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TEORETICKA CAST

Uvod do FeSené problematiky

Predmétem této bakalaiské prace je hodnoceni zmén, které nastanou v povrchovych vrstvach
materidlti a vybranych tenkovrstvych systému po tepelném zatizeni, pii sou¢asném pusobeni
atmosférické koroze. Budeme sledovat zmény riiznych mechanickych vlastnosti, pii zatizeni
vzorkll rliznymi teplotami, pii pouziti rGznych analytickych metod, které se pouzivaji k
hodnoceni mechanickych vlastnosti systému tenkd vrstva — substrat jako jsou napiiklad:
vnikaci zkouSky s riznymi hodnotami normalového zatizeni, s odliSnymi geometrickymi a
materidlovymi charakteristikami indentordi, vrypové zkousky pifi pouziti konstantniho i
proménného zatizeni, zkousky pro zjistovani tloustky tenkych vrstev. Tyto analytické metody
jsou ale urCeny pro hodnoceni standartnich tenkovrstvych systémii a bude tieba je
optimalizovat s ohledem na plsobeni atmosférické koroze béhem tepelného zatézovani
vzorkil za ucelem ziskani co nejvétsiho mnozstvi relevantnich informaci o tepelné degradaci.
Pro lepsi srovnani provedeme méfeni také na tepelné nedegradovanych vzorcich a nasledné v
diskuzi porovname s hodnotami tepeln¢ degradovanych vzorkl a na zaklad¢ tohoto porovnani
ucinime zavér z néj vyplyvajici.

1. Zakladni principy metod deposice tenkych vrstev

V této kapitole se budeme zabyvat nejenom samotnymi fyzikéalnimi principy deposice tenkych
vrstev, ale taktéz preddeposi¢ni ptipravé vzorkl, ktera ptredchazi samotnému procesu
vytvoreni tenké vrstvy na vzorku. Ptiprava substratu je velice dilezitd soucast deposi¢niho
procesu, nebot’ pomoci ni ovliviilujeme vstupni parametry, které se velkou mérou podili na
vlastnosti které sledujeme je pfilnavost (adheze) tenké vrstvy k substratu. Adheze tenkych
vrstev k substratu zavisi hlavné na velikosti a charakteru vazebnich sil mezi tenkou vrstvou a
substratem. Tyto vazebné sily jsou vyrazné ovlivnény velikosti kinetické energie, kterou
piedavaji atomy a ionty dopadajici na povrch deponovaného vzorku. Nastavenim deposicnich
parametri ovliviiujeme 1 tuto velikost kinetické energie a tak nédsledné ovliviiujeme velikost a
charakter vazebnych sil. Dal§im vyznamnym parametrem ovliviiujicim adhezi je drsnost a
Cistota povrchu vzorku. Proto musime vénovat velkou pozornost piipravé vzorku. Pii
deposi¢nim procesu tenké vrstvy kopiruji reliéf povrchu substratu a veskeré nepravidelnosti se
zvyraziuji, coZ je zplUsobeno preferen¢nim ristem na ostrych hranach. Z tohoto divodu
potfebujeme ptipravit hladké povrchy. Vzorky potifebujeme také ocistit od veskerych necistot,
k ¢emuz pouzijeme chemické €isténi — na odstranéni makroskopickych necistot i ¢isténi ve
vyboji (iontovy bombard) — na odstranéni slabé vazanych atomli a molekul necistot
adsorbovanych na povrchu. Cistota povrchu vzorku béhem procesu vytvafeni vrstvy (zejména
v pocatcich rstu vrstvy) mé na adhezi velky vliv.[4]
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1.1 Mechanické upravy a ¢iSténi

Mechanické cisténi je prvnim krokem pteddeposic¢ni pfipravy povrchu vzorku. ZacCiname
jemnym otryskdvanim za pomoci broka ¢i jemné sekanych dratt. Pokracujeme brousenim
vzorkli pomoci riznych brusiv od hodnot s nejvétsi drsnosti po jemny korund (Al,O3).

Timto procesem odstranime z povrchu vzorku nezadouci nelistoty a povrchové oxidy.
VeétSinove dochdzi i k ubéru materidlu substratu, coz je az na vyjimky nezddoucim efektem.

1.2 Chemické cCiSténi

Chemické cisténi se pouziva k odstranéni anorganickych i1 organickych necistot. Jsou to
vétSinou necistoty, které mohou ulpét na povrchu béhem piedchozich vyrobnich procest.
Tyto necistoty, se kterymi se pii CiSténi setkavame, lze rozd¢lit zhruba do dvou zakladnich
skupin na ulpélé (cizi) a vlastni. Do podskupiny chemického a elektrochemického ¢isténi dale
fadime naptiklad mofeni, odmastovani, lesténi a odrezovani.

Ulpélé necistoty jsou k povrchu vzorku vazany pouze adheznimi silami. Do této kategorie
patii predevSim veskeré zbytky mastnych latek (napf.: brusné a lesStici pasty, fezné oleje,
chladici obrabéci kapaliny, vrtaci emulze, konzervaéni latky apod.), kovové necistoty (kovovy
prach a kovové tiisky z pfedchoziho mechanického obrabéni), nerozpustné anorganické
necistoty (prach z ovzdusi, grafit, jemné mleté karbidy kifemiku pouzité jako brusivo a dalsi).
Protoze vétSina latek je mastnych, nazyvame tento proces odmast’ovanim.

Naopak vlastni necistoty jsou s povrchem vazany chemickymi vazbami. Tyto necistoty
vznikaji na povrchu kovu pomoci chemické reakce kovu s prostiedim. Zaprvé to jsou okuje,
coz jsou necistoty vzniklé chemickou korozi pii tepelném zpracovani kovu a za druhé je to
rez, coZz je smes hydratovanych oxidl kovl, kterd vznika nejcastéji pii bézné (pokojové)
teploté plisobenim vlhkosti obsazené v atmosféte za pomoci zejména elektrochemickych déji.

1.2.1 Odrezovani

Odrezovani je technologie, kterou pouZivame k odstranéni rzi (pfedpokladem je pfitomnost
pouze hydratovanych oxidt, nikoliv okuji) z povrchu kovovych pfredméti. Rez z povrchu
muZeme odstrafiovat kyselinami a jejich roztoky, nejcastéji pouZivanou kyselinou je kyselina
fosforecna H3PO,4. Roztoky dale mohou obsahovat smacedla, odmastovadla a inhibitory
koroze. Chemické odrezeni miizeme provést prakticky dvéma zplsoby. Zaprvé miZzeme rez
odstranit pomoci mineralni kyseliny, kterd obsahuje inhibitory a latky usnadiujici penetraci —
tuto moznost nazyvadme oplachové odrezovani. Druhd moZnost principidlné spociva
Vv prevedeni korozni vrstvy na komplex s vysokou pfilnavosti k povrchu kovu. Tento komplex

pak vytvaii anodickou ochranu povrchu. Odrezovani mizeme provadét bud’ ponorem do
lazné, nebo natiranim.
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1.2.2 Moreni

vvvvvv

kovli. Odstraiiujeme jim jak kovové oxidy vznikajici pifi tepelném zpracovani, tak i
hydratované oxidy, které¢ vznikaji dlouhodobym pusobenim atmosferické vlhkosti na povrch
kovu. K odstranovani koroznich produktti dochazi procesem rozpousténi v mineralnich
kyselinach, ¢asto se pouziva kyselina sirova ( H,SO4) a kyselina solna (HCI). U nékterych
pfipadi se mizeme setkat i s pouzitim kyseliny dusicné (HNOs3) , kyseliny fluorovodikové
(HF) nebo i rizné smesi kyselin.

1.2.3 Elektrolytické moreni

U elektrolytického moteni rozliSujeme rtizné druhy podle zplisobu zapojeni, druhu proudu a
druhu elektrolytu. Proud pouzivame stejnosmérny nebo sttidavy s prepolovanim v urcitych
intervalech. U stejnosmérného proudu muizeme provést zapojeni katodické, anodické,
katodicko-anodické nebo jako stfedovy vodi¢. Jako elektrolyt mizeme pouzit kyseliny,
roztoky soli, alkalické latky i taveniny alkalickych hydroxidii.

Pfi katodickém moteni je pfedmét zapojen jako katoda a anodou jsou zde olovéné desky.
Princip katodického mofeni spociva vrozruSovani a rozpousténi koroznich produktl
V kyselin€é. Tento proces ucinné¢ podporuje vodik a to jak mechanicky, tak chemicky.
Chemickou podporou procesu rozumime redukci vyssich oxidl Zeleza na nizsi a ty jsou poté
Iépe rozpustné v Kyseliné. Mechanicka podpora naopak spociva v odtrhavani koroznich
produkti pomoci vyvijeného vodiku. Nevyhodou tohoto zapojeni je vétSi nebezpeci difuize
vodiku do povrchu materidlu nez pfi chemickém mofeni.

Pti anodickém mofteni zapojime predmét jako anodu, pfi¢emZ samotny princip je obdobny
jako u katodického zapojeni. Na anod¢ probihaji oxida¢ni déje a vznika zde kyslik. Vyhodou
tohoto zapojeni je vylouceni nebezpeci vzniku vodikové kiehkosti.

Katodicko-anodickym zapojenim se snazime odstranit nevyhody piedchozich dvou zapojeni.
Predmét nejdiiv zapojime jako katodu, ¢imz se vysSi oxidy Zeleza zredukuji az na oxid
zeleznaty (FeO), ktery nasledné po piepolovani mofeného pfedmétu na anodu se snadno
rozpousti.

Zapojit motfeny predmét jako stfedovy vodi¢ je vyhodné, nebot neni nutny piimy kontakt
moteného predmétu v proudovém zapojeni. Nevyhodou je, Ze pokud by doslo k poruseni
kontaktii, mohlo by dojit ke vzniku elektrického oblouku a v disledku toho i k mistnimu
prehrati materialu motfeného predmeétu.
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1.2.4 Odmastovani

Odmastovanim oznacujeme proces vedouci k odstraniovani vSech druht ulpélych necistot.
Tyto necistoty mohou byt k povrchu vazany dvojim zplisobem — bud’ pomoci fyzikalni
adsorpce (napf.: latky tukového charakteru) nebo pomoci adheznich sil (drobné anorganické
necistoty, kovové ttisky, prach a dalsi). Odmastovaci ptipravky maji za ukol tyto necistoty
Z povrchu uvolnit, poté je pfevést do roztoku ¢i emulze a zabranit zpétnému vylouceni na
predmétu. Rozdéleni odmastovacich procest miizeme nahlizet ze dvou hledisek. Podle druhu
probihajicich procesti a podle aplikace rozpoustédla ¢i jeho styku s predmétem. Proces
odmast'ovani mize probihat v organickych rozpoustédlech, ve vodnych alkalickych roztocich
anebo vodnymi tenzidovymi prostiedky. Do styku s rozpoustédly muze predmét pfijit
ponorem, postiikem, v parach, elektrolyticky, ultrazvukem, tepeln€ ¢i mechanicky.

1.2.5 Problematika oplachovani

Pti pripravé povrchu a jeho ¢isténi pomoci chemickych a elektrochemickych metod je velmi
dilezitd problematika oplachovani mezi jednotlivymi operacemi i na zavér celého procesu
CiSténi. Pfi prenosu predmétl z jednotlivych lazni dochdzi ke ztratam lazn€ na povrchu i
V dutinach predméti a také mize dojit ke znecisténi predmétu necistotami, které se mohou
vyskytovat na hladin€. Oplachy maji veliky vliv na celkovy vysledny efekt procesu ¢isténi,
ale 1 na stav a kvalitu 1dzni a tim siln€ ovliviiuji ekonomické hledisko. Proto pokud bychom
navrhovali technologii postupu, musime dbat i na oplachové operace, které jsou dilezité.
Podle uspotfadani rozliSujeme oplachy: postiikem (nehospodarny), ve vané s obcasnou
vyménou vody (dochéazi k nedokonalému oplachu vody), ve vané s jednoduchou vymeénou
vody (nejCastéjsi  typ), dvoustupnovy oplach s protiproudou vyménou vody
(nejhospodarnéjsi).

1.3 Iontovy bombard

lontovy bombard nebo taktéZ dopad urychlenych iontl je proces, ktery pouzivame pied
vytvarenim tenkych vrstev. Tento proces nejcastéji vyuzivame pro €iSté€ni, ohiev a modifikaci
povrchu zédkladniho materidlu. Tim dochazi ke zlepSeni zejména adheze, ale 1 dalSich
mechanickych vlastnosti nasledné¢ vytvarené tenké vrstvy. U metody CAPD se na katod¢
Vv oblasti katodové skvrny uvolnuji ionty pii procesu lokalniho odpafovani pti velké ionizaci
atomu (Ti, Zr). Dochézi zde k vysoké ionizaci, ktera dosahuje 80-90%. Nasledné na substrat
pfivedeme zaporné piedpéti, diky ¢emuZ uvolnéné kladné ionty urychlime. Béhem tohoto
procesu témet nedochdzi ke srazkam, coz vede k maximalnimu urychleni iontl, které poté
dopadaji na substrat. Soucasné, kvuli lokalnimu piehfevu katody, dojde Kk uvolnovani
makrocastic katody. Tyto céastice poté dopadaji na povrch substratu jako shluky atomu
nenatavené¢ho materidlu. Interakce ¢astic s povrchem zahrnuje vesSkeré nasledujici procesy:

Vlivy pitsobici na povrch substratu:
- Ohftev
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- Desorpce vazanych Castic (fyzikalné i chemicky)

- Reaktivni deposice (zvySeni chemické reaktivity adsorbovanych ¢astic)
- Zvyseni pohyblivosti atomil po povrchu substratu

- Vyrazeni sekundarnich elektront

- Odraz dopadajicich ¢astic

- RozpraSovani povrchovych atomi

- Redeposice rozprasenych ¢astic

Vlivy piisobici pod povrchem substrdtu:
- Ohftev
- Pfemisténi mfizkovych atomt => tvorba miizkovych poruch
- Zachyceni pohyblivych ¢astic v miizkovych poruchéch
- Implantace castic dopadajicich na povrch
- Premisténi ¢astic z povrchu do podpovrchovych vrstev

Pomoci iontového bombardu mizeme docilit rozdilnych modifikaci tenké vrstvy. Hlavnim
parametrem je energie iontl. Napfiiklad pfi nizSich hodnotach energii ionti muize Castecné
vznikat vrstva. Pokud ale budeme postupné energii iont zvySovat, pak budou moci probihat
procesy ¢isténi, odpraSovani, naleptavani nebo i implantace ¢astic do podpovrchovych vrstev

substratu (pfi velkych hodnotéach energie iontl).[13]

1.4 Tvorba rozhrani mezi tenkou vrstvou a substratem

Samotny proces tvorby rozhrani mezi tenkou vrstvou a substrdtem je nejvice ovlivnén
¢istotou na pocatku tohoto procesu. Vzdy se tedy snazime dosdhnout co nejcistSiho povrchu,
abychom dosahli vytvofeni kvalitniho rozhrani, protoZze tenké vrstvy, aZ na vyjimky,
povétSinou kopiruji povrch substratu. DalSim velice vyznamnym faktorem ktery ovliviiuje
vznik rozhrani mezi tenkou vrstvou a substratem je kineticka energie dopadajicich iontd.
Tento fakt stavi vrstvy vytvofené pomoci obloukového odpafovani nad vrstvami vytvoirenymi
pomoci odprasovani. Mame né€kolik druhii vazeb na rozhrani mezi tenkou vrstvou a
substratem, jez ovlivituji odpraSované tenké vrstvy:
- Chemicka vazba (n€kolik eV) — je nutné, aby atomy byly vzéjemné ve vhodné poloze
tak, aby mohly navzajem sdilet elektrony.
- Van der Waalsova vazba (0,1-0,4 eV) — je dusledkem polarizace mezi atomy
- Elektrostaticka vazba — vznika pfi vytvoreni elektrické dvojvrstvy mezi tenkou vrstvou
a substratem. U nékterych piipadl typu rozhrani kov-dielektrikum je srovnatelna
s vazbou Van der Waalsovou.
- Mechanické vazba — principidln€ se jedna o spojeni vytvoiené zapadanim tenké vrstvy
do nerovnosti povrchu substratu v rovnob&ézném sméru s rozhranim.
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Dalsimi faktory jsou smykova napéti plsobici na rozhrani tenkd vrstva — substrat a
mikrostruktura tenké vrstvy — predevSim v blizkém okoli rozhrani. Tato smykova napéti
mohou dosahovat vysokych hodnot a jsou zpusobovany zejména rozdilnymi moduly
pruznosti a rozdilnymi koeficienty tepelné roztaznosti tenké vrstvy a substratu. Dale ve vrstvé
pfi deposicnim procesu dochazi ke vzniku vnitiniho pnuti. Pokud se navic u rozhrani tenké
vrstvy a substratu vyskytuje dutina, a to at’ uz v tenké vrstvé nebo substratu, je to nezddouci
jev, Vv jehoz mist¢ mize zacit vznikat trhlina. V okamziku kdy smykova napéti dosahnou ¢i
prekroci uréitou kritickou hodnotu, Van der Waalsova vazba tyto napéti nepienese a adheze
tenké vrstvy se projevi jako nedostatecna. Pokud se zacne oddélovat cela vrstva od substratu
tak hovoifime o poruseni adhezivnim, pokud trhlina vznikne bud’ uvniti tenké vrstvy, nebo
uvnitt substratu, jedna se o poruSeni kohezivni.

1.5 Metody tvorby vrstev

V prubéhu vyzkumu v oblasti tenkych vrstev bylo postupné vyvinuto n¢kolik metod deposice.
Nejzéakladngjsim a bézné pouzivanym délenim je mtizeme rozdélit do dvou kategorii:

- Chemické metody deposice tenkych vrstev — CVD (Chemical Vapour Deposition)

- Fyzikalni metody deposice tenkych vrstev — PVD (Physical Vapour Deposition)

Tteti metodou, se kterou se také muzeme setkat, je metoda fyzikaln¢ chemicka — PACVD
(Plasma Assisted CVD), pfipadné v nekterych zdrojich ji lze najit pod zkratkou PECVD
(Plasma Enhanced CVD). V tomto piipadé¢ se jedna o metody CVD s asistenci plazmatu, kde
probihajici procesy jsou nizko teplotni stejné jako u metody PVD, ale komponenty pro
vytvofeni tenké vrstvy jsou plynné. Pii téchto procesech dochazi k dilezitym
plazmochemickym reakcim.

Obdobné se v posledni dobé mizeme setkat 1 s metodou oznacovanou jako LACVD (Laser
Assisted CVD). Zde pti deposi¢nim procesu soucasné pusobi laserové zafeni.[11]

15.1 Tvorba tenké vrstvy pomoci metody CVD

Podstatou této metody je chemicka reakce probihajici v deposi¢ni komoie pii vytvaieni tenké
vrstvy. Do deposi¢ni komory ptivadime reakéni slozky v plynném stavu ve formé sloZitych
slou¢enin. Vysokymi teplotami pak dochazi k jejich rozkladu na jednodussi slouceniny a ke
vzniku tenké vrstvy na povrchu substratu. K rozloZeni téchto sloucenin ovSem potiebujeme
vysoké teploty (okolo 1000°C) coz zna¢né€ snizuje moznosti pouziti této metody. Omezeni se
tyka velké skupiny materialt, napfiklad na nastroje z rychlofezné oceli nelze tato metoda
pouzit, nebot’ by doslo k tepelné¢ degradaci zakladniho materialu a ztrat€ pozadovanych
vlastnosti.
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Vyhody u metod CVD:

- Difuzni propojeni tenké vrstvy a substratu

- Lepsi adheze vyplyvajici z difuzniho propojeni

- Vétsi tloustka vytvarené vrstvy diky lepsi adhezi

- Deposice na slozit&jsi tvary, ptipadn¢ i do dutin, diky vétSimu pracovnimu tlaku

Omezeni u metod CVD:
- Energetickd naro¢nost — vyplyva z vysokych deposicnich teplot
- Dlouhy pracovni cyklus — dalsi disledek vysokych deposi¢nich teplot, délka

pracovniho cyklu je zptisobena dlouhou dobou nabihani na pracovni teplotu
deposi¢niho procesu. Stejné tak ptisobi 1 po deposicnim procesu i doba chladnuti.

- Ekologické hledisko — pfi tomto procesu se pracuje s nebezpecnymi latkami, jako jsou
napiiklad boridy, chloridy atd. a je potfeba zabranit uniku zplodin do ovzdusi

Z téchto divodi byly hledany vyhodnéj$i metody deposi¢nich procesti. Dnes jsou
perspektivnimi metody PVD a PACVD, ktera probiha v plazmatu za snizen¢ho tlaku.

depazigni nadoha

| ohiev

| povlakované
predméty

AT
\

=]

LI erpaei  —— _ 4
\_| system o~ vifuk

michasi
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Obr.1: Schéma vytvdreni tenké vrstvy metodami CVD [3]

1.5.2 Tvorba tenké vrstvy pomoci metody PVD

U této metody deposice spociva princip v ziskdvani atomi deponovaného materialu
z pevnych katod. Podle zpusobu, kterym z katody ziskdvame atomy kovu, délime metody
PVD na dvé skupiny:

- Odpatovani
- Odprasovani
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Do samostatné skupiny vyhrazené mimo tyto dvé kategorie se vétSinou uvadi metoda
iontového platovani. Principem této metody je piivedeni zaporného predpéti na substrat
v prib¢hu deposicniho procesu, které zptisobi urychleni ionti dopadajicich na povrch
substratu. Této metody miizeme vyuzit pfi obou vyse uvedenych metodach.

Vytvareni tenkvch vrstev pomoci odparovani

Princip tohoto procesu spociva v odpatovani deponovaného materidlu pomoci tepelné energie
a jeho nasledné kondenzaci na povrchu substratu. K odpafovani materidlu dochazi pfi
libovolnych teplotach, ale pti vyssich teplotach rychlost odpafovani siln€ roste. Nasim ukolem
je tedy deponovanou latku zahtat na vyssi teplotu, abychom odpatovani urychlili. Tohoto cile
muzeme docilit nékolika zplisoby:

- Pomoci Jouleova ohtfevu pii prichodu proudu (stejnosmérny nebo stiidavy)

- Induktivnim ohfevem na principu vifivych proudi

- Elektronovym svazkem

- Pomoci elektrického oblouku — ohfevem katody nebo anody, u tohoto zplisobu
dosahujeme vysoké ionizace.

- Laserovym zafenim

Diive byly zdroje odpafovani zalozeny na principu ohfevu pomoci Jouleova tepla nebo na
induktivnim ohfevu. Modernéjsi zdroje pracuji, jsou vyvijeny a zdokonalovany jako
progresivni systémy zalozené na odpafovani elektronovym svazkem, elektrickym obloukem
nebo laserovym zarenim.
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Obr.2: Principy deposice tenkych vrstev PVD metodami [1]
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Vytvareni tenkych vrstev pomoci odprasSovani

Metoda odprasovani je zalozena na principu odprasovani materialu katody (v literatufe se
taktéz mtizeme setkat s pojmem terc) energetickymi ionty a usazenim castic odpraseného
materialu na substratu. Odprasovani probiha za pfitomnosti plazmatu:
- Inertniho plynu — materidlové slozeni vytvorené tenké vrstvy je obdobného slozeni
jako odprasovany material katodového terce.

- Smési inertniho a reaktivniho plynu — reaktivni deposice tenkych vrstev riznych
chemickych slou¢enin

Systémy vzniklé odprasovanim lze rozd¢lit do tii zdkladnich skupin:
- Diodov¢ a triodové odpraSovani
- Magnetronové odprasovani
- OdpraSovani s kontrolou ristu vrstev nezdvislym iontovym paprskem

Diodové odprasovani

Pii diodovém odprasovani je ter¢ zapojen jako katoda, substrat jako anoda a plazma vypliuje
cely prostor mezi ter¢em a substratem. Toto zapojeni zplsobuje, Ze substrat 1 vytvarena vrstva
je vystavena ptimému bombardu sekundarnich elektronti. Na anodu je piivadéno napéti, které
se obvykle pohybuje v hodnotach 1-5 kV. Timto napétim vytvaiime na katodovém terci
vykonové zatizeni odpovidajici hodnotam zhruba od 3 do 10 W/cm?. DilleZitym parametrem,
stejn¢ jako u ostatnich metod deposice, je teplota substratu. U této metody se v zavislosti na
tlaku pracovniho plynu, rychlosti probihajiciho deposi¢niho procesu a chlazeni substratu
teplota pohybuje vétsinou mezi 300 az 500°C.
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Obr.3: Schéma diodového odprasovaciho systému

19



ZapadocCeska univerzita v Plzni. Fakulta strojni. Bakalarské prace, akad.rok 2015/16

Katedra materialu a strojirenské metalurgie Stanislav Cechal

Magnetronové odprasovani

U magnetronového odprasovani je ter¢ zapojen jako katoda a kruhovy prstenec kolem terce
jako anoda. Podstatny je magneticky obvod umistény pod terc¢em. Nad povrchem katodového
terCe poté vznika uzavieny ,tunel” silocar magnetického pole. Plazma je na rozdil od
diodového odprasovani diky magnetickému poli drzeno Vv tésné blizkosti katodového terce.
Také miizeme docilit toho, Ze substrat nebude v pfimém kontaktu s plazmatem. Tim snadng&ji
udrzime teplotu substratu na hodnotach mezi 40-250°C, protoze nedochazi k bombardovani
substratu elektrony.
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Obr.4: Schéma magnetronového odprasovani [1,2]
Vytvareni tenkych vrstev na principu elektrického oblouku — CAPD

Pti vytvafeni tenkych vrstev pomoci nizkonapétového reaktivniho obloukového odpatovani
ve vakuu (CAPD- Cathodic Arc Plasma Deposition) dochazi pouze k ,,mikroodpafovani
v oblasti tzv. katodové skvrny. Nedochazi tedy k velkoplosnému odpatfovani katody.
Schématické znazornéni zafizeni pracujiciho na tomto principu je patrné z obr.:5. Vyhodou
tohoto zatizeni je moznost umisténi vétSiho poctu obloukovych odpatovacti do depozicni
nadoby, ¢imz lze zvysit depozicni objem.
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Obr.5: Schématické zobrazeni zarizeni pro vytvareni tenkych vrstev metodou
obloukového odparovani katody [1]

Obloukovy vyboj za sniZeného tlaku

Zakladem pro pochopeni principu metody nizkonapétového reaktivniho obloukového
odpatrovani ve vakuu je vysvétleni déja, které probihaji v obloukovém vyboji.
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Obr.6: Typicka voltampérova charakteristika stejnosmerného vyboje mezi dvéma elektrodami

za snizeného tlaku [1]

Obloukovy vyboj je v soucasné dobé nejrozsifenéjsi prakticky vyuzivany vyboj. Oblouk je
samostatny typ vyboje vznikajici pii pruichodu dostatecné velkého proudu mezi elektrodami.
Typicka statickd voltampérova charakteristika vyboje za snizeného tlaku je schematicky
znazornéna na obr.: 6. Z obrazku je patrné Ze pii proudech vétSich nez cca 1-10 A piechazi
doutnavy vyboj do elektrického oblouku. Z fyzikalniho hlediska je oblouk charakterizovan
nasledujicimi vlastnostmi: relativné nizkym napétim, vysokymi proudovymi hustotami,
vysokou hustotou cCastic v oblasti v katodové oblasti vyboje, vysokymi teplotami a
intenzivnim svétlem, které obsahuje ultrafialové zafeni, které je nebezpecné pro lidsky zrak.
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Katodova oblast

Emise castic v obloukovém vyboji probiha prostfednictvim odpafovani ¢asti materialu katody
do oblasti katody. Katodovou oblast oblouku 1ze rozd¢lit na tii charakteristické ¢asti:

- Mala plocha kde probihé odparovani ¢astic, oznacovana jako katodova skvrna

- Oblast, v niz dochazi k bezesrazkovému urychleni emitovanych elektront

- Oblast plazmatu kde probihaji procesy ionizace, piedavani energie
urychlenymi elektrony a vzniku plazmatickych proudu

Oblast katodové skvrny

Emise castic z katody za snizen¢ho tlaku probiha v disledku lokalizace na malou plochu
katodové skvrny. Rychlost odpafovani zavisi na vlastnostech materidlu katody, zejména na
sloZeni, teploté, Cistoté, tepelnych a elektrickych vlastnostech, celkovému proudu oblouku,
tlaku a sloZeni pracovniho plynu. Odpafované atomy jsou srdzkami s elektrony v blizkosti
katody ionizovany a urychlovany. Tok ¢astic z katodové oblasti tak obsahuje atomy, ionty a
makrocastice.

Dale se castice (za predpokladu ze stfedni volnd draha je vétSi nez rozméry deposicni
komory) pohybuji ve vakuu piimocaie a jejich prostorové rozlozeni je ureno rozlozenim
pocateCnich vektorii rychlosti. Timto prostorovym rozlozenim je ddna homogenita tenké
vrstvy na substratech vétsich rozmér.

Z vySe vyjmenovanych ¢astic, které se tvofi pfi emisi, maji pro depozici vrstev rozhodujici
vyznam ionty, které substratu piedaji svou kinetickou energii a ta se pfeméni na energii
nutnou ke vzniku slouceniny. Potfebnou energii nutnou ke vzniku slouceniny Ize regulovat
pomoci velikosti pfedpéti na substratu.

Iniciace oblouku

vvvvv

zpisobli iniciace oblouku: pferuSeni obvodu s proudem, pfiblizenim elektrod,
vysokonapétovym prirazem (V povrchu dielektrika, v plynném prostiedi) a odpafenim vodivé
vrstvy.

Obloukovy odparovac

Pro vyuziti Castic odpafenych v katodové skvrné elektrického oblouku slouzi zatizeni s
nazvem obloukovy odpatfovaé. Schéma tohoto zafizeni je patrna z obr.: 7. Konstrukce tohoto
zafizeni ma vliv nejen na jeho provozni parametry a spolehlivost, ale 1 na vysledné vlastnosti
vrstev, jako napt. na koncentraci makrocastic, strukturu vrstvy ¢i depozi¢ni teplotu.
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Obr.7: Zdikladni schéma obloukového odparovace s lokalizaci katodové skvrny pomoci clony

[1]

Vyhody a nevyhody metody nizkonapét’ového reaktivniho obloukového odparovani ve
vakuu

Zde si shrneme vyhody a nevyhody této metody, pficemz z tohoto vyctu bude snadno
pochopitelné proc€ je tato metoda tak rozsifena a Siroce pouzivana.

Vyhody:

- Moznost ovlivnéni kvality deponované vrstvy (urychleni ¢astic, fizeni pomoci napéti,
moznost zmény energetickych tokl)

- Vysoka deposi¢ni rychlost

- Vysoka ionizace

- Moznost libovolné rozmistit odpafovace v deposicni nadobé

- Moznost deponovat na velké rovinné plochy

- Vrstvy vytvofené touto metodou maji dobré vlastnosti (dobra adheze a otéruvzdornost,
zvySena Zivotnost, nizky koeficient tfeni, odolnost proti oxidaci)

Nevyhody:
- Nutnost specialniho zapalovani
- Tvorba mikrocéstic
- Vysoké proudové charakteristiky

[1,7,8]

1.5.3 Tvorba vrstvy metodou PACVD

Metoda PACVD (Plasma Assisted CVD) je dusledkem vyvoje deposicnich technologii
vytvateni tenkych vrstev chemickou cestou se snahou snizit teplotu deposi¢niho procesu. To
pfineslo rozvoj metod pracujicich na principu plazmochemickych reaket.
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Chemicka reakce probiha v ionizovaném prostiedi. Plynna faze se sestava nejcastéji ze smesi
dvou plynu, které navzajem reaguji a vytvaii na povrchu substratu vrstvu daného chemického
sloZeni.

2. Modifikace a degradace povrchovych vrstev

2.1 Modifikace povrchovych vrstev

2.1.1 Cementace

Pfi cementaci dochazi k syceni povrchu materidlu uhlikem, nejéastéji se pouziva u oceli s
nizkym obsahem uhliku (do 0,2%C). Cementaci obohatime povrchovou vrstvu na piiblizné
eutektoidni, pfipadné mirné¢ nadeutektoidni obsah uhliku. Cementace probiha na principu
difuzniho procesu za teplot stabilniho austenitu (pfiblizné¢ 900-950°C) z divodu lepsi
rozpustnosti uhliku. Pozadovanych vlastnosti, kterymi jsou vysokd tvrdost povrchové vrstvy
pii soucasné velké houzevnatosti jadra, dosahujeme teprve po ndsledném tepelném
zpracovani. V tomto ptipadé provadime kaleni a popusténi pti nizkych teplotach.

Podle zptisobu syceni povrchu rozlisSujeme:

- Cementaci v prasku (smés dievéného uhli, aktivni uhli a BaCO3) — jedna se o nejstarsi
zpusob cementace, ktery ma mnoho nevyhod — proces je zdlouhavy a neekonomicky.
Jeho délku prodluzuje ptedevsim doba zihani, které je dlouhd z diivodu obtizného
prohfevu cementacniho prasku, ktery ma nizkou tepelnou vodivost. Navic dosahujeme
nestejnomérnych vysledki (napft.: riizna tloustka vrstev a s tim spojend rozdilna
tvrdost na riznych mistech cementované soucasti). Tyto vysledky jsou dusledkem
zmeén slozeni prasku a obtiZzné kontroly cementa¢ni atmosféry.

- Cementaci v plynném prostiedi (smés CO, CO2 , CH4 , H2 , H20 ) — tento zpisob je
produktivni, moderni i technologicky vyhodny. Miizeme totiz fidit slozeni i aktivnost
cementacni atmosféry. Také rychlost celého procesu je vétsi neZ u cementace pomoci
prasku.

- Cementaci v kapalném prostiedi (14zn€ roztavenych chloridovych soli s ptisadou
kyanidi) — Tato metoda neni ptili§ pouzivana pro svou piili§ vysokou rychlost
nauhlicovani.

Pokud poZadujeme soucést nauhli¢it pouze na n&jakém konkrétnim misté nebo pokud po
procesu cementace ma ziistat n&jaka Cast soucasti mékkd (napt.: kvili obrobitelnosti
V nasledujicim vyrobnim procesu), tak chranime tyto povrchy pomoci specialnich past ¢i
natéra.[5]

2.1.2 Nitridace

Pti procesu nitridace sytime povrch souc¢asti aktivnim dusikem, ktery ziskavame z plynného
prostiedi (¢pavek). Ten je poté adsorbovan povrchem oceli a difunduje postupné od povrchu
smérem k jadru. Dlsledkem toho procesu je vznik velmi tvrdych nitridi a celkova tvrdost
muze dosahovat aZ hodnot 1200 HV. Oproti cementaci neni nutné dalsi tepelné zpracovani
k potfebné modifikaci povrchu, protoze samotny proces nitridace probiha pii nizsich teplotach
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(cca 500-550°C). Uz po samotném procesu nitridace se zvysi odolnost proti opotiebeni,
korozni odolnost i mez Unavy. Proces nitridace probiha pomaleji, ale mizeme jej urychlit
zvysenim teplot. To se ovSem projevi nizsi tvrdosti a zvySenim kiehkosti. Je tedy nutno dobie
zhodnotit co je pro danou aplikaci vyhodné&jsi.

Pro dosazeni efektivniho zvySeni tvrdosti a meze Ginavy musi nitridovand vrstva zasahovat
alespont do hloubky 0,2 az 0,3mm, pfi¢emz vytvoieni vrstvy o této tloust’ce zabere nékolik
desitek hodin. Pokud ovSem potfebujeme docilit pouze zvysené odolnosti proti korozi, jako
zcela postacujici bude vrstva o tloustce 0,04 az 0,06mm a tu je mozno vytvofit pii teplotach
cca 600-700°C za dobu ptiblizn€ 2 az 1 hod.[5]

2.1.3 Nitrocementace

Principem tohoto procesu je soucasné syceni povrchu soucasti jak uhlikem, tak i dusikem,
pticemz pievladajici vliv ma uhlik. Teploty nitrocementace se nejéastéji pohybuji v rozsahu
od 820 do 840°C. V plynném prostiedi se pouziva smési uhlovodikl a ¢pavku s vyslednou
tloustkou vrstvy 0,3 az 0,4mm pii dobé syceni pfiblizné 1 az 2 hodiny. V piipadé kapalného
prostiedi (solné lazné s piisadou kyanidi) mizeme dosahnout tloustky vrstvy 0,2mm do 1
hodiny. Nékdy je tento proces nitrocementace v kapalném prostiedi oznacovan také jako
kyanovani. Oceli ur¢ené ke zpracovani timto postupem se obvykle pohybuji v rozsahu 0,25 az
0,4% obsahu uhliku. Nasledné se po nasyceni povrchu kali a popoust&ji. Vysledna struktura je
pak tvofena uhliko-dusikovym martenzitem, zbytkovym austenitem a karbonitridy. Tato
vrstva nedosahuje tak vysoké tvrdosti jako je tomu u procesu cementace (zde se pohybujeme
pouze Vv rozmezi 700-800HV), ale diky dusiku, ktery zrychluje difuzi uhliku je doba nutna
k syceni povrchu podstatné kratsi. Také, diky vy$Simu obsahu uhliku v oceli, je pevnost jadra
vysS§i, a proto staci niz$i tloustky vrstev vytvorenych nitrocementaci.[5]

2.1.4 Karbonitridace

I u tohoto postupu sytime povrch soucasti sou¢asné uhlikem a dusikem, zde ovSem prevlada
vliv dusiku. Proces karbonitridace probiha v atmosféfe ¢pavku s ptisadou uhlovodiki. Teploty
se pohybuji zpravidla mezi 600 az 630°C. Doba syceni je az 4 hodiny. Pfi tomto procesu
chceme dosdhnout souvislé vrstvy, ktera bude mit tloustku cca 0,05mm a tvrdost az 1000HV.
I tento proces muize probihat také v kapalném prostiedi. Stejné jako u nitridace se soucasti po
karbonitridaci nekali a diky tomu jsou deformace mensi neZ pfi nitrocementaci.

Vyuziti vrstvy karbonitridli se vyuziva zejména ke zvySeni odolnosti proti opotiebeni a
zadirani (fezné€ néstroje, lisovadla, atd.).[5]
2.1.5 Implantace

Implantaci provadime pomoci iontového bombardu, kdy kladnym iontlim v plazmatu udélime
kinetickou energii zapornym piedpétim pfivedenym na povrch soucdsti. Pomoci kinetické
energie iontd potom tyto ionty vpravime do povrchovych (¢i mirn€ podpovrchovych) vrstev.
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2.2 Degradace povrchovych vrstev

Obecné existuje 6 zakladnich druhii opotiebeni a to:

- Adhezivni opotiebeni

- Abrazivni opotiebeni

- Erozivni opotiebeni

- Kavita¢ni opotiebeni

- Unavové opotiebeni

- Vibracni opottebeni
Neékdy se mezi tyto zakladni druhy opotiebeni fadi 1 opotfebeni chemické, korozni a oxidacni
a n¢které zvlastni typy opotiebeni, jako je napft. razové opotiebeni a difizni opotiebeni.

Uvedené rozdéleni samoziejmé predstavuje jen zdkladni, zjednodusené schéma. V technické
praxi se ¢asto jednotlivé druhy opotiebeni vzdjemné kombinuji a vzniké tak fada variant.

V naSem piipadé zkoumame pouze vliv tepelného zatizeni na zménu vlastnosti daného
systému tenka vrstva - substrat. Nami zkoumané vzorky nejsou nikterak mechanicky

zatizené. Jsou vystaveny zahiivani v elektrické peci se vzdusnou atmosférou. Testovany
povrch bude béhem tepelného zatizeni ve styku pouze atmosférou v peci. Z vySe uvedenych
diivodli se zamétime na zkoumani degradace teplotou, piekrocenim popoustécich teplot za
soucasného plsobeni koroze. Ostatni typy degradace zanedbame.

2.2.1 Koroze

Nejcastéji se setkdvame s korozi v kapalném prostiedi, ktera rychle probiha i pfi pokojové
teploté. Do této skupiny fadime i1 korozi zplisobenou vzduSnou (plynnou) vlhkosti. Jelikoz
naSe meéfeni budou probihat za zvySenych teplot v suchém prostiedi, budeme se zabyvat
korozi v plynném prosttedi.

Koroze v plynném prostiedi

Ze vSech plyni, kterym mohou byt materialy vystaveny, je nejvyznamnéjsi kyslik, nebot’ je
jednou z hlavnich slozek vzduchu. Pii styku kovu s plynnym kyslikem dochazi k oxidaci, pfi
které vznika oxid (oxidy) daného kovu.

Reakce kovi s kyslikem jsou obvykle vyznamné az pii zvySenych teplotich, nebot za
pokojové teploty probihaji velmi pomalu. Pokud kovovy material (ocel) koroduje za pokojové
teploty na vzduchu, nejedna se o reakci s plynnym kyslikem, nybrz s kyslikem rozpusténym
ve vodnim filmu (ze vzdusné vlhkosti) pfitomném na povrchu materialu.

Pro dalsi oxidaci je tieba, aby se kyslik z atmosféry mohl transportovat pres oxidickou vrstvu
k vlastnimu kovu, nebo aby atomy kovu mohly difundovat k vnéjsimu povrchu oxidické
vrstvy. Jinymi slovy rychlost oxidace je fizena rychlosti transportu kovu a/nebo kysliku pres
oxidickou vrstvu.
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Pokud je oxidicka vrstva porézni, odpryskava, ma Spatnou pfilnavost k zakladnimu kovu,
poptipad¢ pokud je oxid tékavy a postupné sublimuje nebo se tavi, v takovych piipadech
oxidace probiha piiblizn¢ konstantni rychlosti. Takovy material neni pii dané teploté piilis
odolny proti oxidaci. Toto chovani je typické pro zelezo za vysokych teplot (1000°C).

Naproti tomu pokud je vrstva hutna a kompaktni, tzn. ze dobfe chrani povrch kovu, rychlost
oxidace se postupné¢ s ¢asem snizuje, nebot’ transport atomt kovu a kysliku se déje pres stale
siln€jsi vrstvu. Takové chovani je typické pro oceli legované chromem, kiemikem a hlinikem,
u nichz je odolnost proti vysokoteplotni oxidaci zplUsobena tvorbou kompaktnich
povrchovych vrstev obsahujicich vedle oxida Zeleza rovnéz oxidy uvedenych prvka (Cr,Os,
Si0,, Al,O3). Takové oceli se nazyvaji zaruvzdorné.

Existuje mnoho dal$ich druhii koroze jako napt.: biologickd, elektrochemicka, ptidni, ale ty
maji pro nase experimenty zcela zanedbatelny vliv, a proto se jim zde nebudu vénovat.

3. Metody hodnoceni vlastnosti systémii tenka vrstva-substrat

Vsechny tenké vrstvy jsou charakteristické svou velmi malou tlouStkou (né&kolik pm).
Vlastnosti materialu jsou vyraznég jiné diky skutecnosti, ze jeden rozmér je vyrazné zmensen.

Toto zmenSeni je vyhodné pro miniaturizaci (napf.: elektrotechnika). Tenké vrstvy svymi
vlastnostmi také ovliviiyji interakce pevnych latek s okolnim prostfedim, které probihaji na
jejich povrchu.

3.1 Systém tenka vrstva-substrat

Pojem systém tenka vrstva - substrat byl zaveden v okamziku, kdy se tloustka materialu
snizila natolik, Ze tenka vrstva méni své vlastnosti oproti objemovému stavu. Fyzikalni
vlastnosti tenké vrstvy se mohou tedy vyrazné lisit od vlastnosti téze latky v objemovém
stavu. U tenkych vrstev ma zéasadni vliv na vlastnosti systému také substrat, na kterém je
vrstva nadeponovana. Ke zméné€ vlastnosti nebo fyzikalnich jevii dochazi téz pfi zméné
tloustky vrstev. Proto se z tohoto hlediska, které je v ivahach a experimentech rozhodujici,
meéni vyznam pojmu tenkd vrstva. MiZeme tedy uvést tyto zakladni charakteristiky tenkych
vrstev:

- Vrstvy o tloustkach v fadu um(1-25) — spadaji do oblasti modifikace mechanickych

vlastnosti (otéruvzdornosti a antikorozni ochrany apod.)
- Vrstvy o tloustkach v fadu stovek nm — spadaji do oblasti, kde jsou

vyznamné optické interferencni jevy (napft.: antireflexni Gipravy)
- Vrstvy o tloustkach v f&du nm — spadaji do oblasti, kde jsou vyznamné

rozmérové efekty vodivosti

- Extrémné tenké vrstvy (monoatomarni, nesouvislé, 1A-1nm) — spadaji do oblasti,
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kde jsou vyznamné problémy tykajici se zmén vystupni prace s tloustkou vrstvy
nanasen¢ na podlozku

Zakladni rozdily odliSujici tenkou vrstvu od kompaktniho materidlu jsou ve zménach
krystalové struktury, elektronové struktury a dalSich vlastnosti. Tenkd vrstva Casto nema
krystalovou strukturu jako stejna latka v kompaktni formé. Souvisi to taktéz s faktem, ze
vétSina fyzikalnich metod ptipravy tenkych vrstev je ve své podstaté nerovnovazna, a tak i
vznikajici vrstva neni vétSinou v rovnovazném stavu.

Prakticky vSechny mechanické vlastnosti jsou zavislé na krystalové struktute latky. U latek ve
formé tenkych vrstev jsou patrné zmény vlastnosti oproti latkdim v kompaktnim stavu.

Bylo zjisténo, ze napi. pevnost v tahu tenkych vrstev Casto vysoko pifevySuje i pevnost
specialné¢ zpracovanych kompaktnich materidld. Tenkd vrstva ma jiné vlastnosti co do
plastické deformace, mikrotvrdosti atd. To také souvisi s poCtem a charakterem defektti ve
vrstve.

3.2 Mikrostruktura tenkych vrstev

Pfi vytvafeni tenké vrstvy musime vzdy zohlednit dva zdkladni soubory faktord. Zaprvé
substrat (teplota, drsnost, sloZeni, Cistota a dal§i) a za druhé dopadajici Castice (kineticka
energie, koncentrace, aktivace). Tyto faktory ovliviiuji cely proces rlstu vrstvy a tim vlastné
jak mikroskopické tak i makroskopické vlastnosti.

Mezi nejdilezitéjsi vlastnosti vrstvy patii jeji mikrostruktura, které zahrnuje uspotradani, tvar
a rozméry krystalitl vrstvy, hustotu defektii, pfitomnost pért apod. Mikrostruktura tenkych
vrstev v podstaté¢ rozhoduje o vyslednych mechanickych vlastnostech vytvéarenych vrstev.
Vznik znacné rozdilnych mikrostruktur tenkych vrstev vytvarenych za raznych depozi¢nich
podminek piimo souvisi se zm&nami mechanismu rlistu vrstev.

Pro pochopeni zavislosti mikrostruktury tenkych vrstev na dvou zékladnich parametrech Ts
(teplota substratu) a p (tlak pracovniho plynu, kterym fidime energii dopadajicich ¢astic), bylo
vypracovano nékolik zdkladnich modelt mikrostruktury tenkych vrstev.

Model mikrostruktury podle Mov¢éana a DémciSina

Prvnim modelem mikrostruktury byl model vypracovany Movc¢anem a Dé&émciSinem pro
vrstvy odpafované. Tento model je zalozeny na tepelné indukované pohyblivosti.
Mikrostruktura vrstev se silné méni s pomérem Ts/T,, Kde Ty, je teplota tani vrstvy. Z obrazku
je patrné, ze cely interval teplot Ts/Ty miZeme rozdé€lit na téi charakteristické zony, které se
vyrazné lisi mikrostrukturou (hustotou a tvarem krystaliti) vytvarenych vrstev. Typ
mikrostruktury vrstev v jednotlivych zonach ptimo souvisi s pfevladajicim vlivem zakladnich
fyzikdlnich procesii na substratu — stinéni mezi rostoucimi krystality v disledku nulové
povrchové pohyblivosti absorbovanych atomi (zona I), povrchova diftize (zona II) nebo
objemova difize (zona III).
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Obr.8: Model mikrostruktury odparovanych vrstev dle Movéana a Démcisina [11]

Model mikrostruktury podle Thortona

Druhy model mikrostruktury byl vypracovan Thortonem pro kovové odprasované vrstvy.
Vychdzi z predchoziho modelu a je zaloZzen na pohyblivosti indukované teplotou Ts a
zahrnuje efekt tlaku inertniho pracovniho plynu p. Tento model je znazornén na obrazku*.
Obsahuje navic tzv. tranzitni zonu T, kterd lezi mezi zénou I a II. Vrstvy vytvofené v této
zon¢ maji obtizné definovanou, ale velmi husté¢ ulozenou vldknitou bezporézni
mikrostrukturu, ktera vrstvam déva zcela mimotadné fyzikalni vlastnosti. Napft. vrstvy nitridu
titanu vytvotené v zon€ T vykazuji podstatn€ vys$si mikrotvrdost nez vrstvy vytvofené v zoné
I. Lze o¢ekavat, Ze vrstvy jiného sloZzeni nez TiN v zoné¢ T budou vykazovat zcela mimotadné
hodnoty jinych fyzikalnich vlastnosti, napt. elektrickych, tepelnych, optickych a dalSich. Zona
T vznika za mimofadnych fyzikalnich podminek. Lezi v oblasti teplot Ts/Ty, které tvori
spojity pfechod mezi zoénou I charakterizovanou nulovou povrchovou pohyblivosti
kondenzujicich a adsorbovanych atomli a zoénou II charakterizovanou plné rozvinutou
povrchovou pohyblivosti adsorbovanych atomd.
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Obr.9: Model mikrostruktury navrzeny Thorntonem [12]

Thorntontiv model mikrostruktury byl v roce 1984 jeste rozsiten Messierem a kolektivem.
Messier zde zavadi tieti rozmér — predpéti na substratu Us, které dobie kvantitativné
charakterizuje pohyblivost indukovanou bombardovanim substratu a vytvarené vrstvy
urychlenymi ionty [11, 12].

Charakter nukleace tenké vrstvy je dan zejména predpétim na substratu U,
tlakem plynu v komoie p a teploté substratu Ts. Podle riznych poméri mezi parametry

nastava jeden ze tfi mechanismu: [1]

- Wan der Marweliv — Postupna tvorba jednotlivych monovrstev

- Volmer-Weberiv — Ostruvkovy charakter vrstev

- Stranski-Krastanoviiv — Nejdiiv vznikne celistva monovrstva a az na ni
- se vytvaii ostrivky

Pro nizkonapét'ové reaktivni obloukové odpatrovani ve vakuu dosud nebyl vytvoten zadny
odpovidajici model vzhledem ke slozitosti celého deposi¢niho procesu.

3.3 Mechanické vlastnosti a jejich zjiStovani

3.3.1 Tloustka tenké vrstvy

Je jednim za zékladnich parametrt, které ovliviiuji fyzikalni vlastnosti systému tenka vrstva
substrat, a miiZzeme ji méfit n€kolika rozdilnymi zptsoby.
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Profilometr

Profilometr je méfici zatizeni urcené ke zjisténi profilu povrchu zkoumaného vzorku, z toho
pak vyplyvajici drsnosti povrchu. V ptipadé systému tenka vrstva — substrat jej také mizeme
vyuzit praveé pro méfeni tloustky tenké vrstvy. Principialné mizeme profilometry rozdélit do
dvou skupin, kontaktni (mechanické) a bezkontaktni (optické — napt.: laserovy profilometr
nebo pomoci konfokdlniho mikroskopu). V pfipadé mechanického profilometru se
diamantovy hrot pohybuje nejdiive vertikdlné v kontaktu se vzorkem a poté laterdlné pres
cely vzorek. Zaznamendva se vyska hrotu od povrchu vzorku, tento signal je pak digitalné
zpracovan, analyzovan a zobrazen na monitoru. Vyhodami kontaktniho profilometru jsou
pouzitelnost na prakticky vSechny materidly a nevyzaduje zadné optick¢é a magnetické
vlastnosti.

1 - méfena soucast
2 - snimaci hlavice s méficim hrotem
3 - posuvovy mechanismus

4 - zesilovac
2 5 — filtr
™ [ I I 3 6 — registracni jednotka
— P 7 — jednotka zpracovavajici méfici signal
1 8 — zobrazovaci jednotka

YLl lidd

Obr.10: Schéma kontaktniho profilometru

Elipsometr

Elipsometr je pfistroj pro méfeni tlouStky a indexu lomu tenkych vrstev. UmozZiuje
nekontaktni zptsob zméteni tloustky, indexu lomu a indexu absorbce tenké vrstvy nebo

vvvvvv

pfi odrazu od vzorku.

1
zdroj svétla : detektor
1
|
1
polarizator 1 analyzator
o !
kompenzator I kompenzator
(volitelny) 1 (volitelny)
1

vzorek

Obr.11: Schéma elipsometru
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Kalotest

Princip méfeni tloustky pomoci kalotestu spo¢iva v probrusovani lesténé ocelové kulicky do
povrchu vzorku. Na otacejici se kulicce je nanesena diamantova pasta. Postupem ¢asu dochézi
k probrouseni vrstvy (vrstev) a ¢asti povrchové vrstvy substratu. Ve vzorku ndm po brouseni
vznikl kulovy vrchlik, jez se na primétu zobrazi jako mezikruzi. Tloustka vrstvy (vrstev) se
vypocte ze zmétenych pramérd mezikruzi a z praiméru ocelové kulicky. Tuto metodu lze
pouzit i pro méfeni tlousték jednotlivych vrstev sendvicovych vrstev, multivrstev, pripadné
mezivrstvy (napiiklad pii korozi).

substrat

S A= V AR A T AR A o

Obr.12: Vzorec pro vypocet tloustky vrstvy a schéma metody kalotest [1]
Rentgenova fluorescen¢ni spektroskopie

Jednd se o metodu zaloZenou na sledovani vyzatreného (sekundarniho) rentgenového zatfeni.
Atomy vzorku ionizované primarnim rentgenovym zafenim rychle zapliuji mezery po
uvolnénych elektronech z vysSich slupek z metod uvolnéni energie je vysilani
charakteristického rentgenového zéfeni (viz. obr.: 16). Zativy pfechod latky na zékladni
elektronové hladiny se nazyva luminiscence a nastava-li rychle jedna se o fluorescenci.

Vyzareny rtg zareni {sekundarni)

rtg zafeni (primarni)

jednotlivé slupky atomu

VyraZeny elektron

Obr.13: Schéma procesu primdarniho RTG zareni v materidlu a vyzareni sekundarniho RTG
zdreni.
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Zdrojem rentgenového zafeni je rentgenka. Primarni rentgenové zareni dopada na vzorek a
budi sekundarni fluorescencni rentgenové zareni.

Detektory rentgenového zéateni:
- Plynové detektory - pracuji na principu ionizace plynu vstupujicim rentgenovym
zarenim
- Scintila¢ni detektory - Jodid sodny aktivovany thaliem Nal(Tl) je podstatou
detektoru pro detekci y a kratkovinného rentgenového zareni
- Polovodicové detektory - kiemik deponovany lithiem

Analytické vyuziti:
Rentgenové fluorescencni spektroskopie pouzivame v kvalitativni, ale pifevazné kvantitativni
elementéarni analyze prvki od protonového ¢isla 11. Je to multiprvkova nedestruktivni forma

testovani. Pouziti metody je univerzalni, od metalurgie a strojirenstvi, pfes medicinu az po
kontrolu zivotniho prostfedi. Lze analyzovat i jiné nez tuhé materialy.

Rentgenové fluorescenéni spektroskopie muize byt také pouzito pro vyhodnoceni tloustky
vrstev (napf.:TiN). Touto nedestruktivni metodou, pii které atomy nebo molekuly zkoumané
latky absorbuji fotony RTG zafeni urcité energie a emituji fotony charakteristického zafeni
(pozice intenzit spektralnich c¢ar), Ize pak vhodnou kalibraci piesné stanovit tloustku tenké
vrstvy (jednotlivych vrstev - multivrstvé systémy) nebo chemické slozeni.

Vyhodou této metody je rychlé, nedestruktivni a relativné presné méfeni tlouStky
jednotlivych tenkych vrstev i multivrstvych systémi a jejich chemického slozeni. Nevyhodou
je pak nezbytna kalibrace (drahé kalibry) a nemoznost prométeni nékterych vrstev, zejména
obsahujici prvky s nizkym protonovym ¢islem.

Svazek primarnich _ Kolimtor

RTG fotoni )
] Vzorek s
Charakteristické -~ . N -7 vrstvou
RTG fotony = '
W XYZ Stolek
Fokusovany .~
RTG svazek

Obr.14: Schéma méreni pomoci rentgenové fluorescence

3.3.2 Statické vnikaci zkousky

Do této kategorie fadime zkousky, kdy zatlaCujeme indentor do povrchu vzorku. Jako
disledek lokalnich deformaci a napéti se vytvareji trhliny. Pravé odolnost systému proti
vzniku a §ifeni trhlin odpovida adhezi. Vnikaci metody 1ze dle principu méfeni rozdélit do
dvou skupin: 1- sledovani rozméru trhlin a jejich charakter, 2-zavislosti rozvoje trhliny na
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zatizeni. Indentorem mtize byt diamantovy hrot bézné pouzivany pii zkouskach tvrdosti dle
Rockwella, Vickersiv ¢i Knoopiv hrot.

Hodnoceni vtiskil spociva v jejich rozdéleni do skupin s ptifazenymi kohéznimi a adheznimi
Cisly. Hlavni ptednosti této metody je jeji dostupnost a jednoduchost. A to pii malych
pozadavcich na ptesnost pouzitych pftistrojt.
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Dale vnikacimi zkouSkami muZeme urc¢it mikrotvrdost a nanotvrdost. Pii nanoindentaci

Obr.15: Hodnocent porusent okoli Rockwellova vtisku [6]

pouzivame tadoveé mensich zatézi nez zkousky mikrotvrdosti. Velikosti vtiskll jsou v fadu
stovek nm. Tyto testy umoziuji méfit hloubku vtisku béhem zatéZovani. Z hloubky pruniku
stanovujeme takzvanou dynamickou tvrdost. Vyhodou této metody je zjiSteni poméru
elastické a plastické deformace tenké vrstvy a natolik maly rozmér vtisku, ze nemusi dojit k
ovlivnéni vlastnostmi substratu.

V experimentalni ¢asti této prace budeme pracovat s nanoindentorem Shimadzu DUH-202,
ktery ma 8 rdznych modu nastaveni ve kterych lze méfit. Béhem experimentu budeme
vyuzivat méd 2 a méd 7.

Mod 2

U moddu 2 probiha zatézovani zvolenou rychlosti az do maximalniho zatizeni, taktéz
zvoleného. Nasleduje zvolend Casovd prodleva a poté probihd odlehCovani indentoru. Po
celou dobu jsou zaznamendavana data. Vystupem je indentacni ktivka, ze které je mozno zjistit
nejenom tvrdost, ale i dalsi vlastnosti materialu, napt.: podil plastické a elastické deformace.
V tomto modu se hodnota tvrdosti vypocte nasledovné:

:k ) Lmr.zx

TRax

DHV, =

P

Jqf hf‘
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kde DHV; je hodnota nanotvrdosti pfi méfeni mdédem 2, ,,.Lma™ je velikost maximalniho
zatizeni, ,,Af* je plocha vtisku po odleh¢eni, ,,hf* je hloubka proniknuti indentoru a ,k* je
konstanta tvaru indentoru.

Mod 7

U modu 7 probiha postupné zatézovani v krocich, kterych mtze byt az 20, s prodlevou 1 az
10s do zvolené¢ho zatizeni a po kazdém kroku zatézovani nasleduje Uplné odlehceni.
Velikost zatizeni jednoho kroku se ur¢i vydélenim kone¢ného zatizeni poctem nastavenych
cykld. Zde Ize sledovat elasticko-plastické chovani materialu v jednotlivych krocich, a tim i
chovani materialu do hloubky.[1,13]

3.3.3 Vrypové vnikaci zkousky

Pro méteni pouzivame pfistroj zvany scratch-tester. Metoda spo€iva ve vytvéfeni pnuti na
rozhrani mezi tenkou vrstvou a substratem. Diamantovy hrot pfilozime na povrch vzorku a
vzorek uvedeme do vodorovného pohybu konstantni rychlosti. Pnuti na rozhrani je vyvolano
pravé timto pohybem, pficemz vytvaiime vryp konstantni nebo v Case se zvysujici silou.
Zatizeni zvySujeme do predem stanovené hodnoty. Pravé hodnota zatizeni, kdy doslo k
odtrzeni, je méfitkem adheze. Jednd se o Casto uzivanou zkousku pro zkouseni adheze
povrchovych vrstev. Vyhodou metody je jeji univerzalni pouzitelnost, a proto ji miZeme
pouzit pro hodnoceni jak organickych tak anorganickych, metalickych i keramickych vrstev.
Pfistrojem zaznamenavdme a vyhodnocujeme normdlovou silu F,, tangencidlni silu F;,
hodnotu frikéniho koeficientu p = F; / F, a signal akustické emise (AE). Akusticka emise jsou
viny produkované praskajicim materidlem pifi uvoliiovani napéti. Vyhodnoceni zkousky
provadime také pomoci svételnych ¢i elektronovych mikroskopii.[10]

lkontrolni jednotka

T 7

o
0 00 ]

PC

e

S a——

S i~

Obr.16: Schematické zndzornéni vrypové zkousky; Fn - normdlova sila, Fy- tangencialni sila

pusobici ve sméru pohybu vzorku, AE - signdl akustické emise, dx / dt - rychlost

posuvu vzorku, dL / dt - rychlost zvySovani sily
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Obr.17: Schéma vzniklého vrypu

EXPERIMENTALNI CAST

4. Hodnoceni vlastnosti a chovani vybranych systému tenka
vrstva substrat pred tepelnym zatiZenim

4.1 Zkoumané vzorky

Béhem tohoto experimentalniho programu budeme srovnavat tfi nasledujici vzorky.

Ti-N — ocel CSN 19 856.4

Prvnim vzorkem je substrat z rychlofezné oceli 19 856.4 s tenkou vrstvou tvoienou nitridem
titanu.

Ocel CSN 19856.4 (DIN: S6-5-2-5) - jedna se o vysoce vykonnou rychlofeznou ocel
s odolnosti proti popousténi a tvrdosti za vysSich teplot, s dobrou odolnosti proti opotiebeni,
ale se zvySenou nachylnosti k oduhli¢eni. PouZiva se pro velmi namahané nastroje k obrabéni
oceli a oceli na odlitky, materiali t€Zko obrobitelnych, tvrdé Sedé litiny a podobné. Z néstroju
jsou to napiiklad frézy, vrtaky, vystruzniky, zdhlubniky, zavitniky a dalsi.

Pfiblizné chemické slozeni v procentech [%]

C Mn Si Cr W Mo |V |[Co P (max.) | S (max.)

0,8- 0,45 0,45 3,8- 55-7 |[45- |15-(43- 0,035 0,035
0,9 4,6 5,5 22 |55

Ti-Al-N — ocel CSN 19 856.4

Druhym vzorkem je taktéZ substrat z rychlofezné oceli CSN 19 856.4, tentokrat ale s tenkou
vrstvou Ti-Al-N, ktera se vyznacuje predevsim vyssi tvrdosti oproti vrstveé

Ti-N. Substrat je stejny jako u prvniho vzorku, tudiZ ho neni nutné znovu popisovat.
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Ti-Al-N — slinuty karbid wolframu

Ttetim a zaroven poslednim zkoumanym vzorkem je vrstva Ti-Al-N na substratu ze slinutého
karbidu wolframu. Zde méme stejnou tenkou vrstvu jako v piedchozim ptipad¢é a odlisny
substrat.

Slinuty karbid wolframu — HC — K20 — H10.

Vlastnosti a chemické slozeni v hmotnostnich procentech [hmot. %]

Pevnost Tvrdost M¢érna Podil WC | Podil TiC | Podil Podil Co
VOyBU 1 (i) | NMOMNOSE | pmot 6] | [hmot. 9] | TANPIC | hmot. o]
[N.mm™] [g.cm™] [hmot. %]

1850 1600 14,70 915 | - 15 7,0

Pouziti pro frézovani oceli, ocelolitiny, korozivzdornych oceli a Sed¢ litiny niz§imi az
stfednimi rychlostmi pfi méné stabilnich podminkach obrabéni. Vysoka
houzevnatost.

feznymi

4.2 Podminky zatéZovani

V této podkapitole se budeme vénovat podminkam zatézovani jak k tepelné degradaci
materialu, tak 1 hodnotam zatizeni pouzitého pti méteni na jednotlivych pfistrojich.

Pii statickych vtiscich na scratch testeru byly pouzivany dva indentory, Vickersiv a
Rockwellav. Vtisky byly provadény v fad¢é za sebou s dostate¢nymi rozestupy, aby nedoslo
k ovlivnéni od ptedchozi indentace, s rozdilnymi hodnotami piitlaéné sily — 20, 40, 60, 80,
100, 150 a 200 [N]. Pfi tomto zatéZovani bylo pouZito progresivni zatéZovani — tedy postupné
piitlacovani hrotu od nulové pfitlacné sily do findlni zvolené sily.

Pti vytvatfeni vrypt pomoci vrypové indentacni zkousky byl pouzit pouze Rockwellliv hrot,
protoze Vickersliv hrot je nevhodny nejen z hlediska tvorby vrypu, ale pfedevS§im by doslo
velmi rychlému opotiebeni a nevratnému poSkozeni hrotu. Zde bylo taktéz vyuzito
progresivniho zatézovani, ale vZdy za stejnych podminek a to sice od 0 do 80 [N].

Nanoindentor mod 2. V tomto modu, kdy dochédzi pouze k postupnému kontinualnimu
zatizeni rovnou na finalni zatéz, prodlevé a odlehCovani taktéZz kontinudlng, bylo provedeno
méfeni ve tfech rozdilnych zatizenich — 200, 25, 5 [g]. Jako indentoru bylo vyuZito
Vickersova hrotu.

Nanoindentor méd 7. Zde dochézi k cyklickému zatéZovani vzorku nanoindentaci tak, Ze
findlni z4téz je rozdélena poctem krokl, které nejsou pevné dané a je mozno jejich pocet
zvolit. Zvolili jsme v ramci tohoto experimentalniho programu dvacet krokl a pouze jednu
velikost zatéze — 200 [g]. Pribéh cyklické nanoindentace pak probihal nasledovné — nejprve
probéhlo zatizeni vzorku 1/20 findlni zatéze, tedy 10g — coz je velikost jednoho kroku,
nasledovala zvolena prodleva o velikosti 10 [s] a postupné odlehCovani téméf k nule. Pouze ,,
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téméf “ a nikoliv na nulu, nebot’ jsme chtéli zabranit moznému odlehnuti indentoru od vzorku
a naslednému ovlivnéni namétenych vysledki.

I zde byla desetivtefinova prodleva. Ve druhém kroku nasledovalo zatizeni 2/20 finélni zatéze
(20[g]), prodleva, odlehceni, prodleva. Nasledujici kroky pokracovaly ve stejném smyslu az
do posledniho kroku, kdy byl vzorek zatizen finalni zatézi a posléze odlehceni. Vyhodou
tohoto mddu je moznost sledovat zmény vlastnosti povrchu vlivem cyklické indentace,
nejvice zpeviovani nebo odpevitovani materialu.

Tepelna degradace materialu probehla v elektrické indukéni peci za soucasného ptlisobeni
atmosférické koroze pii teploté 350 a 550 [°C] s dobou vydrze v peci po dobu jedné hodiny.
Pro blizsi upiesnéni, vzorek byl do pece vlozen az po dosazeni zatézné teploty a presné po
jedné hodiné byl vyjmut z pece a byl ochlazovan na vzduchu az do snizeni teploty na
pokojovou teplotu, 20 [°C].

5. Hodnoceni vlastnosti a chovani vybranych systémii tenka
vrstva substrat po tepelném zatiZeni

5.1 Nanoindentace — mod 2 — jednoduché zatéZovani

180 T

150 T

120 T

90 T

60 |

30 |

0 500 1000 1500 2000 2500 3000
Depth [nm ]

Graf 1: Pribéh nanoindentace — mod 2 — pri zatizeni 200[g], vSechny vzorky pred tepelnym
zatizenim
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Graf 2: Pritbeh nanoindentace — mod 2 — pri zatizeni 200[g], vSechny vzorky po tepelném
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Graf 3: Pritbéh nanoindentace — mod 2 — pri zatizeni 200[g], vSechny vzorky po tepelném
zatizeni 550 [°C]
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Graf 4: Pritbeh nanoindentace — mod 2 — pri zatizeni 200[g], vzorek TiN — 19856 v priibehu
tepelného zatezovani 0-350-550 [°C]
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Graf 5: Pritheh nanoindentace — mod 2 — pri zatizeni 200[g], vzorek TiAIN — 19856 v
pribéhu tepelného zatézovani 0-350-550 [°C]
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Graf 6. Pritbeh nanoindentace — méd 2 — pri zatizeni 200[g], vzorek TiAIN — WC v pribéhu
tepelného zatezovani 0-350-550 [°C]
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Graf 7: Pritbeh nanoindentace — méd 2 — pri zatizeni 25[g], vSechny vzorky pred tepelnym
zatizenim
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Graf 8: Pritbeh nanoindentace — mod 2 — pri zatizeni 25[g], vsechny vzorky po tepelném
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Graf 9: Pritbeh nanoindentace — mod 2 — pri zatizeni 25[g], vSechny vzorky po tepelném
zatizeni 550 [°C]
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Graf 10: Pribéh nanoindentace — mod 2 — pri zatizeni 25/q], vzorek TiN — 19856 v pritbéhu
tepelného zatezovani 0-350-550 [°C]

Load[gf]

700
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Graf 11: Priibéh nanoindentace — mod 2 — pri zatizeni 25[g], vzorek TiAIN — 19856 v
pribéhu tepelného zatézovani 0-350-550 [°C]
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Graf 12: Pritbéh nanoindentace — mod 2 — pri zatizeni 25[g], vzorek TiAIN — WC v pribéhu
tepelného zatezovani 0-350-550 [°C]

Load[gf]

0 50 100 150 200 250
Depth [nm ]

Graf 13: Priubeh nanoindentace — mod 2 — pri zatizeni 5[g], vSechny vzorky pred tepelnym
zatizenim
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W TiN-19856-350

Load[gf]

0 50 100 150 200 250
Depth [nm ]

Graf 14: Pribéh nanoindentace — mod 2 — pri zatizeni 5[g], vsechny vzorky po tepelném
zatizeni 350 [°C]

Load[gf]

TAIN-19856-550
W TiAIN-SK-550

0 50 100 150 200 250
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Graf 15: Priibéh nanoindentace — mod 2 — pri zatizeni 5[g], vsechny vzorky po tepelném
zatizeni 550 [°C]
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Graf 16: Priibeh nanoindentace — mod 2 — pri zatizeni 5[g], vzorek TiN — 19856 v priitbéhu
tepelného zatezovani 0-350-550 [°C]

Load [ gf]

0 50 100 150 200 250
Depth [nm ]

Graf 17: Priibéh nanoindentace — mod 2 — pri zatizeni 5[g], vzorek TIAIN — 19856 v pritbehu
tepelného zatezovani 0-350-550 [°C]
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Load[gf]

0 50 100 150 200 250
Depth [nm ]

Graf 18: Pritbéh nanoindentace — mod 2 — pri zatizeni 5[g], vzorek TiAIN — WC v pritbéhu
tepelného zatezovani 0-350-550 [°C]

5.2 Nanoindentace — mod 7 — cyklické zatéZovani
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Graf 19: Priibeh nanoindentace — mod 7 — pri zatizeni 200/g], vSechny vzorky pred tepelnym
zatizenim
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Graf 20: Priibéh nanoindentace — mod 7 — pri zatizeni 200[g], vsechny vzorky po tepelném
zatizeni 350 [°C]
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Graf 21: Priibéh nanoindentace — mod 7 — pri zatizeni 200[g], vSechny vzorky po tepelném
zatizeni 550 [°C]
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Graf 22: Priibéh nanoindentace — mod 7 — pri zatizeni 200[g], vzorek TiN — 19856 v priibéhu
tepelného zatezovani 0-350-550 [°C]
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Graf 23: Priibéh nanoindentace — mod 7 — pri zatizeni 200[g], vzorek TiAIN — 19856 v
pribéhu tepelného zatézovani 0-350-550 [°C]

49



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

Katedra materialu a strojirenské metalurgie Stanislav Cechal

150

120

90

60

30

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500
Depth [nm ]
Graf 24: Priibéh nanoindentace — mod 7 — pri zatizeni 200[g], vzorek TiAIN — WC v pritbéhu
tepelného zatezovani 0-350-550 [°C]

Load [gf}]

0 100 200 300 400 500 600 700
Depth [nm ]

Graf 25: Pritbéh nanoindentace — méd 7 — pri zatizeni 25[g], vSechny vzorky pred tepelnym
zatizenim
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Graf 26. Pritbéh nanoindentace — mod 7 — pri zatizeni 25[g], vSechny vzorky po tepelném
zatizeni 350 [°C]
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Graf 27: Pritbéh nanoindentace — mod 7 — pri zatizeni 25[g], vSechny vzorky po tepelném
zatizeni 550 [°C]
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Graf 28: Priibeh nanoindentace — mod 7 — pri zatizeni 25[g], vzorek TiN — 19856 v pribéhu
tepelného zatezovani 0-350-550 [°C]
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Graf 29: Pritbéh nanoindentace — méd 7 — pri zatizeni 25[g], vzorek TiAIN — 19856 v
pribéhu tepelného zatézovani 0-350-550 [°C]
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Graf 30. Pribéeh nanoindentace — mod 7 — pri zatizeni 25[g], vzorek TiAIN — WC v priibéhu
tepelného zatezovani 0-350-550 [°C]
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5.3 Scratch test
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Obr.18: Vryp vytvoieny Rockwellovym indentorem ve vzorku Ti-N — 19 856 pred tepelnym
zatizenim (vlevo) a po tepelném zatizeni 350 [°C] (uprostied) a 550 [°C] (vpravo)
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Obr.19: Vryp vytvoreny Rockwellovym indentorem ve vzorku Ti-Al-N — 19 856 pred tepelnym
zatizenim (vlevo) a po tepelném zatizeni 350 [°C] (uprostied) a 550 [°C] (vpravo)
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Obr.20: Vryp vytvoreny Rockwellovym indentorem ve vzorku Ti-Al-N — WC pred tepelnym
zatizenim (vlevo) a po tepelném zatizeni 350 [°C] (uprostied) a 550 [°C] (vpravo)
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Obr.21: Vryp vytvoreny Rockwellovym indentorem ve vzorcich Ti-N — 19856 (vlevo), Ti-Al-N
— 19856 (uprostied), Ti-Al-N — WC (vpravo) pred tepelnym zatizenim
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Obr.22: Vryp vytvoreny Rockwellovym indentorem ve vzorcich Ti-N — 19856 (vlevo), Ti-Al-N
— 19856 (uprostied), Ti-Al-N — WC (vpravo) po tepelném zatizeni 350 [°C]
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Obr.23: Vryp vytvoreny Rockwellovym indentorem ve vzorcich Ti-N — 19856 (vlevo), Ti-Al-N
— 19856 (uprostied), Ti-Al-N — WC (vpravo) po tepelném zatizeni 550 [°C]
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5.4 Signal akustické emise
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Graf 31

0 10 20 30 40 50 60 70 80
F,IN]

: Zavislost akustické emise AE [%] na pritlacné sile F, [N] pro vzorek Ti-N — 19 856
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Graf 32: Zavislost akustické emise AE [%] na pritlacné sile F, [N] pro vzorek Ti-Al-N —

19 856
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Graf 33: Zavislost akustické emise AE [%] na pritlacné sile F, [N] pro vzorek
Ti-Al-N - WC
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Graf 34: Zavislost akustické emise AE [%] na pritlacné sile F, [N] pro vSechny vzorky pred
tepelnym zatizenim
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Graf 35: Zavislost akustické emise AE [%] na pritlacné sile Fy, [N] pro vSechny vzorky pri

tepelném zatizeni 350 [°C]
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Graf 36. Zavislost akustické emise AE [%] na pritlacné sile Fy, [N] pro vSechny vzorky pri
tepelném zatizeni 550 [°C]
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5.5 Koeficient tireni

Koeficient tfeni, n€kdy uvadén jako frikéni koeficient (z anglického friction coefficient), je
dalsi veli¢inou namétfenou a zaznamenavanou béhem vytvareni vrypu pomoci scratch testeru.
Grafy zaznamenavaji zavislost koeficientu tfeni p, p = F; / Fy,, na pfitlacné (normalové) sile
Fn. A také z téchto zavislosti mizeme vidét piipadné zmény, vétsi nebo diiveéjsi poruseni
povrchu vzorku.

Ti-N — CSN 19 856.4

Tento vzorek je zhlediska hodnoceni zmén vlastnosti pomoci koeficientu tieni
nejzajimavejsi, nebot’ pfi srovnani stavu tepelné nezatizeném a stavu po tepelné degradaci se
zde projevily zmény nejvice. Zatimco u tepelné nezatizené¢ho stavu je zavislost koeficientu
tieni na pritlaéné sile pti idealizaci témét linedrné rostouci, coz je zptusobeno vétsi plochou
tieni, ktera je dana vétsi hloubkou proniknuti hrotu do materialu pii vytvareni vrypu, tak u
stavu tepelné degradovaného pii 350 [°C] se projevuje poruseni ndhlym nartistem koeficientu
treni a nasledn¢ hned jeho poklesem. Tento pribéh lze interpretovat tak, ze pii vytvafeni
vrypu hrot narazil na oxid vznikly tepelnou degradaci za soucasného plisobeni atmosférické
koroze, tim se tfeni vyrazné zvysilo az do hodnoty, kdy doSlo k poruseni (odtrzeni) této
oxidické vrstvy, coz se projevilo okamzitym snizenim tfeni. Dale pribéh byl obdobny jako u
nezatizeného vzorku, hlavnim rozdilem je pak vyssi hodnota koeficientu tfeni u tepelné
degradovaného vzorku oproti nezatizenému stavu.

Ti-Al-N — CSN 19 856.4

U druhého vzorku miiZzeme naopak vidét, Ze zavislost koeficientu tfeni na pfitlacné sile ma
témer identicky prib¢eh pii porovnavani stavu pied a po tepelném zatiZeni.

Ti-Al-N — slinuty karbid wolframu

U vzorku se substratem ze slinutého karbidu a tenkou vrstvou Ti-Al-N muzeme sledovat
viditelné zmény pii1 pozorovani grafu zavislosti koeficientu tfeni na normalovou (pfitlacnou)
silu. Zména tepelné¢ zatizeného stavu oproti tepelné¢ nezatizenému stavu se postupné
projevuje, tento projev je vSak linedrnéj$i oproti zménam, jez jsme pozorovali u prvniho
vzorku, kde doslo k razovému narastu a poklesu koeficient tfeni. U stavu tepelné zatizeného
dosahujeme v prubéhu mefeni obecné véEtsi hodnoty koeficientu tfeni nez u stavu
nezatizeného.
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Graf 37: Zavislost koeficientu treni u = Fi | Fy [-] na pritlacné sile Fy, [N] pro vzorek
Ti-N — 19 856
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Graf 38: Zavislost koeficientu treni u = Fi | Fy [-] na pritlacné sile Fy, [N] pro vzorek
Ti-Al-N -19 856
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Graf 39: Zavislost koeficientu tireni u = Fy | Fy [-] na pritlacné sile F,, [N] pro vzorek Ti-Al-N
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Graf 40: Zavislost koeficientu treni u = Fi | Fy [-] na pritlacné sile Fy, [N] pro vSechny vzorky

pred tepelnym zatizenim
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Graf 41: Zavislost koeficientu treni u = Fi | Fy [-] na pritlacné sile Fy, [N] pro vSechny vzorky
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Graf 42: Zavislost koeficientu treni u = Fi | Fy [-] na pritlacné sile Fy, [N] pro vSechny vzorky

po tepelném zatizeni 550 [°C]
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5.6 Statické indentacni zkousky

Béhem statickych indentacnich zkousek byly vzorky zatézovany postupné riznymi silami,
pied tepelnou degradaci a po kazdém zatéZzovacim cyklu tak, jak bylo popsano v kapitole
»Podminky zatézovani“. Dale je uvedena obrazovd dokumentace téchto zkouSek, ktera
umozni peclivé porovnani zmén, které nastaly. Porovnavany budou jak vzorky mezi sebou pfi
daném tepelném zatizeni, tak jednotlivé vzorky pii vSech méfenych stavech. Vtisky byly
provadény dvéma indentory, Rockwellovym a Vickersovym. Tyto vtisky budou porovnavany
oddélené. Navic pro lepsi pozorovani nékterych zmén jsou vtisky Vickersovym indentorem
nafoceny i v tmavém poli.

Na fotodokumentaci jsou zatiZeni fazena vzestupné pod sebou 20-40-60-80-100-150-200[N],
pokud porovndvame stejny stav tepelné degradace na vzorcich mezi sebou, jsou vzorky
fazeny: Ti-N — 19856 (vlevo), Ti-Al-N — 19 856 (uprostied), a Ti-Al-N — WC (vpravo).
Pokud porovnavame jeden vzorek v riznych stavech tepelné degradace, poradi je nasledujici:
1) tepelné nezatizeny stav — vlevo, 2) stav po tepelném zatizeni 350 [°C] - uprostied, 3) stav
po tepelném zatizeni 550 [°C] - vpravo
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Obr.24: Vtisky Rockwellovym hrotem ve vzorcich Ti-N — 19856 (vlevo), Ti-Al-N — 19856
(uprostied), Ti-Al-N — WC (vpravo) pred tepelnym zatizenim
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Obr.25: Vtisky Rockwellovym hrotem ve vzorcich Ti-N — 19856 (vlevo), Ti-Al-N — 19856
(uprostred), Ti-Al-N — WC (vpravo) po tepelném zatizeni 350 [°C]
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Obr.26: Vtisky Rockwellovym hrotem ve vzorcich Ti-N — 19856 (vlevo), Ti-Al-N — 19856
(uprostied), Ti-Al-N — WC (vpravo) po tepelném zatizeni 550 [°C]
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Obr.27: Vtisky Rockwellovym indentorem ve vzorku Ti-N — 19 856 pred tepelnym zatizenim
(vlevo) a po tepelném zatizeni 350 [°C] (uprostied) a 550 [°C] (vpravo)
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Obr.28: Vtisky Rockwellovym indentorem ve vzorku Ti-Al-N — 19 856 pred tepelnym zatizenim
(vlevo) a po tepelném zatizeni 350 [°C] (uprostied) a 550 [°C] (vpravo)
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Obr.29: Vtisky Rockwellovym indentorem ve vzorku Ti-Al-N — WC pred tepelnym zatizenim
(vlevo) a po tepelném zatizeni 350 [°C] (uprostied) a 550 [°C] (vpravo)
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Obr.30: Vtisky Vickersovym hrotem ve vzorcich Ti-N — 19856 (vlevo), Ti-Al-N — 19856
(uprostied), Ti-Al-N — WC (vpravo) pred tepelnym zatizenim
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Obr.31: Vtisky Vickersovym hrotem ve vzorcich Ti-N — 19856 (vlevo), Ti-Al-N — 19856
(uprostred), Ti-Al-N — WC (vpravo) po tepelném zatizeni 350 [°C]
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Obr.32: Vtisky Vickersovym hrotem ve vzorcich Ti-N — 19856 (vlevo), Ti-Al-N — 19856
(uprostied), Ti-Al-N —WC (vpravo) po tepelném zatizeni 550 [°C]
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Obr.33: Vtisky Vickersovym indentorem ve vzorku Ti-N — 19 856 pred tepelnym zatizenim
(vlevo) a po tepelném zatizeni 350 [°C] (uprostied) a 550 [°C] (vpravo)
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Obr.34: Vtisky Vickersovym indentorem ve vzorku Ti-Al-N — 19 856 pred tepelnym zatizenim
(vlevo) a po tepelném zatizeni 350 [°C] (uprostied) a 550 [°C] (vpravo)
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Obr.35: Vtisky Vickersovym indentorem ve vzorku Ti-Al-N — WC pred tepelnym zatizenim
(vievo) a po tepelném zatizeni 350 [°C] (uprostied) a 550 [°C] (vpravo)
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Obr.36. Vtisky Vickersovym hrotem ve vzorcich Ti-N — 19856 (vlevo), Ti-Al-N — 19856
(uprostied), Ti-Al-N — WC (vpravo) pred tepelnym zatizenim —V tmavém poli
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Obr.37: Vtisky Vickersovym hrotem ve vzorcich Ti-N — 19856 (vlevo), Ti-Al-N — 19856
(uprostred), Ti-Al-N — WC (vpravo) po tepelném zatizeni 350 [°C]- vV tmavém poli
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Obr.38: Vtisky Vickersovym hrotem ve vzorcich Ti-N — 19856 (vlevo), Ti-Al-N — 19856
(uprostied), Ti-Al-N — WC (vpravo) po tepelném zatizeni 550 [°C]- V tmavém poli
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Obr.39: Vtisky Vickersovym indentorem ve vzorku Ti-N — 19 856 pred tepelnym zatizenim
(vlevo) a po tepelném zatizeni 350 [°C] (uprostied) a 550 [°C] (vpravo) — ve tmavém poli
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Obr.40: Vtisky Vickersovym indentorem ve vzorku Ti-Al-N — 19 856 pred tepelnym zatizenim
(vlevo) a po tepelném zatizeni 350 [°C] (uprostied) a 550 [°C] (vpravo) — ve tmavém poli
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Obr.41: Vtisky Vickersovym indentorem ve vzorku Ti-Al-N — WC pred tepelnym zatizenim
(vlevo) a po tepelném zatizeni 350 [°C] (uprostied) a 550 [°C] (vpravo) — ve tmavém poli
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5.7 Rentgenova fluorescencni spektroskopie
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Graf 44: Detail grafu z dat z rentgenové fluorescencni pro vzorek Ti-N — CSN 19 852.4
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Graf 45: Data z rentgenové fluorescencni pro vzorek Ti-Al-N — CSN 19 852.4
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Graf 46: Detail grafu z dat z rentgenové fluorescencni pro vzorek Ti-Al-N — CSN 19 852.4
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Graf 47: Data z rentgenové fluorescencni pro vzorek Ti-Al-N — slinuty karbid wolframu
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Graf 48: Detail grafu z dat z rentgenové fluorescencni pro vzorek Ti-Al-N — slinuty karbid
wolframu
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6. Diskuze vysledki

6.1 Nanoindenta¢ni méreni
Maoad 2

Z m¢feni nanoindentaénim moédem 2 miizeme pii porovnani vSech vzorkd, pted i1 po tepelném
zatizeni vypozorovat ndsleduji fakta. Tim nejdalezitéj$im pro nés je fakt, ze mezi tepelné
zatéznymi cykly se neprojevuji vyraznéjsi rozdily ve vlastnostech jednotlivych vzorki. Pii
porovnavani jednotlivych vzorkii mezi sebou pak mizeme vysledovat rozdily vlivem
pouzitého substratu nebo tenké vrstvy. Pokud tedy budeme porovnavat mezi sebou vzorky se
substratem z rychlofezné oceli CSN 19 856.4, dojdeme k logickému zavéru, Ze vrstva Ti-Al-
N dosahuje vysSich hodnot tvrdosti nez vrstva Ti-N. Pokud budeme mezi sebou naopak
porovnavat substraty se stejnou tenkou vrstvou Ti-Al-N, zjistime, Ze vyssi tvrdosti dosahuje
slinuty karbid. Dale mtizeme pozorovat podil plastické a elastické deformace. Pribéhy byly
obdobné pro vSechna zatizeni pouzitd v tomto modu, nejveétSim pozorovatelnym rozdilem
vzniklym rozdilnou velikosti zatizeni je v tvrdosti porovnavané mezi substraty a mezi
vrstvami. Zatimco pfi zatizeni 200 [g] je jesté patrny velky vliv substratu, coz miizeme dobie
vidét na grafu vyse, kde kiivky se substratem z rychlotezné oceli CSN 19 856.4 jsou blize u
sebe, a velky rozdil je mezi nimi a slinutym karbidem. Naopak u nejmensiho zatizeni - 5 [g] —
muzeme pozorovat nejvetsi vliv tenké vrstvy, nebot’ indentor jiz nepronika tak hluboko a
muzeme fici, Ze méfime predevsim vlastnosti tenké vrstvy. Na grafu se to projevilo posunem
kiivek Ti-Al-N — CSN 19 856.4 blize ke kiivkam slinutého karbidu. P¥i pouziti zatizeni 25[g]
se pohybujeme v oblasti méfeni na hranici tenké vrstvy a substratu.

Mod 7

U tohoto cyklického modu zatéZovani jsme po méfenich dospéli k velice podobnym
vysledklim jako pfi méteni v pfedeslém modu. Zaméfime se tedy na pouze na rozdily. U graft
Z tohoto méfeni je moZno vypozorovat zpeviiovani povrchu materidlu zptisobeného praveé
cyklickou indentaci. Tento jev je dobfe pozorovatelny na vSech vzorcich. OvSem co se tyce
vlivu pro nas dilezité tepelné degradace, u vzorki s vrstvou Ti-Al-N se opét neprojevila nijak
vyraznymi zménami, ale u prvniho vzorku se substratem rychlofezné oceli CSN 19 856.4 a
tenkou vrstvou Ti-N doslo k vyrazngjsi zméné, ktera nam uz naznacuje, ze i pii zatizeni
nizkymi teplotami okolo 350 [°C] jiZ dochazi k ovlivnéni vzorku, kdyz nejprve doSlo ke
zpevnéni v disledku pocatku tvorby oxidl o vyssi tvrdosti, uvazujeme pouze velmi malou a
kompaktni vrstvicku oxidd, a poté pii zatizeni 550 [°C] doslo naopak ke snizeni tvrdosti,
protoze vrstva oxidu jiz byla pfili§ velkd a s narGstem tvrdosti se zvysila kiehkost a zacalo
dochazet k odtrhavani vrstvy.
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6.2 Vrypova indenta¢ni zkousSka

Vrypy

V nasledujicim porovnani budeme sledovat zmény pomoci vrypové vnikaci zkousky.
Porovnévat budeme vzorky jednotlivé ve stavu pied a po tepelném zatizeni 350 a 550 [°C], a
také vzorky mezi sebou pii daném tepelném zatizeni.

Pfi porovnavani vrypll na obrazku nize vidime, Ze u vSech stavii dochazi k viditelnému
poruseni, ovSem u stavl po tepelném zatizeni k tomuto poruseni dochazi daleko diive, tj. pii
mensim zatizeni povrchu vzorku a tudiz mensi pfitlacné sile piisobici na indentor, a zaroven
pii porovnavani zavislosti poruseni na ptitlacné sile zjistime, ze pfi stejné velikosti sil dochazi
u tepelné degradovanych stavt k vétSimu poruseni povrchu vzorku. Velikost tohoto poruseni
je mozno vypozorovat nejen na odlupovani tenké vrstvy a prasklinek vznikajicich pii okrajich
vrypu, ale taktéz na Siice (a potazmo i hloubce) vytvoreného vrypu.

U druhého vzorku miizeme pozorovat obdobné zmény jako u vzorku prvniho, pii srovnavani
stavi pred a po tepelné degradaci. Po tepelné degradaci nastavaji vétsi poruseni pfi mens$im
zatizent, ale rozdil neni tentokrat tak velky jako u prvniho vzorku Ti-N — CSN 19 856.4.

U posledniho vzorku ( Ti-Al-N — slinuty karbid wolframu) nastava nejmensi poruseni, ve
srovnani s ostatnimi dvéma vzorky. Pfesto je toto poruSeni viditelné a musime jej vzit
V Gvahu.

Signal akustické emise

Signal akustické emise jsou viny produkované praskajicim materidlem pii uvolilovani napéti.
V namétenych hodnotdich mizeme pozorovat grafy zéavislosti akustické emise AE [%] na
normalové sile F, [N]. Sledovanim téchto namétenych vin miizeme vypozorovat pocatek, kdy
zacne dochazet k naruSovani vrstvy.

Z grafu pro vzorek TiN - 19 856 je patrné, Ze po tepelném zatizeni dochazi k poruseni tenké
vrstvy na substratu diive a rychleji nez u stavu tepelné nedegradovaného a tim rychleji, ¢im je
tepelna degradace vétSi. Nasledny pokles signadlu akustické emise a jeji niz§i hodnoty ve
srovnani s tepelné nezatizenym stavem je pravdépodobné zpiisoben vétsi hloubkou, do které

indentor pronikl.

U druhého vzorku (TiAIN — 19 856) pii porovnavani vidime, Ze opét dochazi k poruseni
povrchu diive u tepelné zatiZeného vzorku, coZ opét vypovida o zmé&néch, které nastavaji i pfi
relativné nizkych teplotach tepelné degradace.

I u tfetiho vzorku (Ti-Al-N — WC) muZzeme pozorovat poruseni povrchu vzorku diive u
tepelné zatizeného stavu. Oproti predchozim vzorkiim muZzeme vypozorovat nizsi podil

signalu akustické emise, coz bude pravdépodobné zpiisobeno vyssi tvrdosti slinutého karbidu
i na ném nanesené tenké vrstvy Ti-Al-N.
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Koeficient treni

Koeficient tieni, nékdy uvadeén jako frikéni koeficient (z anglického friction coefficient), je
dalsi veli¢inou naméfenou a zaznamenavanou béhem vytvareni vrypu pomoci scratch testeru.
Grafy zaznamenavaji zavislost koeficientu tfeni p, u = F; / Fp, na pfitlaéné (normalové) sile
Fn. A také z téchto zavislosti mizeme vidét piipadné zmény, vétsi nebo diivejsi poruSeni
povrchu vzorku.

Ti-N — CSN 19 856.4

Tento vzorek je zhlediska hodnoceni zmén vlastnosti pomoci koeficientu tieni
nejzajimavejsi, nebot’ pii srovnani stavu tepelné nezatizeném a stavu po tepelné degradaci se
zde projevily zmény nejvice. Zatimco u tepelné nezatizen¢ho stavu je zavislost koeficientu
treni na pfitlacné sile pfi idealizaci témet linedrn€ rostouci, coz je zpusobeno vétsi plochou
tieni, ktera je dana vétsi hloubkou proniknuti hrotu do materialu pii vytvareni vrypu, tak u
stavu tepelné degradovaného pii 350 [°C] se projevuje poruseni nahlym narstem koeficientu
tireni a nasledn¢ hned jeho poklesem. Tento prubéh lze interpretovat tak, ze pfi vytvareni
vrypu hrot narazil na oxid vznikly tepelnou degradaci za soucasného plisobeni atmosférické
koroze, tim se tfeni vyrazné zvysilo az do hodnoty, kdy doslo k poruseni (odtrzeni) této
oxidické vrstvy, coZ se projevilo okamzitym snizenim tfeni. Déle prubéh byl obdobny jako u
nezatizeného vzorku, hlavnim rozdilem je pak vyssi hodnota koeficientu tfeni u tepelné
degradovaného vzorku oproti nezatizenému stavu.

Ti-Al-N — CSN 19 856.4

U druhého vzorku mizeme naopak vidét, Ze zavislost koeficientu tfeni na pfitlacné sile ma
témé&f identicky pribeh pii porovnavani stavu pied a po tepelném zatizeni.

Ti-Al-N — slinuty karbid wolframu

U vzorku se substratem ze slinutého karbidu a tenkou vrstvou Ti-Al-N muzeme sledovat
viditelné zmény pii pozorovani grafu zavislosti koeficientu tfeni na normalovou (pfitla¢nou)
silu. Zména tepeln¢ zatiZeného stavu oproti tepelné nezatiZenému stavu se postupné
projevuje, tento projev je vSak linedrnéjSi oproti zménam, jeZ jsme pozorovali u prvniho
vzorku, kde doSlo k razovému narastu a poklesu koeficient tfeni. U stavu tepelné zatiZzené¢ho
dosahujeme v pribéhu mefeni obecné vétsi hodnoty koeficientu tfeni nez u stavu
nezatiZzeného.

6.3 Statické indentacni zkouSky

Pomoci statickych indenta¢nich zkouSek jsme mohli pozorovat piedev§im adhezivné
kohezivni chovani systému tenkd vrstva substrat pfed tepelnym zatéZovanim i po jednotlivych

zatéznych cyklech. Pozorujeme predevsim okraje vtiskii, odkud se zacinaji Sifit trhlinky nebo
se odlupovat ¢asti oxidické vrstvicky. I tyto zkousky poukézaly na rozdilné vlastnosti jak
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V porovnani substratl, tak v porovnani tenkych vrstev. Vysledky ztéchto meétfeni navic
potvrdily i vysledky z ostatnich méficich metod a vzajemné se tak doplnily.

6.4 Rentgenova fluorescencni spektroskopie

Pomoci této nedestruktivni metody sledujeme piipadné zmény v chemickém slozeni
v disledku zatiZzeni tepelnou energii za soucasné¢ho pusobeni atmosférické koroze. Grafy
vychazejici z dat z rentgenové fluorescenéni spektroskopie nam zachycuji spektralni ¢ary,
které popisuji dané chemické slozeni zkoumanych vzorkd. Kromé uplnych grafti jsou zde
uvedeny i detaily pro lepsi viditelnost zmén.

TiN — 19 856

Na grafu jsou vidét rozdily v chemickém slozeni pro vzorek se substratem z rychlofezné oceli
CSN 19 856.4 a tenkou vrstvou nitridu titanu. Nejvyrazngjsi ,,peaky* jsou pro prvky (zleva
doprava) titan, zelezo a molybden. Na dal§im grafu je uveden detail pro lepsi porovnani.

TiAIN — 19 856

I na tomto grafu spektralnich ¢ar z rentgenové fluorescencni spektroskopie pro druhy vzorek
pted a po tepelném zatizeni mizeme vidét zmény v chemickém sloZeni. I zde jsou
nejvyraznéjsi ,,peaky” (zleva doprava) pro prvky: titan, Zelezo a molybden. Pro lepsi
viditelnost nasleduje je uveden i detail grafu.

TiAIN -WC

Na tomto grafu spektralnich ¢ar pro vzorek se substratem ze slinutého karbidu wolframu a
tenkou vrstvou Ti-Al-N vidime pouze dva ,,peaky“ které reprezentujici titan (vlevo) a
wolfram (vpravo). Zmény jsou viditelné, ale pro lepsi hodnoceni uvedeme 1 detail grafu.

7. Zavér

V ramci vysledkil experimentalni ¢asti jsme zjistili, Ze ke zménam v systému tenkd vrstva —
substrat vlivem tepelné degradace za soucasného plisobeni atmosférické koroze dochazi jiz pti
relativné nizkych teplotach zatiZeni, konkrétn€ pii zatiZeni teplotou 350°C po dobu jedné
hodiny, kde nebyly vyrazngjsi projevy zmén o¢ekavany. Tyto zmény byly zachyceny pomoci
raznych, vySe popsanych, analytickych méteni a nékde se projevily vice jinde méné, ale vzdy
se projevily alesponi u jednoho méfené¢ho vzorku, a pokud se zmény neprojevily u daného
méteni a vzorku, projevily se vétSinou pii méfeni jinou metodou. Ale 1 vysledek konkrétniho
analytického méteni, kde nedoSlo ke zméné vlastnosti po tepelném zatiZzeni, ma vliv pro
celkové hodnoceni experimentalniho programu. Pii teplotach pii druhém zatéZném cyklu pfi
550°C taktéz po dobu jedné hodiny jiz byly zmény lépe pozorovatelné a zaroven byly
o¢ekavané.
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