoziciu boli pouzité dve katdédy Al&STi, hrubka vrstiev sa
pohybovala od 0,95 do 2,75 um. Pre prvu sériuexdibl zvoleny jednotny substrat - éce
STN 19 830 pre eliminéciu vplyvu substratu. Powsabstratu bol pre depoziciodisteny
ionovym bombardom. Na pripravenych vzorkach baddiite’né stopy v jednom smere po
predchadzajucom opracovadd, sa prejavilo pri hodnoteni hribky vrstvy a meitandosti
a modulu pruznosti deponovanych vrstiev. Samotrtédkevé oblukové naparovanie je
charakteristické tvorbou makfastic, tvorenych roztavenym materidlom katédy najmé
titanu, vid obr. 42. Péet makr@astic a defektov je nizSi pri vrstvach pripravovany
s napatim na Ti katdde 50 V a tlaku 50 Pa. tBw#y vzoriek bol pomer Al/Si (cca 1/9),
vynimkou su vzorky 4 a 6, kde je pomer Al:Si 20:1(Gl. Rtg. fluorescencia neuntoge
detekciurahSich prvkov ako je uhlik, preto nie je mozné peestanoui obsah dusika vo
vrstve. Struktirne fazy TiN a AIN sa prejavili uetkych deponovanych vrstiev u vrstvy 5
sa prejavil minoritny podiel fazy Si, dii obr. 44. U vSetkych vrstiev bolo zistené
vynikajuce adhezivno-kohezivne spravanie, dovodarsd) adhézie uvzorky 7 bola
pravdepodobne nizSia hrubka, zvolené parametre zitgpoa kvalita povrchu substratu
pred depoziciou. U vzoriek prevladalo kohezivneupenie, teda tvorba trhlin, nebolo
zistené odlupovanie vrstiev. Hodnoty indemigy tvrdosti jednotlivych vrstiev sa
pohybovali od 24 do 39 GPa pre neupraveny povrod a5 do 37 GPa pre meranie na
brisenom povrchu, &itab. 11. Rozdiely v hodnotach indefrtej tvrdosti pri merani na
neupravenom a prebriasenom povrchu nie su yrazngdi®g v nameranych hodnotach
tvrdosti s spOsobené odliSnou stechiometriou jeigfioh vrstiev. Vrstvy 3 a5 maju
najvyssi obsah Al a najnizSiu tvrdos modul pruznosti v ramci skimaného suboru
vzoriek. U vzoriek 4 a 6 nebol zaznamenany vyrarogdiel tvrdosti oproti ostatnym
vzorkam napriek odliSnému pomeru Al/Si (20:1 a JOHodnoty tvrdosti u vzorky 1 su
ovplyvnené malou hribkou vrstvy. VSeobecne je mgiméedd, Ze merania v stope po
kaloteste vykazovali mensSi rozptyl v nameranych nobéich tvrdosti a indentaého
modulu pruznosti. Pri dostatee vékom Statistickom subore je z hodn6t nameranych na
.neupravenom* povrchu odstraneny vplyv drsnostia@afoiogie povrchu.
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8.3 Hodnotenie vybranych systémov tenka vrstva — substrat

Na zéklade vysledkov druhej etapy boli vybrané tri vrstvy 2, 6 a 8 pre podrobnejSie
skumanie vV kombinacii so zvolenymi ocelami, vid’ diskusia kap. 8.2. Vrstvy 2 a6 boli
vybrané na zdklade vyraznej TiN fazy, vid’ obr. 46. Vrstva 8 bola vybrand na zaklade
vysledkov indenta¢nej tvrdosti, vid’ obr. 49. Ako $tvrta bola pouzita komer¢ne predavana
vrstva TiAISIN firmy LISS, a.s., oznacend ako nACo"™ - nanokompozitny povlak (nc-
AITiN)/(a-SizNy).. Vrstvy boli deponované na zariadeni n-80 (PLATIT) vo firme LISS a.s.
vV Roznove pod Radhostém.

8.3.1 Morfolégia povrchu

Morfologia povrchu mé vyrazny vplyv na vysledné vlastnosti systému tenka vrstva
- substrat. Kvalita povrchu hra vyznamnu ulohu vo funk¢nosti vysledného nastroja.

Morfolégia povrchu bola dokumentovand pomocou elektronovej mikroskopie (FEI
Quanta 200). Pre katédové oblukové naparovanie je charakteristicka tvorba makrocastic
tvorenych roztavenym materialom katddy. Pritomnost’ makrocastic vedie najmi k zvySeniu
drsnosti a zhorSeniu ochrannych vlastnosti, kladny vplyv mézu mat’ Castice na relaxaciu
napitia vo vrstve a teda na zlepSenie adhéznych vlastnosti. Stav substratu pred depoziciou
ovplyviuje vysledny charakter povrchu, preto je potrebné vlastnosti vytvorenej vrstvy
korelovat’ so stavom povrchu pred depoziciou, mikrostruktirou a parametrami depozicie.
Jednotlivé snimky povrchu vzoriek sa nachadzaja na obr. 49 a podrobnejsie v prilohe ¢.1 -
Morfoloégia povrchu.

Stav povrchu je v sulade s nameranymi hodnotami drsnosti povrchu, tj. vrstvy
s vySSou hodnotou drsnosti vykazovali vyssi pocet makrocastic na povrchu ako aj inych
defektov nez tie s niz§imi hodnotami R a R;. Najlepsie vychadza s obrazového porovnania
vrstva 2 na substrate Sverker 21 a vrstva 8 na substrate Vanadis 4.
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Obr. 49 Povrch jednotlivych vrstiev po depozicii na substrate Sverker 21 a, ¢, e, ga Vanadis 4 b, d, f, h,
vrstva 2 a, b vrstva 5 ¢, d, vrstva 8 e, f a vrstva nACo® g, h
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8.3.2 Drsnost’ a stav povrchu po depozicii

Drsnost” bola hodnotend pomocou pristroja profilometer Hommel Tester T 1000
vaweline. Pri merani sa po povrchu pohybuje snimaci diamantovy hrot, ktory je upevneny
V snimacom ramene. VSetky merania sa uskutocnili za rovnakych podmienok - rozsah
merania 80 pm, diZka snimanej dréhy 4,8 mm, a rychlost snimania 0,2 mm/s. Ako
charakteristiky povrchu boli hodnotené tieto parametre: R, (priemernd aritmeticka
odchylka profilu drsnosti), R (celkova vyska profilu drsnosti) a R, (najvécsia vyska profilu
drsnosti). Vzorky boli premerané na piatich miestach a bola vypocitana priemernd hodnota
Ra, Ri, R; a Standardna odchylka. Ocel’ bola pred depoziciou vylestena do zrkadlového
lesku, teda na drsnost’ R; < 0,02 um. Namerané drsnosti si uvedené v tab. 12 a grafické
znazornenie je v grafe na obr. 50.

Tab.12 Hodnoty parametrov drsnosti

Rt Ra Rq Rz Rmax
[pm] [pm] [pm] [pm] [pm]
2-S 2,534 0,29 | 0,06+0,01 | 0,12+0,01 | 1,29+ 0,11 | 1,29+ 0,11
2-V 2,53+0,65 | 0,07+0,01 | 0,14+0,03 | 1,55+0,21 | 2,34+ 0,58
6-S 3,16+0,34 | 0,09+0,01 | 0,19+0,03 | 2,10+£0,28 | 3,11 +0,37
6-V 2,98+0,68 | 0,09+0,01 | 0,18+0,03 | 2,12+0,45 | 2,93 +0,75
8-S 3,81+0,38 | 0,10£0,01 | 0,21 +£0,02 | 2,23 +£0,34 | 3,41 + 0,39
8-V 3,17+0,67 | 0,07+0,01 | 0,15+0,04 | 1,78 +£0,39 | 2,67 £0,41
nACo®-S | 2,89+0,40 | 0,10+0,01 | 0,18 0,01 | 1,76+ 0,24 | 2,75+ 0,63
nACo®-V | 2,60+ 0,34 | 0,10+0,01 | 0,18 0,02 | 1,75+0,23 | 2,45+ 0,20
0,30 i T T T T T T ¥ T T 3,0
0,28 - i
0,26 - I - 2,5
0,24 - I -
0,22 4 i { | l I I 2,0
0,20 7. I J J_ _]_ 15
0,18 - i 1 ’
= 0,16 = [ =
5 0,14 -10 S5
[4+] 1 I N
o 0,12 . . L o5 &
0,10 ; I . E . i
0,08 Z - ; 0.0
0,06 - + i
0,04 2 Ra 0,5
0,02 i
0,00 T T T T T d T T v T T T T -1,0
2V 2s 8V 6S 8V 8S nACoV nACoS -

Obr. 50 Grafické znazornenie parametrov drsnosti Ra a Rz pre jednotlivé vrstvy
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Vsetky substraty boli pripravené rovnako, narast drsnosti sivisi so stavom povrchu
po depozicii, tj. S pritomnost’ makrocastic na povrchu. Kedze vrstvy vznikali v jednom
procese rozdiel v hodnotach medzi r6znymi substratmi suvisi s poziciou v komore.

8.3.3 Hrubka vrstiev

Hrubka vrstiev bola hodnotena pomocou metddy Calotest (priloha ¢. 2 - Calotest)
a z lomovej plochy (vid’ priloha ¢. 3 - SEM), hodnoty pre jednotlivé vrstvy sa nachadzaja
v tab. 13, na obr. 51 je lom vrstvy nACO® na substrate Vanadis 4.

Tab.13 Hrubka vrstiev hodnotena metdodou Calotest

Calotest lom
Vrstva | Substrat

[nm] [nm]
S 2,68 2,73

2
Vv 2,40 2,53
S 2,68 2,72

6
Vv 2,57 2,65
S 2,97 3,10

8
Vv 2,90 3,15
. S 2,01 2,27

Vrs‘ékv LI::I V 'E M 7 nACo®
. \Y/ 2,34 2,38
Obr. 51 Lom - vrstva nACo®, substrat Vanadis 4

Pri hodnoteni z lomovej plochy boli dosiahnuté podobné vysledky ako pri pouziti
metody Calotest. Hodnoty z mechanického vybrusu st ovplyvnené drsnostou povrchu
a chybou merania z optického mikroskopu. Hrabka vrstiev medzi 2 a 3 um zodpoveda
hrubke beZzne pontkanych komerénych vrstiev pre nastrojové ocele, fotky jednotlivych
vrstiev sa nachadzajt v prilohe ¢. 2 - Calotest.

8.3.4 Adhézia systému tenka vrstva — substrat

Adhézno-kohézne spravanie sa deponovanych systémov tenka vrstva - substrat bolo
hodnotené dvomi metédami a to indentaénou metddou a Scratch testom. Hodnotenie testov
prebehlo za pomoci optickej a elektronovej mikroskopie. Indentaény test patri k velmi
rychlym a nedestruktivnym testom, ktoré sa ¢asto pouzivaji v komerc¢nej praxi na rychlu
kontrolu deponovanych vrstiev ako aj depozi¢ného procesu.

72



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Experimentalna ¢ast’ — 3. Etapa

Katedra materialt a strojirenské metalurgie Ing. Jarmila Savkova

Indentaény test

Adhezivno kohezivne spravanie sa systému bolo hodnotené vnikacou metddou,
pomocou vtlaku Rockwelovym indentorom so silou 1500 N. Toto zataZzenie iniciovalo
vznik defektov a trhlin, hodnoteny bol charakter porusenia a dizka vzniknutych trhlin
pomocou optickej mikroskopie a riadkovacej elektronovej mikroskopie, obr. 52. Ciselné
vyjadrenie adhézie a teda miery praskania a odlupovania vrstiev pri zat'azeni je na zaklade
stupnice uvedenej v kap 4.3.1, Obr. 17 [66]. Vyhovujicu kvalitu maju len vrstvy
ohodnotené¢ nanajvy$ c¢islom 2. Kvantitativne vyhodnotenie pril'navosti hodnotenych
vrstiev sa nachadza v tab.14, tj. v naSom pripade vSetky hodnotené vrstvy mali vyhovujiacu
adhéziu.

Tab.14 Adhézia systému tenka vrstva - substrat

Vrstva | Substrat | Adhézia
S HF1
2
Vv HF1
S HF1
6
Vv HF1
S HF2
8
\Y HF1
Obr. 52 Detail porusenia vrstvy, vrstva 8, substrat Sverker 21 S HE2
nACo®
\Y HF2

Scratch test

Na kazdej vzorke boli urobené dve merania, v rovnakom smere, pomocou Scratch
testeru Revetest. Podla ASTM normy bola zvolend metdda zataZovania kontinudlne
narastajicou silou od 0 do 80 N a rychlostou zatazovania 10 mm/min. V tab. 15 sa
nachadzaji hodnoty kritickych sil pre jednotlivé merania, grafické zndzornenie kritickych
sil je na obr. 53.

Tab.15 Kritické zat’azenie

Lct L Le® Ls Lca Lc2 Lcs Ls
Vrstva | Substrat Vrstva | Substrat
[N] | IN] | [N] | [N] [N] | [N] | [N] | [N]
195 | 20,8 | 53,4 - 8,8 8,8 35,3 -
S S
214 | 31,7 | 51,0 - 10,1 | 10,7 | 41,8 -
2 8
27,0 | 46,0 | 60,0 - 17,3 21 48,7 -
\V \V
30,0 | 50,0 | 63,0 - 179 | 204 | 27,3 -
19,7 | 26,9 | 50,4 - 10,5 | 19,0 | 31,0 | 70,6
S S
185 | 23,2 | 63,8 - 116 | 17,2 | 30,8 | 69,6
6 nACo®
432 | 474 | 61,6 - 7,6 12,0 | 358 | 64,0
\V \V
40,7 | 47,3 | 68,6 - 9,0 210 | 36,7 | 57,1
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Pre vyhodnotenie kritickych sil a mechanizmov porusenia bol pouzity opticky
mikroskop EPIPHOT 200 s obrazovou analyzou LUCIA.

140 -
120 - <
i A A «
100 - A A
] . R
80 - .
| = Lc1
60 4 e Lc2
i ° e A Lc3
40 < Ls
1 - e
20 [ ] [ ] = Y
] - - :
0 M L] 1 ] 1

T — T — T : . — T -
28 2V 6S 6V 8s 8V nACo-SnACo-V

Obr. 53 Grafické znazornenie kritického zat'azenia jednotlivych vrstiev

Vrstva 2 — prvé adhézne porusenie sa objavilo uz pri malom zat'azeni, menej ako
10 N, pre vSetky 4 testy (vrstva + 2 substraty) v dosledku defektov vo vrstve, Obr. 54a.
Toto poruSenie nebolo zapocitané do stanovenia kritickych sil. Vrstva deponovana na
substrate VANADIS 4 vykazovala mensi pocet defektov neZ vrstva deponovana na oceli
SVERKER 21. Hlavnym mechanizmom poruSovania pre zatazenie vysSie ako 20 N je
krehké praskanie vo vnutri stopy, Obr. 54b.

a b
Obr. 54 Vrstva 2, substrat SVERKER 21, a - zatazenie 10 N, b - zat'azenie 20N

Pri zatazeni 30 N sa na okrajoch stopy zacala vrstva odlupovat, pri zatazeni 65 N
a vysSom dochadzalo k miestnemu adhéznemu poruseniu vrstvy a odhaleniu substratu,
Obr. 55.
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Obr. 55 Vrstva 2, substrat SVERKER 21, zatazenie 80 N

Vrstva 6 — u vrstvy deponovanej na substrate SVERKER 21 zacalo praskanie pri
zatazeni 20 N. Opitovne sa u substrdtu SVERKER 21 vyskytlo poruSenie pri zat'azeni
mensom ako 10 N v dosledku defektov vo vrstve. Vrstva deponovand na substrate
VANADIS 4 bola bez akéhokol'vek poskodenia az do zatazenia 20 N. Pri zvySeni
zatazenia na 25 N u vrstvy deponovanej na substrate SVERKER 21 a 40 N u substratu
VANADIS 4 dochéadzalo k narastu porusenia a objavilo sa prvé adhézne poruSenie vrstvy,
Obr. 56. Vrstva deponovana na substrate VANADIS 4 vykazovala veI'mi malo adhézneho
porusenia vo vnutri stopy aj pri maximalnom zat'azeni 80 N.

VPR S i O S

-

Obr. 56 Vrstva 6, substrat SVERKER 21, zat’azenie 25 N

Vrstva 8 - uoboch deponovanych substratov dochadzalo k vel'mi podobnému
sposobu porusovania. Prvé kohézne aj adhézne porusenie sa objavilo uz pri zat'azeni 8§ N
pre SVERKER 21 a17 N pre VANADIS 4. Vrstvy boli prakticky bez adhézneho
porusenia vo vnutri stopy aZ do maximalneho zat'azenia, Obr. 57.
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Obr. 57 Vrstva 8, substrat VANADIS 4, zatazenie 58 N

vV

Vrstva nACo® — porusenie je vel'mi podobné ako u vrstvy 8 ale s vy$sim adhéznym
porusovanim na hranici stopy, Obr. 58. U tejto jedinej vrstvy doSlo pri maximalnom
zatazeni k Uplnému odstraneniu vrstvy a odhaleniu substratu. Kritické sily st ako
u predchadzajiacich vzoriek niz§ie pre substrit SVERKER 21 nez pre VANADIS 4.
U vSetkych 4 testov dochadzalo k adhéznemu poruSovaniu vo vnutri stopy hned’ od
zatazenia L¢; ale nedochadzalo u tychto vzoriek k vyraznejSiemu odlupovaniu vrstvy na
okraji stopy, Obr. 59.

Obr. 58 Vrstva nACo®, substrat VANADIS 4, zat'azenie 60 N

Obr. 59 Vrstva nACo®, substrat VANADIS 4, zat'azenie 10 N

Vseobecne mdzeme povedat’, ze vrstvy deponované na substraite VANADIS 4 mali
lepSiu adhéziu ako vrstvy deponované na SVERKER 21. Pre vrstvy deponované na
substrate SVERKER 21 sa prvé porusenie vrstvy objavilo uz pri zatazeni 10 N (vrstva 2
a 6). Najhorsia adhézia a teda aj najnizSie kritické sily boli zistené u vzoriek s najvysSou
drsnostou — vrstva NACo® pre oba substraty avrstva 8 pre substrat SVERKER 21.
U jedinej vrstvy doslo vplyvom zatazovania k Gplnému odhaleniu substratu a to u vrstvy
NACo" pre oba substraty, odhalenie substratu sposobila sila vyssia nez 50 N. U vietkych
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vrstiev sa objavili drobné poruSenia hned’ od pociatku testu v dosledku defektov vo vrstve
a vyssej drsnosti, Obr. 59. Tieto porusenia neboli pouzité pri stanovovani kritickych sil.
Najlepsiu adhéziu mali vrstvy 2 a 6, U ktorych sa prvé adhézne porusenie vo vnutri stopy
objavilo az pri zatazeni vy$Som nez 50 N. Scratch test patri k metdédam citlivym na
drsnost’ povrchu a na pritomnost’ makrocastic vo vrstve. Na rozdiel od indentacného testu
ale umoznuje podrobne S$tudovat mechanizmy poruSovania vrstvy v zavislosti na
aplikovanom zat'azeni.

8.3.5 GDOES

Deponované vrstvy boli analyzované na zariadeni GDOES LECO SDP-750 na
katedre materialov ZCU. Doba odprasovania bola stanovena tak aby v jej priebehu nastalo
odprasenie tenkej vrstvy a Casti substratu. Pri analyze bol pouzity argon Cistoty 5,0 pri
tlaku cca 400 Pa, napdti 700 V a prade 20 mA. Velkost analyzovanej oblasti mala priemer
4 mm. Hibkové profily jednotlivych systémov su v prilohe ¢. 4 - GDOES.

Tato metdda dava presné informacie o chemickom zlozeni vrstiev a jej pouzitie ma
velky vyznam v kontrole depozi¢ného procesu alebo v pripade kontroly po vykonani
zmien v procese. U jednotlivych profilov je vidiet' rozhranie medzi vrstvou a substratom,
toto rozhranie nie je mozné vyuzit’ na presné stanovenie hrubky vrstiev nakol'ko je tato
hodnota ovplyvnend rozdielnou rychlostou odprasovania jednotlivych prvkov ako aj
dalsimi efektmi procesu. Hibkovy profil jednotlivych prvkov detailne popisuje zmeny
v samotnej vrstve — striedanie vrstiev u multivrstvy, narast prvku v pripade gradientne;j
vrstvy a pod.

Z profilov je viditelnd zhoda medzi vrstvami na réznych substratoch vratane
priblizného rozhrania vrstva — substrat. U vrstvy 2 (obr. 60) a 6 je zhodny pomer Al:Si
a (Al+Si): Ti v porovnani s vrstvou 8 kde je obsah Si vyssi nez obsah Al. Obsah Al, Si a Ti
je vo vrstvach 2, 6 a8 stabilny v celom rozsahu, ukomerénej vrstvy nACo® sa pomer
(Al+Si):Ti meni smerom k substratu, je tu viditeIny pokles Al a Si a narast Ti s rastiicou
hibkou odprasovania, grafy jednotlivych vrstiev sa nachadzaju v prilohe &. 4 - GDOES.

08

08

04

02 |

0,0

o 1 2 3
Depth[um]

Obr. 60 Profil koncentracie jednotlivych prvkov vrstvy 2 na substrate VANADIS 4
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8.3.6 Rtg. difrakcia a fluorescencia

Fazové zlozenie ocele a deponovanych vrstiev bolo hodnotené pomocou
automatického praskového difraktometru Panalytical X Pert Pro s medenou RTG lampou
(Ako = 0,1540598 nm) a ultra-rychlym polovodi¢ovym detektorem PIXcel. Pre meranie
bola pouzita symetricka (Bragg-Bretano, 9-9) geometria. V priebehu merania bol pouzity
sekundarny monochromator pre odstranenie neziaduceho fluorescenéného Zziarenia, ktoré
vyrazne zvySuje pozadia a znemoziuje presné vyhodnotenie.

Difraktogramy boli porovnané s databazou praskovych difrakénych zaznamov
PDF?2 pre identifikaciu pritomnych faz. Okrem kvalitativnej fAzovej analyzy bola u vzoriek
urcena priemerna vel'kost’ krystalitov a priemerna mikrodeformacia.

Kvalitativna fadzova analyza bola okrem vzoriek s nadeponovanymi vrstvami
urobend aj u oboch typov substratov bez vrstiev Obr. 61 a 62. Vysledky analyzy ukazuju,
Ze oba typy substratov obsahujii ako majoritnti fazu a-Fe (00-034-0396 oznacenie podla
PDF2 databazy), a tiez rozdielne mnozstvo j-Fe (00-031-0619). Substrat Sverker 21 d’alej
obsahoval karbid molybdénu Mo,C (00-035-0787), vid’ priloha ¢. 5 - XRD. V substrate
Vanadis 4 bol okrem fazy a-Fe a stopového mnozstva y<Fe v Strukture pritomny karbid
vanadu VgCy (01-073-0394), vid’ priloha ¢. 5 - XRD.

Struktura tenkej vrstvy vzorky 2 na substrate Sverker 21 bola tvorena majoritnou
fazou (TiN)ogs (01-087-0630) a fazou TiCp3Ng7 (00-042-1488). Vzhladom k tomu, Ze
hibka prieniku RTG Ziarenia do materialu bola vys§ia nez hribka deponovanej vrstvy, je
v difraktogramoch viditeIny aj signdl zo substratu reprezentovany fazami o-Fe a y-Fe vid’
priloha €. 5 - XRD. Rovnaké fazové zlozenie potom vykazovali aj vzorky 6 a 8 rovnako
ako aj nanokompozitu na substrate Sverker 21, vid’ priloha ¢. 5 - XRD.

Struktdra vrstvy 2 na substrate Vanadis 4 bola tvorena vyhradne fizou (TiN)ogs.
U vzoriek 6, 8 a nanokompozitu na substrate Vanadis 4 je fazové zlozeni vrstiev opat
totozné so vzorkami deponovanymi na substrate Sverker, teda (TiN)ggs @ TiCo3No7, vid
priloha ¢. 5 - XRD.

Priemerné velkosti krystalitov <D> a priemerné velkosti mikrodeformécii <e¢>, vid’
tab. 15 a obr. 63, jednotlivych systémov tenka vrstva — substrat boli vypocitane z profilov
difrakénych linii vyrovnanych krivkami Pearson VII. Dekonvoliciou Cauchyho
(Lorentzovou) a Gaussovou zloZkou integralnej intenzity difrak¢nej linie bola vypocitana
stredna vel'kost' koherentne difraktujucich oblasti v smere kolmom k povrchu vzorky, a
hodnota strednej mikrodeformacie. Pre vypocet bola pouzitd difrakénd linia (200) fazy
TiNoygg.
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Tab. 16 Velkost krystalitov a mikrodeformacii

Vrstva <D> [nm] <e> [-]
2S 27 1,56 x 10-3
2V 34 3,12 x 10-3
6S 32 3,37 x 10-3
6V 46 4,32 x 10-3
8S 36 2,10 x 10-3
8V 32 1,39 x 10-3
nACo®-S 53 4,39 x 10-3
nACo®-V 60 9,22 x 10-3
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Obr. 61 Porovnanie difraktogramov vzoriek na substrate Sverker 21
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Diskusia

Struktira tenkej vrstvy ozna¢enej ako 2 na substrate Sverker 21 bola tvorena
majoritnou fazou TiNggg (01-087-0630) a fazou TiCo3Ng7; (00-042-1488). Vzhl'adom
k tomu, Ze hibka prieniku RTG Ziarenia do materialu bola vyssia neZ hribka deponovanej
vrstvy, je v difraktogramoch viditelny aj signal zo substratu reprezentovany fazami o-Fe
a y-Fe vid’ priloha ¢. - 5XRD. Rovnaké fazové zlozenie potom vykazovali aj vzorky 6 a 8
rovnako ako aj nanokompozitu na substrate Sverker 21, vid’ priloha ¢. 5 - XRD.

Struktara vrstvy 2 na substrate Vanadis 4 bola tvorend vyhradne fazou TiNg gs.
U vzoriek 6, 8 a nanokompozitu na substrate Vanadis 4 je fazové zlozZeni vrstiev opdt
totozné so vzorkami deponovanymi na substrate Sverker, teda TiNggg a TiCo3No7, vid’
priloha ¢. 5 — XRD.

Velkost' krystalitov pre jednotlivé vrstvy sa pohybovala medzi 27 az 60 nm
a velkost’ mirkodeformacii medzi 1,39.10° az 9,22.107. Z grafu na obr. 63 je vidiet, e
trend velkosti kryStalitov —a mikrodeformdcii je zhodny. NajmenSie hodnoty
mikrodeformdacii boli namerané vo vrstve 2 a 6 na oceli Sverker 21 ahodnota

vwe

substrate Vanadis 4.

8.3.7 Tvrdost’ a modul pruznosti

Indenta¢na tvrdost a modul pruznosti tenkych vrstiev boli merané pomocou
nanoindentora (Nanoindenter XP firmy MTS Instruments) s Berkovicovym indentorom
metodou kontinualneho merania tuhosti (CSM).

Vsetky merania s BerkoviCovym indentorom sa uskutocnili za rovnakych
podmienok - maximalna hibka preniknutia 3 pm, frekvencia dynamického zatazovania 45
Hz, na kazdej vzorke bolo spravenych 15 merani. Dodato¢na korekcia nulového bodu je
nutnd kvoli tomu, Ze je zaznamendvany len softwarovo (nérastom sily) pri naraste sily nad
4-5 puN. Deformadcia pri tejto sile a vplyv drsnosti povrchu mézu posunut’ nulovy bod az
0 3 nm a vyrazne ovplyvnit vysledok. Korekcia thermal driftu bola robend s presnost'ou
0,05 nm/s. Zo ziskanych hodndét bola vypocitand priemerna hodnota a smerodajna
odchylka.

Tab. 17 Indenta¢na tvrdost’ a modul pruznosti

N Tyrdost H Modul [I)Eruinosti .
[GPa] [GPa]
2V 326+2,0 493,6 + 60,0 15,2
2S 30,729 439,0 + 44,6 14,3
6V 34,1+5.2 421,4 + 53,6 12,4
6S 29,1+23 382,4 + 34,7 13,1
8V 33,2+49 350,6 + 36,9 10,6
8S 47,1+33 474,2 + 40,8 9,9
nACo®-V 43,6 +9,2 485,9 + 76,6 11,1
nACo®-S 42,0+ 37 470,8 £ 94,8 11,2
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Obr. 64 Indentaény modul pruznosti v zavislosti na hibke preniknutia jednotlivych vrstiev
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Obr. 65 Indentaéna tvrdost’ v zavislosti na hibke preniknutia jednotlivych vrstiev
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Obr. 66 Indentaény modul pruznosti v zavislosti na hibke preniknutia jednotlivych vrstiev
Diskusia

Vrstva 8 na substrate Sverker 21 a vrstvy nACO® mali vyS$Siu indentacntl tvrdost’
nez ostatné vrstvy zo skimaného suboru. Vysoky pomer E/H ateda ocakévanu vysokl
odolnost’ voci opotrebeniu mali vrstvy 2 a 6, ¢o sa potvrdilo pri hodnoteni opotrebenia po
tribologickom merani, tieto vrstvy mali mensiu Sirku ahibku drazok v porovnani
s ostatnymi dvomi vrstvami. VSeobecne je mozné povedat’, Zze vrstvy na substrate Vanadis
4 mali vyS$Siu indentacnu tvrdost’ a modul pruznosti v porovnani s vrstvami deponovanymi
na ocel’ Sverker 21. Z tohto zovSeobecnenia vybocuje vrstva 8, ktord mala na substrate
Sverker 21 030% vyssiu tvrdost a modul pruznosti. Hodnoty indentacnej tvrdosti boli
vypo&itané z maxima krivky indenta¢na tvrdost’ vs hibka preniknutia indentora, u vietkych
vzoriek to bolo v rozsahu v hibke 200 — 400 nm. Hodnoty modulu pruznosti boli priblizne
rovnaké, nizsie hodnoty boli zistené len u vrstvy 6 na oboch substratoch.

83



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Experimentalna ¢ast’ — 3. Etapa

Katedra materialt a strojirenské metalurgie Ing. Jarmila Savkova

8.3.8 Tribologické vilastnosti

Snahou tribologickych skusok je priblizit sa svojou podstatou Zzivotnostnym
skuSkam. Ciel'om je stanovit’ vzt'ahy medzi udajmi ziskanymi v priebehu a po tribologickej
skaske a idajmi ziskanymi pri praktickych skuskach trvanlivosti tak, aby mohli byt’, Casto
nakladné, Zivotnostné skuisky nahradené aspon Ciasto¢ne, tribologickymi experimentmi.

Koeficient trenia a odolnost’ voCi opotrebeniu

Tribologické skusky metodou pin-on-disc boli vykonané na vysokoteplotnom
tribometri CSEM Intruments na pracovisku NTC. Ako protikus bola pouzita gul'6c¢ka
z karbidu volframu s priemerom 6 mm. Skusky boli vykonané pri izbovej teplote.
Podmienky merania ako je zatazenie, polomer trecej stopy, rychlost’, pocet cyklov ako aj
vysledky st uvedené V jednotlivych Castiach tejto kapitoly. Vyhodnocovany bol koeficient
trenia acharakter porusenia povlaku. Opotrebenie povlaku v mieste stopy bolo
dokumentované pomocou elektronového a optického mikroskopu.

Hodnotenie vrstiev

V d’alSom kroku boli hodnotené jednotlivé povlaky deponované na jednotlivych
oceliach. Podmienky merania boli rovnaké ako pre hodnotenie nepovlakovanych oceli —
rychlost’ 3 cm/s, zatazenie 5 N, pocet cyklov 5000 cyklov, material gul'6¢ky bol WC.

Tab. 18 Koeficient trenia a Sirka drazok jednotlivych vrstiev po pin-on-disc teste vo¢i WC gul'6¢ke

Koeficient trenia Sirka drazky OM |  Sirka drazky Hibka drazky
[pm] [pm] [pm]

2V 0,73 £0,12 181,78 + 35 251 +20 1,79+ 0,14
2S 0,83 £0,19 179,79 +6 264 +22 1,85+ 0,18

6V 0,74 +£0,18 159,12 +23 195 + 25 1,37+0,16
6S 0,77 +0,14 146,84 + 15 206 + 20 1,49 +0,10
8V 0,79 +£0,18 258,11 + 20 300+ 13 2,33+0,12
8S 0,76 +0,16 295,65 + 30 319 +30 2,47 +0,17
nACo®-V 0,80 +0,10 272,37 +26 312 +25 2,23 +0,07
nACo®-S 0,82+0,11 281,24 + 19 310 +21 2,24+0,11
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Priemerna hodnota koeficientu trenia (COF) sa pohybovala v rozméidzi od 0,7
(vrstva 2, substrat Vanadis 4) po 0,8 (vrstva 2, substrat Sverker
koeficientu trenia na hodnote okolo 0,8 doslo u va¢Siny vrstiev do 1000 otacok, ojedinele
nad 2000. Vyraznejsi rozdiel bol v stope po teste — v sirke a hibke jednotlivych drazok.
Najlepsiu odolnost vo&i opotrebeniu (najmensia hibka a§irka drazok) mala vrstva
s oznatenim 6, nasledne 2, nanokompozitna vrstva a nakoniec vrstva s oznacenim 8.
Z dvojice substratov vysiel vZdy o nieco lepSie Vanadis 4 nez Sverker 21.

21). K ustaleniu
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Obr. 68 Priebeh koeficientu trenia voci volfram karbidovej gul'6¢ke pre jednotlivé vrstvy
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Napriek rozdielu v nameranych hodnotach koeficientu trenia doslo u tejto vrstvy
k odhaleniu substratu pocas testu (8000 otacok) len ojedinele, na rozdiel od ostatnych
vrstiev (s vynimkou vrstvy 6). K najvyraznjeSie odhalenie substratu nastalo
u nanokompozitnej vrstvy ato na oboch substratoch. U vrstvy 8 doslo k vidcSiemu
odstraneniu vrstvy na substrdte Vanadis 4 nez u vrstvy deponovanej na substrate Sverker
21. Koeficient trenia a celkovo tribologické spravanie jednotlivych vrstiev a substratov je
ovplyvnené stavom povrchu ako aj hrabkou jednotlivych vrstiev.

a) Povlak nACo®, substrat Vanadis 4 b) Povlak 2, substrat Vanadis 4
Obr. 69 Stopa po tribologickom merani, Nikon Epiphot 200

Diskusia

Morfologia povrchu vybranych vrstiev pre podrobnejSie skiimanie je Vv stlade
S nameranymi hodnotami drsnosti povrchu, tj. vrstvy svysSou hodnotou drsnosti
vykazovali vyssi poc€et makrocastic na povrchu ako aj inych defektov, nez tie s niz§imi
hodnotami R; a R;. Najlepsie vychadza s obrazového porovnania vrstva 2 na substrate
Sverker 21 a vrstva 8 na substrate Vanadis 4. Adhézia vrstiev k substratu bola hodnotena
dvomi metddami a to indentacne a metddou Scratch test. Z idnentacného hodnotenia vysli
vsetky vrstvy s vybornymi vysledkami, vaé¢sie mnozstvo trhlin bolo len u vrstiev nACo®.
Vseobecne mozeme povedat, ze vrstvy deponované na substrate VANADIS 4 mali lepsSiu
adhéziu ako vrstvy deponované na SVERKER 21. Pre vrstvy deponované na substrate
SVERKER 21 sa prvé poruSenie vrstvy objavilo uz pri zatazeni 10 N (vrstva 2 a6).
drsnostou — vrstva nACo® pre oba substraty a vrstva 8 pre substrat SVERKER 21.
U jedinej vrstvy doslo vplyvom zataZovania k Gplnému odhaleniu substratu a to u vrstvy
nACo® pre oba substraty, odhalenie substratu sposobila sila vyssia nez 50 N. U vSetkych
vrstiev sa objavili drobné porusenia hned’ od pociatku testu v désledku defektov vo vrstve
a vyssej drsnosti. Tieto porusenia neboli pouzité pri stanovovani kritickych sil. NajlepSiu
adhéziu mali vrstvy 2 a 6, U ktorych sa prvé adhézne porusenie vo vnutri stopy objavilo az
pri zatazeni vySSom nez 50 N. Scratch test patri k metédam citlivym na drsnost’ povrchu
ana pritomnost’ makrocastic vo vrstve. Na rozdiel od indenta¢ného testu ale umoziuje
podrobne Studovat’ mechanizmy porusovania vrstvy v zavislosti na aplikovanom zat'azeni.
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Z GDOES profilov je viditelna zhoda medzi vrstvami na réznych substratoch
vratane priblizného rozhrania vrstva — substrat. U vrstvy 2 a 6 je zhodny pomer Al:Si
a (Al+Si): Ti v porovnani s vrstvou 8 kde je obsah Si vyssi nez obsah Al. Obsah Al, Si a Ti
je vo vrstvach 2, 6 a8 stabilny v celom rozsahu, u komer¢nej vrstvy nACo® sa pomer
(Al+Si):Ti meni smerom k substratu, je tu viditelny pokles Al a Si a narast Ti s rasticou
hibkou odprasovania, grafy jednotlivych vrstiev sa nachadza v prilohe ¢. 4 - GDOES. RTG
difrakcia ukazala, ze vrstva 2 je tvorena majoritnou fazou TiNggg a fazou TiCq3Nog7.
Vzhl'adom k tomu, e hibka prieniku RTG Ziarenia do materidlu bola vyssia nez hrubka
deponovanej vrstvy, je v difraktogramoch viditeIny aj signal zo substratu reprezentovany
fazami o-Fe a y-Fe vid’ priloha ¢. 5 - XRD. Rovnaké fazové zlozenie potom vykazovali aj
vzorky 6 a 8 rovnako ako aj nanokompozitu na substrate Sverker 21, vid’ priloha ¢&. 5 -
XRD. Struktiira vrstvy 2 na substrate Vanadis 4 bola tvorena vyhradne fazou (TiN)0,88. U
vzoriek 6, 8 a nanokompozitu na substrate Vanadis 4 je fazové zlozeni vrstiev opéat’ totozné
so vzorkami deponovanymi na substrate Sverker, teda (TiN)0,88 a TiC0,3N0,7, vid’
priloha ¢. 5 - XRD. Velkost” krystalitov pre jednotlivé vrstvy sa gohybovala medzi 27 az
60 nm a velkost mirkodeformacii medzi 1,39x10° az 9,22x107. Z grafu na obr. 65 je
vidiet, ze trend velkosti krystalitov a mikrodeformacii je zhodny. Najmensie hodnoty
mikrodeformacii boli zmerané pre vrstvu 2 a 6 na oceli Sverker 21 ahodnota
mikrodeformacie je najnizsia na substrate Sverker 21 u vrstvy 2 a na substrate Vanadis 4
u vrstvy 8.

Vrstva 8 na substrate Sverker 21 a vrstvy NACo® mali vyssiu indenta¢nu tvrdost’
nez ostatné vrstvy zo skimaného suboru. Vysoky pomer E/H ateda ofakavani vysoku
odolnost’ vo¢i opotrebeniu mali vrstvy 2 a 6, ¢o sa potvrdilo pri hodnoteni opotrebenia po
tribologickom merani, tieto vrstvy mali mensiu Sirku ahibku draZzok v porovnani
s ostatnymi dvomi vrstvami. VSeobecne je mozné povedat, ze vrstvy na substrate
Vanadis 4 mali vysSiu indentaént tvrdost a modul pruZznosti v porovnani s vrstvami
deponovanymi na ocel’ Sverker 21. Z tohto zovSeobecnenia vybocuje vrstva 8, ktord mala
na substrate Sverker 21 0 30% vysSiu tvrdost a modul pruznosti. Hodnoty indentacnej
tvrdosti boli vypoéitané zmaxima krivky indentaéna tvrdost vs hibka preniknutia
indentora, u vietkych vzoriek to bolo v rozsahu v hibke 200 — 400 nm. Hodnoty modulu
pruznosti boli priblizne rovnaké, nizSie hodnoty boli zistené len u vrstvy 6 na oboch
substratoch.

Koeficient trenia jednotlivych povlakov voci guldcke z karbidu volframu sa
vyrazne neliSil. K ustaleniu koeficientu trenia na hodnote okolo 0,8 doslo u vicsiny vrstiev
do 1000 otacok, ojedinele nad 2000. Vyraznejsi rozdiel bol v stope po teste — v Sirke
a hibke jednotlivych drazok. Najlepsiu odolnost’ vo&i opotrebeniu (najmensia hibka a irka
drazok) mala vrstva s oznaenim 6, nasledne 2, nanokompozitna vrstva a nakoniec vrstva
s oznac¢enim 8. Z dvojice substratov vysiel vZdy o nieco lepSie Vanadis 4 nez Sverker 21.
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8.3.9 Hodnotenie povlakovanych noznic

Pre overenie zivotnosti a funk¢nosti jednotlivych vrstiev v redlnych podmienkach
prebehol test v spolo¢nosti Kovohuté Rokycany, s laskavou pomocou doc. Ing. Jaroslava
Tucka.

Podnik Kovohuté¢ Rokycany zalozil v r. 1911 Rudolf Hudlicky so zameranim na
vyrobu pol'nohospodarskeho naradia. V stcasnej dobe st Kovohuté Rokycany najma
dodavatel'om liatych, za tepla a za studena tvarnenych polotovarov z medi, niklu a ich
zliatin. Dalej potom klasickych celobronzovych puzdier, klznych monometalickych
a bimetalickych loziskovych puzdier a paniev a kontinualne odlievanych ty¢i z oziskovych
kovov. Tvarnené polotovary s vyrabané technologiou kontinualneho odlievania,
vakuového tavenia a liatia, valcovania a lisovania za tepla, valcovania a t'ahania za studena
a tiez priebezného tepelného spracovania v ochrannej atmosfére. Finalne polotovary su
ostrihdvané na pozadovant Sirku alebo rozrezavané na pasy pozadovanych rozmerov.
Firma vlastni rozrezdvanie noznice s navijacim zariadenim znacky LAPPER LYNDALE
vid’ obr. 70.
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Obr. 70 Orezavacia linka s navijacim zariadenim, Kovohuté Rokycany

Zakladnym materialom noZnic vybranych pre povlakovanie bola ocel’ CSN 19 436
tepelne spracovana na tvrdost 58 HRC, chemické zlozenie je uvedené v tab.19,
mechanické vlastnosti ako aj teplota popustania v tab. 20. Rozmery pouzitych noznic:
vonkaj$i priemer 80 mm, vnutorny priemer 65 mm, hrubka 20 mm a 8 mm, vid’ obr.70.

Tab. 19 Chemické zloZenie ocele 19 436 v hmot. % [xx]

Prvok C Si Mn Cr
obsah v %hm 1,90-2,20(0,10-0,60 | 0,20-0,60 | 11,00-13,00
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Tab. 20 Mechanické vlastnosti ocele 19 436 v hm. % [xx]

Ing. Jarmila Savkova

Tvrdost Teplota
vrdost’ po kalenia )
Zihani na TgpLota . Vydrz Prostredie Teplota_ TvrdOSt,p °
mikko predohrevu | y ochrannej popustenia Kkaleni
atmosfére
HBS [°C] [°C] [min] [°C] >HRC
235 788 1204 5~15 vzduch 522 60

Teplota popustania sa u tejto ocele pohybuje medzi 150-300°C, vid’ obr. 71, teplota
depozi¢ného procesu bola nastavena tak, aby neprekrocila teplotu popustania materialu

noznic a nedoslo teda k znizeniu tvrdosti nastroja a tym k jeho znehodnoteniu.

RL8E882 8280082383288 3

100 200 300 400 500 600 700
Kaliaca teplota: 980 °C/olej

Hardering 980 “C/oil

Popuitacia teplota [°C]
lempering temperature

Obr. 71 Teploty poptstania ocel’ 19 436 [81]

Depozicia prebehla vo firme LISS a.s. na sade 12 ks kotucovych noZnic dodanych
firmou Kovohuté Rokycany. Na 3 sady koticov po 4 kusov boli deponované tri vrstvy na
zaklade vysledkov druhej etapy dizertacnej prace. Testy prebehli na polotovaroch z niklu
a zliatin zeleza a niklu v zavislosti na aktudlnom vyrobnom programe firmy.

Strihané boli plechy na bdze niklu; konkrétne Cisty nikel (Ni 99,7) s hribkou 1,2
mm, NiFe42 shrobkou 1 mm aFe — Ni zliatina sobchodnym nazvom Kovar
(FeNi28Co018) s hrubkou 0,7 mm. Zakladné oznacenie materialov ako aj ich zloZenie
a mechanické vlastnosti st v tab. 21.
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Tah.21 Chemické zloZenie, 0znacenie a mechanické vlastnosti strihanych plechov [82]

Hrubka Mechanické vlastnosti
Informativne
Oznacenie plechu mikKky tvrdy (min)

o Oznadenie zloZenie
zliatiny Rm As Rm As

[mm] [%0] . .
[MPa] | % min | [MPa] | % min

Ni min 99,70
Ni 99,7 1,2 CSN 423404 | Femax0,10 - - - -
Si max0,03
Ni 48,0-49,5

Fe do 100 max
Mn max. 0,80 600
Si max 0,30
Ni 29,0-29,6
FeNi28Co18 | 07 | ASTMFI15 Fe do 100 max 30 700 2
Mn 0,50 570

Col7-18

FeNi42 1 ASTM F30 20 800 5

ZlozZenie jednotlivy plechov bolo overené pomocou rontgenovej fluorescencie na
pracovisku NTC, vysledky st uvedené vtab. 22, hodnoty zodpovedaji hodnotam
udédvanym normou.

Tah.22 Chemické zlozenie plechov hodnotené pomocou rontgenovej fluorescencie

Ozna&eni Co Fe Mn Ni S Si
plechu [hm.9%]
FeNi42 0,02 49,80 0,26 48,60 0,003 0,12
FeNi28Co18 17,20 51,87 0,53 29,40 0,001 0,02
Ni 99,7 - 0,103 0,007 98,50 0,002 0,01

Tribologické hodnotenie strihanych plechov

Tribologické skusky metodou pin-on-disc boli vykonané na vysokoteplotnom
tribometri CSEM Intruments. Ako protikus boli pouzité guldcky s priemerom 6mm
z karbidu volframu a ocele. Testy prebehli pri izbovej teplote, na drahe 8000 cyklov pri
linearnej rychlosti 3 cm/s.

Vyhodnocovany bol koeficient trenia a opotrebenie, stopa po teste bola
dokumentovana pomocou elektronového a optického mikroskopu, vid’ obr. 72.
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- No Name —Profile
Max 124.625 1m

\/\ ]

b) Height: 62680 2m  micdthl. 678576 4m  eWidth2 841651 4m

&, . RS &
d) i p ‘ : o,

Obr. 72 Drazka po teste vo¢i WC gul'6¢ke dokumentovana pomocou 3D optického mikroskopu Hirox, a) FeNi42, b)
profil drazky FeNi42, c¢) FeNi28Co18 a d) Ni

Sirka ahibka drazok po tribologickom teste bola hodnotena pomocou optickej
mikroskopie a profilometrie. Priemerné hodnoty koeficientu trenia ako aj Sirky a hlbky
drazok pre jednotlivé materialy sa nachadzaja v tab. 23.

Tab. 23 Hodnoty koeficientu trenia a drazky po merani vo¢i WC gul'6¢ke

Hibka drazok Sirka drazok

priemer | St.odchylka. | Priemer &t. Priemer $t.
[um] |edchylka| ym) odchylka

FeNi28Co018 0,715 0,063 10,96 0,45 613,7 25,0
FeNi42 0,755 0,119 11,13 2,53 439,8 100,8
Ni 0,323 0,032 1,09 0,10 2257 14,0

Ako prvy bol hodnoteny koeficient trenia jednotlivych plechov voéi karbid
volframovej gul'6¢ke, podmienky vid tab. 23. Pre materidly FeNi42 a FeNi28Col8
(Kovar) je priebeh koeficientu trenia vel'mi podobny — Vv priebehu prvych 1000 otacok
nastal néarast na hodnotu 0,6 s naslednym kratkodobym poklesom na 0,4-0,5, vid’ obr. 73.
Po ustaleni sa drzal koeficient trenia okolo 0,75, s miernym narastom pre FeNi42. Pre Cisty
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nikel je priebeh opaény — po kratkom naraste na hodnotu 0,6 (prvych 200 otacok)
nasledoval pokles na ustaleni hodnotu 0,3. NajmenSie opotrebenie, teda najmensia Sirka
a hlbka drazky bola namerana pre material Ni 99,7, vid’ tab. 24.

09
08
07

06 [ —Felif2
05

W
03

02
01

— FeNiz8Co18

0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000

Obr. 73 Priebeh koeficientu trenia vo¢i WC gul'6¢ke

Nésledne bol hodnotené tribologické spravanie pri pouziti ocelovej gul'ocky, vid’
obr. 74. Hodnoty koeficientu trenia ako aj informacie o $irke a hlbke drazok sa nachadza
v tab. 24.

Tab. 24 Hodnoty koeficientu trenia voéi ocelovej gul'dcke

Hibka drazok Sirka drazok

priemer | St.odchylka. | Priemer &t Priemer &t
[um] | edchylka | ym) | odchylka

FeNi28Co18 0,885 0,101 14,89 0,5 920,1 19,2
FeNi42 0,912 0,048 4,72 0,36 593,1 44,8
Ni 0,868 0,040 6,37 0,25 695,1 26,8

Hodnota koeficientu trenia pre vSetky tri hodnotené materidly sa po ustaleni
pohybuje okolo hodnotu 0,9. Rozdiely su najmid v prvej faze, kedy u Cistého niklu
a FeNi42 dochadza ku kratkodobému poklesu koeficientu trenia s naslednym narastom na
hodnotu okolo 0,9. Naopak u materialu FeNi28C0l1l8 dochadza k miernemu narastu
s naslednym poklesom a ustalenim na hodnote 1 s kratkodobym poklesom na hodnotu 0,8
priblizne v polovici meranej drahy.
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Obr. 74 Priebeh koeficientu trenia voc¢i ocelovej gul'dcke

FeNi42 FeNi28Co18

Obr. 75 Vzhl'ad drazok po tribologickom merani voc¢i ocel'ovej gul'dcke

Pre depoziciu vrstiev bola vybranad sada 12 kusov noznic na spodnej hranici
tolerancie rozmerov, tj. pred vyradenim. Koticové nozZnice boli naostrené a povrchovo
upravené pre depoziciu.
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V tabul’ke 25 su hodnoty strihaného materialu s pouzitim vsetkych povlakovanych
kotacov. V porovnani s nepovlakovanymi noznicami bol narast objemu strihaného
materidlu az Stvornasobny.

Tab.25 Objem a hrabka strihaného materidlu

L MnoZstvo strihaného materiilu Hrubka strihaného plechu
zliatina
[ka] [mm]
Ni 99,7 2690 1.2
FeNi42 2000 1,0
FeNi28Co18 450 0,7

Obr. 76 Noznice s deponovanymi vrstvami upnuté v rozrezdvacom stroji

NozZnice st vyradzované na zéklade vizualneho hodnotenia striznej hrany. PO
vyradeni boli noZnice prevezené na pracovisku NTC pre hodnotenie opotrebenia,
mechanizmu poruSenia ako aj vyhodnotenie zakladnych charakteristik tenka vrstva —
substrat ako je adhézia, tvrdost a hrubka vrstiev. Jednotlivé noznice boli rozrezané na
mensie kusy. Zakladna charakteristika jednotlivych vrstiev sa nachadza v tab. 26.
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Tab. 26 Adhézia a tvrdost’ systému tenka vrstva — substrat

tvrdost’ Hriabka
vzorka adhézia

HRC [um]
2 58 HF 2 1
6 58,5 HF 1 1,3
8 55,5 HF 2 2,2

Obr. 77 Detail porusenia vrstvy na okraji stopy po
indenta¢nom teste pril'navosti

Prilnavost’ vrstiev na dodanych koticovych nozoch bola vyborna, ani u jednej
vrstvy sa neprejavili vyraznejsie trhliny alebo odlupovanie od substratu. Dalsim krokom
bolo zmeranie hribky jednotlivych vrstiev metodou Calotest, hribka vrstiev na kotti€och
bola menSia nez na laboratdrnych vzorkach.

Obr. 78 Porusenie striznej hrany, vrstva 6, substrat 19 436

Hlavny mechanizmus poskodenia u vSetkych vrstiev je rovnaky — adhézne
porusenie atym zhorSenie kvality striznej plochy. U vrstvy 6 dochadzalo postupnému
odhaleniu striznej hrany a adhéznemu poruseniu vrstvy v menSom rozsahu.
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Obr. 79 Porusenie striznej hrany, vrstva 8, substrat 19 436

U vrstvy 8 nastalo vyrazné odhalenie substratu na striznej hrane a néslednej
deforméacii materidlu noznic. Lokalne adhézne poruSenie vrstvy 2 Vv menSom rozsahu bolo
dokumentované na opotrebenom nozi. Vrstva sa deformovala spolu so zakladnym
materidlom. NajvacSiu odolnost’ voc€i opotrebeniu mala vrstva 2 deformdaciu vrstvy
predchadzala deformacia substratu.

Diskusia

Pre overenie zivotnosti a funk¢énosti jednotlivych vrstiev v realnych podmienkach
prebehol test vybranych vrstiev pri ostrihavani plechov v komercnej firme. Na 3 sady
kotacov boli deponované tri vybrané vrstvy. Testy prebehli na polotovaroch z niklu a
zliatin Zeleza a niklu v zavislosti na aktualnom vyrobnom programe.

Strihané boli plechy na baze niklu; konkrétne Cisty nikel (Ni 99,7) s hrubkou 1,2
mm, NiFe42 shrobkou 1 mm aFe — Ni zliatina sobchodnym nazvom Kovar
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(FeNi28Co018) s hribkou 0,7 mm. Zakladné oznaCenie materialov ako aj ich zloZenie
a mechanické vlastnosti su v tab. 21.

WD

300.0pm WD Sig | Spot| Mag
10.7. mm 2

10.7 mm BSE| 3.0 |500x

WD Sig |Spot| Mag 100.0pm
10.7 mm BSE| 3.0 | 1000x 2

WD |Sig|Spot| Mag 100.0pm
10.7 mm|SE| 3.0 [1000x 2

RS
o «—t_\“y ;,‘:5 r‘.k .
5 P

500.0pm WD Sig
10.7 mm 2 10.7. mm BSE

Obr. 80 Porusenie striznej hrany, vrstva 2, substrat 19 436
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Koeficient trenia ostrihavanych plechov bol merany vo¢i karbid volframovej
a ocelovej gul'ocke pre porovnanie s vrstvami. Pre materialy FeNi42 a Kovar je priebeh
koeficientu trenia velmi podobny — V priecbehu prvych 1000 otaCok nastal narast na
hodnotu 0,6 s naslednym kratkodobym poklesom na 0,4-0,5. Po ustaleni sa drzal koeficient
trenia okolo 0,75, s miernym narastom pre FeNi42. Pre ¢isty nikel je pricbeh opa¢ny — po
kratkom naraste na hodnotu 0,6 (prvych 200 otacok) nasledoval pokles na ustalenu
hodnotu 0,3. Najmensie opotrebenie, teda najmensia $irka a hibka drazky bola namerana
pre material Ni 99,7, vid’ tab.24. Nasledne bol hodnotené tribologické spravanie pri pouziti
ocelovej gul'd¢ky. Hodnoty koeficientu trenia ako aj informacie o $irke a hibke drazok sa
nachadzaju v tab 25.

Pre depoziciu vrstiev bola vybrany set 12 kusov noZnic na spodnej hranici
tolerancie rozmerov, tj. pred vyradenim. Koticové noznice boli naostrené a povrchovo
upravené pre depoziciu. V tabul’ke 25 su hodnoty strihaného materidlu s pouzitim vsetkych
povlakovanych koticov. V porovnani s nepovlakovanymi noznicami bol néarast objemu
strithaného materidlu az Stvornasobny.

Po wvyradeni boli noznice prevezené na pracovisku NTC pre hodnotenie
opotrebenia, mechanizmu porusenia ako aj vyhodnotenie zdkladnych charakteristik tenka
vrstva — substrat ako je adhézia, tvrdost’ a hrabka vrstiev. Jednotlivé noznice boli rozrezané
na mensie kusy. Prilnavost’ vrstiev na dodanych koticovych nozoch bola vybornd, ani
Ujednej vrstvy sa neprejavili vyraznejsie trhliny alebo odlupovanie od substratu. Dalsim
krokom bolo zmeranie hribky jednotlivych vrstiev metédou Calotest, hriibka vrstiev na
koticoch bola mensia nez na laboratornych vzorkach.

Hlavny mechanizmus poskodenia u vSetkych vrstiev je rovnaky — adhézne
poruSenie atym zhorSenie kvality striznej plochy. U vrstvy 6 dochadzalo postupnému
odhaleniu striznej hrany a adhéznemu poruSeniu vrstvy v menSom rozsahu. U vrstvy 8
nastalo vyrazné odhalenie substratu na striznej hrane a naslednej deformacii materialu
noZnic. Lokalne adhézne porusSenie vrstvy 2 v menSom rozsahu bolo dokumentované na
opotrebenom noZzi. Vrstva sa deformovala spolu so zdkladnym materialom. Najvicsiu
odolnost” vo¢i opotrebeniu mala vrstva 2 deformaciu vrstvy predchadzala deformdcia
substratu.
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9 ZAVER

Tenké vrstvy nachadzaju Siroké uplatnenie v praxi, Vv ramci povrchovych uprav
pouzivanych v priemysle patria K jednej z najrychlejSie sa rozvijajucej oblasti. Neustale
pribuda novych kombinacii prvkov anovych typov vrstiev. Stredobodom zdujmu
vyskumnych pracovisk je momentdlne dopovanie tenkych vrstiev d’alSimi prvkami
a zlepSovanie ich vlastnosti. Mikrostruktira a teda i mechanické vlastnosti systému tenka
vrstva — substrat su silne ovplyviiované nielen depozi¢nymi parametrami pri ich vytvarani,
ale itpravou substratu pred depoziciou a samotnymi vlastnostami vstupujicich prvkov.
PVD depozicia katodovym oblikovym naparovanim je v sGcasnosti v praxi bezna
a dostupna ale stale sa rozvija. Jej vel'kou vyhodou je vyborna adhézia vrstiev a relativne
lahka kombinovatelnost’ prvkov vrstvy a presné Strukturovanie deponovanych vrstiev.
Pouzitie jednotlivych vrstiev v praxi je limitované nakladmi na ich vyrobu resp. pripravu
a samozrejme ziskanym ekonomickym prinosom.

Vybrané typy vrstiev boli pripravené na komerénych zariadeniach firmy LISS, a.s.,
Roznov pod Radhostém. Skiimané vrstvy TIAISIN sa ukazuju ako velmi slubny smer
Vv povlakovani néstrojov pre vybrané operacie tvarnenia a obrabania za sucha. Prednostnt
orientdciu na komeréne vyuzivané PVD zariadenie pre naparovanie katédovym oblikom
vo firme LISS, a.s. mozno zdovodnit' snahou zabezpeCit nasledne rychlu aplikéciu
vysledkov do praxe.

V ramci prace boli vybrané dva typy oceli pre pracu za studena a tri experimentalne
vrstvy ako aj jedna komer¢ne dostupna vrstva na bazi TiAISIN. Zvolené tepelné
spracovanie oceli smerovalo k dosiahnutiu maximalnej tvrdosti po kaleni a poptstani tak,
aby bol substrdt dobrou oporou vrstvdm s vysokou tvrdostou. Na zaklade spoluprace
s komerc¢nou firmou, ktora sa zaobera depoziciou tenkych oteruvzdornych vrstiev bola
zvolena matica parametrov pre depoziciu. Deponovanych bolo 8 réznych vrstiev, ktoré
boli nasledne hodnotené. Na zaklade vysledkov boli vybrané Styri vrstvy pre dopoziciu na
vybrané ocele a podrobnejSie skumanie. Tieto Styri vrstvy boli v poslednom kroku
testované v realnych podmienkach. Styri vrstvy boli deponované priamo na kotadové
noznice a testované v prevadzkovych podmienkach. Test prebehol v spolo¢nosti Kovohute
Rokycany. Po ukonceni testu bolo vyhodnocované opotrebenie jednotlivych vrstiev na
nozniciach. Na zaklade vysledkov tretej etapy ako aj testu na nozniciach je mozné
doporucit’ vrstvu oznacenu ako 2 (dep. podmienky vid’ tab. 5 kapitola 8.2.1). Tato vrstva
dosahovala dobré vysledky pri testoch v oboch etapach (vid’ diskusie). Ako ocel’ je mozné
odporucit’ Vanadis 4, ktory mal pozitivny vplyv na morfoldgiu povrchu, ako aj mechanické
vlastnosti systému tenkd vrstva — substrat.
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Priloha¢. 3 — SCRATCH TEST
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friction coefficient

nS
—88

——868
nV
—8V

—8V

1000

2000

4000

laps

5000

6000 7000

nV Mean Std. Dev.

r2

ra 0,799 0,106

ré 0,821 0,097 0,810 0,102
nS Mean Std. Dev.

r2

ra 0,548 0,180

rdb 0,840 0,072

r4 drheM 0,840 0,072

ré 0,822 0,108 0,763 0,108
8V Mean Std. Dev.

r2

ra 0,759 0,223

ré 0,922 0,092 0,841 0,157
8S Mean Std. Dev.

r2

ra 0,848 0,079

ré 0,614 0,291 0,731 0,185
58 Mean Std. Dev.

r2

ra 0,868 0,195

ré 0,845 0,180 0,856 0,188
6V Mean Std. Dev.

r2

ra 0,737 0,197

ré 0,782 0,198 0,759 0,198
6S Mean Std. Dev.

r2

r4

ré 0,764 0,208 0,764 0,208
5V Mean Std. Dev.

r2

rd 0,734 0,122

ré 0,778 0,127 0,756 0,125

8000



Mean Sirka drazky Sirka drazky OM Hibka drazky
5V 0,734+0,124 251 +£20 181,78 £ 35 1,79+0,14
55 0,826 + 0,187 264 + 22 179,79+ 6 1,85+0,18
6V 0,736 £0,18
6S 0,768 £ 0,136 206 + 20 146,84 £ 15 1,49 £0,10
8Vv 0,796 £ 0,183 300 £13 258,11 £ 20 2,33+0,12
8S 0,758 £ 0,161 319+ 30 295,65 + 30 2,47 +0,17
nv 0,803 £0,98 312 +£25 272,37 £ 26 2,23 +£0,07
nS 0,820 £ 0,106 310+ 21 281,24 +£19 2,24 +0,11
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& 0,3 - Vr6
¥ |
< 0,2 Vr2
0,1 Vr4
0
0 2000 4000 6000 8000 10000
pocet cyklov
Vanadis4 Start Min Max Mean | Std. Dev.
r2 0,135 0,135 0,744 0,699 0,078
r4 0,143 0,143 0,734 0,701 0,069
ré 0,123 0,123 0,704 0,613 0,090
0,9
Sverker 21
0
c
g
E’ Sr6
& Sr2
(]
e Sr4
0
0 2000 4000 6000 8000 10000
pocet cyklov
Sverker 21 Start Min Max Mean  Std. Dev.
r2 0,146 0,146 0,739 0,682 0,060
r4 0,138 0,138 0,775 0,723 0,060
ré 0,144 0,141 0,900 0,728 0,081
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Obr. 1Difraktogram substratu Sverker 21 s identifikovanjézemi




Intenzita [cts]

Intenzita [cts]

30000

Bl e Cr
: - 100
] B -Fe I
VeCs - 90
25000 Vanadis substrate|
1 - 80
20000 | - 70
l - 60
15000 5o
- 40
10000 -
- 30
5000 20
P do
0 T T 1 I T T T T T T T T T 0
30 40 50 60 70 80 90 100 110 120
2% [°]
Obr. 2Difraktogram substratu Vanadis 4 s identifikovanyazemi
20000
J Bl Fe. Cr | 100
18000 - B (TiN) |
] yvFe L go
16000 TiCyaN,, |
1 —S5 - 80
14000 - I
| - 70
12000 I
| - 60
10000 ~ 5
8000 10
6000 - 20
4000 L 20
2000 - - 10
0 A : , e I e L e e et 0
30 40 50 60 70 80 90 100 110 120

29 [°]

Obr. 3Difraktogram vzorku S2 s identifikovanymi fazemi
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Obr. 5Difraktogram vzorku S8 s identifikovanymi fazemi

Relativni intenzita [%0]

Relativni intenzita [%]



Intenzita [cts]

Intenzita [cts]

10000

B Fe, Cr L 100
] B (TiN), i
y-Fe - 90
8000 Tlco,3N0,7 +
nanocomposite_S |- 80
] - 70
6000 I
- 60
1 - 50
4000 L 40
1 \) - 30
2000 L 20
WWJ w J - 10
0 S RN N R | S N S St o i sl 0
30 40 50 60 70 80 90 100 110 120
28 [°]
Obr. 6Difraktogram vzorku nACo -S s identifikovanymi fame
20000
] Bllre.Cr | 100
18000 -} B (TN),,, |
_ y-Fe — 90
16000 — V5 i
| - 80
14000 i
1 - 70
12000 I
| - 60
10000 oo
8000 40
6000 20
4000 L 20
2000 \J - 10
0 T e | Y e e 0
30 40 50 60 70 80 920 100 110 120

29 [°]

Obr. 7Difraktogram vzorku V2 s identifikovanymi fazemi
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Obr. 9Difraktogram vzorku V8 s identifikovanymi fazemi
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Prilohac. 6 - INDENTACNA TVRDOST A MODUL PRUZNOSTI
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Vrstva 2, substré®verker 21
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Vrstva 6, substrat Vanadis 4
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Vrstva 6, substré®verker 21
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Vrstva 8, substra¥anadis 4
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Vrstva 8, substré®verker 21
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Vrstva nACo, substrafanadis 4
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Vrstva nACo, substré&verker 21
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