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UvoD

V sucCasnosti existuje velké mnozstvo technologii, ktorymi je mozné menit
mechanické vlastnosti technologickych celkov vhodnou upravou ich povrchu. Jednou
z najrozSirenejSich technoldgii je uprava povrchu nanesenim tenkej tvrdej vrstvy, ktora
ma hrubku len niekolko nm, alebo um, na zakladny material modernymi metédami
depozicie chemicky CVD (Chemical Vapour Deposition), alebo fyzikalne PVD (Physical
Vapour Deposition).

Pouzitie tvrdych povlakov v priemysle ma stupajucu tendenciu, pretoze okrem
vysokej tvrdosti maju tieto povlaky cielene upravované technologické vlastnosti
vhodnymi fyzikalnymi postupmi ich nanasania. Z tohto dévodu nasli velmi Siroké
uplatnenie napr. pri obrabani, kde je o€akavana vysoka miera funk&nosti aj pri vysokych
zatazZeniach. Kvalita povrchu obrabacich nastrojov je obyCajne najddlezitejSi Cinitel,
ktory ovplyviuje ich trvacnost vo vyrobnom procese. Kedze v priemyselnych
odvetviach je potrebné neustale zvySovat efektivitu vyroby, ¢o je mozné dosiahnut’ len
zvySovanim Zzivotnosti, tak prirodzene aj na vlastnosti obrabacich nastrojov su kladené
stale vySSie naroky. Preto je kvalitny povrch obrabacich nastrojov jednym
z najddlezitejSich inzinierskych faktorov, ktoré podliehaju vefmi intenzivnemu vyskumu.
Ako zakladné pravidlo pri vybere oteruvzdornych nastrojovych materialov plati, Ze ¢im
je material tvrdsi, tym je menej tvarny a naopak. Stale vySSie naroky na zlepSovanie
tribologickych vlastnosti nastrojov sa preto daju dosiahnut modifikaciou povrchove;j
vrstvy nastrojov a tak zachovat pomerne dobru odolnost proti plastickej deformacii
a znizit oter povrchu nanesenim tvrdych povlakov, ktoré zvySuju oteruvzdornost
reznych materialov. Pri vysokom zatazZeni sa vSak mdzeme stretnut aj pri tvrdych
povlakoch so stratou adhézie, o mdze viest k poSkodeniu systému povlak-substrat.

Aby sme mohli ucinne reagovat’ na takéto poskodenia, je potrebné objasnovat
mechanizmy straty adhézie a pokusit' sa najst vhodné diagnostické metody, ktorymi je
mozné odhalit, resp. dostato¢ne v€as spozorovat a kvantifikovat rozsah poskodenia
bez potreby dalej zdihavej analyzy. V tomto pripade vychadzame z predpokladu, Ze
deformacia systému povlak-substrat a nasledné poskodenie povlaku sa akusticky
prejavuje a tento akusticky signal je meratefny systémom akustickej emisie.

Povlaky, oznaCujeme ako tvrdé, pretoze maju vysoku mechanicku tvrdost, velmi
dobru odolnost’ proti opotrebeniu a podavaju dostatocny vykon v danom prostredi
[1].Podla tvrdosti delime materialy povlakov na [2]:

» tvrdé (H < 40 GPa),
= supertvrdé (40 GPa < H < 80 GPa),
= ultratvrdé (H > 80 GPa).

V minulosti bola tvrdost’ materialu povazovana za hlavnu materialovu vlastnost,
ktora ovplyviiuje oteruvzdornost materidlu a velkost maximalneho elastického napatia
potrebného ku vzniku poruSenia. VhodnejSim parametrom, ktory poskytuje lepSiu
informaciu o odolnosti proti oteru a celkovych tribologickych vlastnostiach materialu
povlaku, je pomer tvrdosti a modulu pruznosti H/E [3]. Tento pomer ma zaklad v ramci
elasto-plastického pristupu, kde je mozné kontaktni medzu klzu materidlu vyjadrit
proporcionalne pomerom (H3/E?). Dal$im délezitym parametrom, ktorym je mozné
definovat’ odolnost’ povlakov proti oteru je lomova huzevnatost povlaku, ktora definuje
odpor materialu proti vzniku a Sireniu trhlin.

Aby bolo mozZné charakterizovat mechanické vlastnosti tvrdych povilakov,
ktorych rozmery su na nano urovni, je potrebné tieto vlastnosti merat pouzitim
Specialnych meracich zariadeni a pouzitim Specialnych postupov. Kedze tvrdé povlaky
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dosahuju hrubku len niekolko desiatok nm, resp. niekolko um, je pouZzitie konvencnych
testovacich zariadeni vefmi problematické. Z toho dévodu testovacie zariadenia na
urovanie mechanickych vlastnosti vzoriek, ktorych rozmer v niektorom smere
dosahuje velmi malé rozmery, museli byt adekvatne prispésobené na meranie velmi
malych veli€in aj za pomoci vypoctovej techniky. Pomocou tychto zariadeni je potom
mozné charakterizovat' vlastnosti tvrdych povlakov, ako su modul pruznosti E, medza
klzu R,, pomerné prediZenie ¢, exponent spevnenia n, tvrdost H. Na uréenie adhézie,
alebo prilnavosti povlaku k substratu a ztoho dalej lomovej pevnosti, alebo
huzevnatosti R, sa vSak stale pouzivaju klasické indentaéné metddy. Stupen porusenia
povlaku sa vyhodnocuje subjektivne vizualnou metddou. Pri vzniku a Sireni trhlin,
ktorych vznik predchadza strate adhézie povlaku, ako aj pri strate adhézie, sa do telesa
vzorky uvolnhuje ur€ité mnozstvo energie. Tato energia sa potom Siri vo forme
elastickych vin a takéto vinenie je mozné zachytit pomocou $pecialneho zariadenia na
meranie akustickej emisie. V tejto praci sa preto pokusime navrhnut Specialne meracie
zariadenie na indentaciu tvrdych povlakov, ktoré umozni zaroven merat emisiu
akustickych signalov a namerané udaje pouZit na vyhodnotenie a charakterizaciu
vzniku a Sirenia trhlin v povlaku poCas indentacie, ako aj na stanovenie stupna adhézie
povlaku k substratu.

1. CIEL DIZERTACNEJ PRACE

Uz z nazvu predkladanej dizertaCnej prace vyplyva, Ze je zamerana na Studium
materialovych vlastnosti tvrdych povlakov pouzitim modernych metod, ktoré doteraz
neboli na hodnotenie povlakov pouzité, resp. ak boli pouzité tak len ako podruzné
metody aich vysledky neboli désledne skumané a porovnavané s uz existujucimi
a vSeobecne uznavanymi metddami hodnotenia vlastnosti tvrdych povlakov.

V tejto praci su hodnotené vlastnosti rdznych supertvrdych povlakov, ktoré boli
nanasané na substraty technikou PVD, oblikovym naparovanim metédou LARC®
(LAteral Rotating Cathodes). V su€asnosti su tvrdé povlaky vyuzZivané pre ich vysoku
tvrdost’ a velmi dobré tribologické vlastnosti a to najma vysokou oteruvzdornostou pri
vysokych zatazeniach. Medzi najziadanejSie vlastnosti tvrdych povlakov patri vysoka
tvrdost, pevnost, termalna stabilita, odolnost vocCi oxidacii, vysoka odolnost vo i
opotrebeniu a v neposlednom rade aj nizky koeficient trenia hlavne pri aplikacii na rezné
nastroje atd. Z tohto pohfadu je samozrejme, Ze vSetky tieto vySSie uvedené vilastnosti
zavisia od chemického zlozenia tvrdého povlaku, jeho Struktury, tvrdosti, ale
v neposlednom rade aj od vlastnosti substratu, na ktory su nanasané a vzajomnej
adhézie systému povlak-substrat. Ak sa zameriame na hodnotenie kvality adhézie
tvrdého povlaku k substratu, tak zistujeme, Ze vacsina hodnotiacich metdd je zamerana
na urCenie miery straty adhézie vplyvom mechanického namahania len pomocou
subjektivneho vizualneho pozorovania a nasledného ur€ovania stupna straty adhézie.

Ciefom tejto dizertaCnej prace je navrhnut novy spdsob, resp. metodu
hodnotenia straty adhézie tvrdych povlakov a porovnat tieto vysledky s tradi€nymi
pouzivanymi metdédami hodnotenia vlastnosti tvrdych povlakov. Na tento ciel boli
pouzité ako experimentalne vzorky tvrdé nanokompozitné TMN (transition metal
nitrides) povlaky nanesené na vzorkach z rychloreznej ocele, resp. na spekanom
karbide, pricom bol zistovany aj vplyv substratu na celkovu adhéziu systému povlak-
substrat.

1.1. Hlavné ciele dizertacnej prace

= Navrhnut experimentalne zariadenie na meranie akustickej emisie pocas
indentacnej skusky,
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» pomocou experimentalneho zariadenia vykonat indentaciu viacerych réznych
typov tvrdych povlakov, alebo povlakov s réznymi parametrami depozicie,

= kvantifikovat stupen straty adhézie tvrdého povlaku pomocou nameranych
signalov akustickej emisie poc€as indentacnej skusky,

» porovnat vysledky straty adhézie nameranych pomocou signalov akustickej
emisie s vizualnym vyhodnotenim indentacie pomocou normy VDI 3198,

» vykonat nanoindentaCné merania na ziskanie materialovych vlastnosti.
Zadefinovat tvrdost a modul pruznosti pomocou nanoindentacie povlaku.
Vysledky merani na nano urovni porovnat s vysledkami nameranymi pomocou
experimentalneho zariadenia. Vykonat korelaciu tychto dvoch indentacnych
metod,

» vykonat analyzu nameranych udajov akustickej emisie z indentatného merania
a porovnat s vysledkami nameranych mechanickych vlastnosti pomocou
nanoindentacie,

= potvrdit moznost diagnostikovania pomocou nameranych parametrov akustickej
emisie vznik a Sirenie trhlin v povlaku, ako aj stratu adhézie systému povlak-
substrat.

2. METC')DA’ AKUSTICKEJ EMISIE A NAVRH
EXPERIMENTALNYCH POSTUPOV.

Mechanické vlastnosti tvrdych povlakov zavisia od vlastnosti vrstiev, od
vlastnosti substratu a od pevnosti ich spojenia (adhézie). Adhézia (prifnavost) vrstvy k
substratu je jednym z najddlezitejSich parametrov rozhodujucich o kvalite pripravenych
vrstiev. Znalost spdsobu poruSovania systému povlak-substrat je potrebna pre
hodnotenie mechanickych vlastnosti daného systému. Preto je treba hodnotit ich
vlastnosti komplexne. Existuje vela metdd ur€ovania mechanickych vlastnosti tenkych
povlakov, pricom meracia metdéda zavisi od potreby merania konkrétnej mechanickej
veli€iny. Medzi najviac pouzivané metddy urCovania mechanickych vlastnosti patria
rézne indentacné testy, ktoré su prispésobené meraniu velmi malych objemov, resp.
tenkych vrstiev. Medzi zakladné mechanické vlastnosti, ktoré popisuju systém tenka
vrstva-substrat, patri mikrotvrdost’ (nanotvrdost) a sledovanie adhézivno-kohézivného
spravania.

Prifnavost tenkej vrstvy sa najCastejSie analyzuje pomocou indentacnych metdd.
Adhézivno-kohézivné spravanie systému sa teda hodnoti vnikacou skuskou. Vniknutie
indentora do materialu iniciuje vznik defektov a trhlin, ktoré sa po ukonceni skusky
vizualne hodnotia. Na kvantitativhe vyhodnotenie prilnavosti tenkej vrstvy sa pouZziva
stupnica, €o znamena, ze vyhodnotenie kvality spojenia je do znacnej miery subjektivne
ovplyvnené hodnotiteflom, ktory vykonava vyhodnotenie testu. KedZe indentacia je
metdda testovania, pri ktorej dochadza k deformacii skimaného materialu, tak pri tejto
deformécii dochadza k vzniku a Sireniu trhlin a vad v materialoch, ktoré pri svojom
vzniku a Sireni uvolfiuju do materialu energiu, ktora sa mdze prejavovat Sirenim
elastickych vin v materidli. Tieto elastické viny sa $iria materidlom a je ich mozné
detegovat ako akustické signaly. Preto bola v tejto praci navrhnuta nova doplnkova
metdda charakterizacie adhézivno-kohézivného spravania tenkych vrstiev pomocou
indentacnej skusky, ktora bola rozSirena o meranie akustickej emisie.

2.1. Akusticka emisia

Ak sa material, z ktorého je vyrobena suciastka, deformuje nasledkom
vonkajSieho zatazenia, tak sa touto deformaciou uvolfiuju a zniZuju lokalne napatia. To
znamena, ze ak dojde k vzniku udalosti, ktora je zdrojom akustickej emisie, elasticka
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energia, ktora bola uschovana v Strukture v podobe napatového pola sa nahle uvolni
a nasledkom toho sa hodnota napatia v tomto mieste zmensi. Tato energia, ktora sa
uvolni do materialu sa spotrebuje na vytvorenie novych deformacii, ktoré zahreju
material a produkuju akusticki emisiu. Cize zdrojom energie akustickej emisie je
vlastne energia uloZena v elastickom napatovom poli, ktoré vzniklo zatazovanim danej
Struktury. Akusticka emisia teda vznika v zdroji ako kratky pulz elastickej a kinetickej
energie, ktory sa pohybuje materialom ako elasticka vina. Tato vina je len velmi kratky
pulz, ktorého energia prechadza cez vSetky frekvencie, od najnizSej az po hornu
meratelnu hranicu okolo 4000 kHz. PouZitim kontaktnych senzorov je mozné
zaznamenavat tuto emisiu v hornom meratelnom pasme od 100 kHz az do 1000 kHz.
Takisto je mozné zaznamenavat aj niektoru nizko frekvencnu emisiu, ak je dostatoCne
silna. Toto potvrdzuje, Ze energia akustickej emisie sa Siri cez Siroké frekvencné
spektrum [4].

Sekundarne udalosti Primarne udalosti
4 A A\ r A N
Elasticka odozva Plasticke Zvacsovanie
okrajov trhliny otvaranie na ele plastickej
trhliny / zony
' : Vzajomné Elastické \\ —
Kre‘?ke_ trenie trhliny Sirenie trhliny Cidalovarie
praskanie a praskanie
koréznych inklazif

poduktov atd.

Obr. ¢. 1 Zdroje AE pri vzniku a raste trhliny [5].

2.1.1. Charakteristika akustickej emisie

Za zakladatela akustickej emisie je povazovany J. Kaiser, ktory vo svojej
doktorskej dizertacnej praci v roku 1950 nasledoval Czochranského prace. Z jeho prace
vyplyvaju dve zakladné tvrdenia:

1. Akusticki emisiu je mozné pozorovat vo vSetkych pevnych materialoch,
Specialne v kovovych a keramickych materialoch po mechanickom, chemickom,
tepelnom, elektromagnetickom a ostathom namahani.

2. Aby vznikla emisia akustickych vin v materiali je potrebné, aby bol material viac
namahany ako v predoslom stave - tento jav sa vola Kaiserov efekt a vyplyva
z neho, Zze na AE sa podielaju len aktivne vnutorné mechanizmy v latkach [6].

Od roku 1961 zacala byt AE aplikovana v SirSej miere hlavne vo vesmirnom
a zbrojnom priemysle. PouzZivanie AE sa rychle rozSirilo zvlast s rozvojom jadrovej
energetiky po celom svete. Pomocou AE boli kontrolované raketové motory a Casti
kozmickych vesmirnych satelitov, Casti lietadiel a kontrolovali sa niektoré Ccasti
jadrovych zariadeni.

2.1.2. Popis AE

Akusticka emisia (AE) je fyzikalny jav, pri ktorom v urCitych lokalitach materialu
dochadza v dosledku dynamickych procesov, vyvolanych vonkaj$imi alebo vnutornymi
silami  k uvolfiovaniu Casti materialom nahromadenej elastickej energie. Akusticka
emisia je uspeSne vyuzZivana v Sirokom rozsahu monitorovani nedestruktivnymi
testovacimi (NDT) metodami. Analyza AE je totiz uzitocna metdéda na vySetrovanie
lokalnych defektov v materidloch a naslednych procesov ich Sirenia. Pomocou AE je
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teda mozné v materialoch sledovat len aktivne defekty a zmeny Struktur, ¢o ma svoje
vyhody aj nevyhody. Jednou z najvacsich prinosov AE oproti ostatnym NDT metdédam
je totiz moznost sledovania poSkodzovania a zmeny materialovej Struktury pocas
zatazovania (mechanického, tepelného, atd'.) bez porusenia tvaru a Struktury materialu.

Jednorazovy dynamicky proces, v dosledku ktorého sa rychle uvolni urcité
mnozstvo energie sa nazyva emisna udalost. Lokalny proces, ktory emisnu udalost
produkuje sa nazyva emisny zdroj. Elektricky signal na vystupe zo snimaca sa nazyva
emisny signal [7].

2.1.3. Popis signalu AE

Tvar vysledného signalu zaznamenaného pomocou zariadenia na meranie AE
sa liSi od tvaru prvotného signalu uvolneného zo zdroja, pretoze je ovplyvhovany
retazcom zucastnenych komponentov, ktorymi tento akusticky signal prechadza
a kazdy z tychto komponentov ho vyrazne ovplyvnuje. Vysledny signal AE je zlozeny z
nasledovnych Styroch €asti, ktorymi prechadza od svojho pociatku [4]:

zdroj,

Sirenie Strukturou materialu,
senzor,

zosilfovac/filter.

2.1.4. Techniky analyzy akustickych signalov.
Vyhodnocovanie signalov akustickej emisie je mozné vykonavat dvomi pristupmi

[71:

» analyzou signalu AE, oznaCovanu tiez ako kvantitativnhu analyzu,
» analyzou parametrov AE, oznaCovana ako klasicka resp. konvencna.

Obidva tieto pristupy sa uspeSne pouzivaju pri analyze akustickych signalov
v réznych oblastiach.

2.1.4.1. Analyza signalu AE

Pri tomto pristupe je signal akustickej emisie zaznamenany v podobe vinenia.
Pre tuto techniku su zvySené naroky na kvalitu snimac¢a a nasledne na spracovanie
nameranych dat. Tato metéda sa takisto oznacCuje ako analyza zaloZena na tvare
zaznamenaného vinenia. Tato technika ma vyhodu v tom, Ze umoznuje velmi ucinne
potlait Sum zaznamenavaného signalu, priCcom je signal zaznamenavany vo forme
vinenia aj na neskorSiu analyzu [8]. Tvar zaznamenaného vinenia je ovplyvhovany
geometriou a povahou prostredia, v ktorom sa Siri, ale aj tak méze stale poskytovat
informacie o povahe emisného zdroja.

2.1.4.2. Parametricka analyza signalu AE

Pri pristupe zalozenom na parametrickej analyze nameranych dat sa niektoré
parametre signalu AE zaznamendavaju na posudenie akustickej udalosti. Pri tomto
pristupe je potrebné ukladat menej meranych dat a nasledne je mozné zabezpedit aj
rychlejSie zaznamenavanie tychto udajov. Medzi hlavné vyhody tejto techniky teda patri
to, Ze dokaze zaznamenavat a ukladat' udaje ovela vySSou rychlostou.

Podfa ISO 12716 [9] su parametre signalu AE, ktoré pouzivané na analyzu
definované nasledovne:
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Amplitada hitu

Detekény prah \ m A
o \A_A A Ach
Start hitu \ \

\
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doba nabehu

N —

dizka hitu

Obr. ¢. 2 Zakladné charakteristiky hitu [10].

Detekény prah je prahova hodnota minimalnej amplitudy signalu akusticke;j
emisie. Je to zaroven aj minimalna hodnota amplitudy signalu AE, ktory bude
zaznamenany vyhodnocovacim softvérom. Tato hodnota méze byt nastavena
v zavislosti od poZiadaviek vyhodnocovania testu. Hodnota je udavana v jednotkach
dB. Tato premenna je pri vyhodnocovani velmi délezita, pretoze pomocou minimalnej
zaznamenavanej hodnoty je mozné odseparovat Sum pozadia, ale zaroven nastavit
prah dostato¢ne citlivo, aby bolo mozné zachytit udalosti, ktoré maju suvislost so
vznikom a Sirenim vad v materialoch.

Hit je zakladny parameter pomocou ktorého sa vyhodnocuju signaly akustickej
emisie. Je to detektor hitov AE. Po uUprave signalu zosilnenim a filtrovanim je signal
vyhodnocovany zariadenim. V systéme je zabudovany komparator, ktory porovnava
hodnoty amplitudy meraného signalu s hodnotou nastaveného prahu. V pripade, Ze
hodnota amplitudy napatia prekroci prah, tak komparator vygeneruje digitalny pulz. Prvy
pulz vygenerovany komparatorom je zaznamenany ako start ,hitu“. Zakladné parametre
hitov je vidiet na obr. €. 2. NajdélezitejSie parametre, ktoré charakterizuju zaznamenany
hit su amplituda a doba trvania. Vzhladom k tomu, ze pri deformacii materialu su zdrojmi
signalov rbézne fyzikalne udalosti, pri ktorych dochadza k uvolneniu energie do
materialu, tak je tazké nastavit' detektor hitov tak, aby sme mohli rozliSit' uroven sily
signalov AE. Z toho dévodu je potrebné nastavit viacero detektorov s réznymi uroviiami
prahov pre detekciu hitov. Kazdy detektor je teda mozné nastavit rézne a potom
vyhodnocovat nezavisle kazdy detektor zvIast.

Amplituda signalu AE znazorfiuje velkost hodnoty nameraného napatia na
piezoelektrickom snimadi. Je to zakladna veliina pri merani AE, pretozZe aby bol signal
zaznamenany, tak amplituda musi prekroCit nastavenu urover prahu [10].

Doba trvania hitu je ¢asovy interval od prvého prekroCenia prahu az po posledné
prekroCenie prahu. Tento parameter je udavany v jednotkach mikrosekundy (us). Doba
trvania signalu AE Zzavisi od amplitudy signalu a od urovne filtrovania Sumového
pozadia.

Doba nabehu,ako je zobrazené na obr. €. 2, je €asovy interval medzi ¢asom, pri
ktorom signal AE prekroCil detekény prah a Casom kedy signal dosiahol maximalnu
amplituidu. Tento parameter je udavany v jednotkach mikrosekundy (us). Tento
parameter méze byt pouzity na klasifikaciu materialovej vady.

Energia signalu AE, alebo aj sila signalu je parameter, ktory sa pouziva na
vyhodnocovanie velkosti poSkodenia alebo rozrusenia materialu. Energia signalu AE
(energia udalosti) je relativna energia a je to vlastne integral vysledného signalu napatia
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poCas trvania signalu AE. Obycajne vyhodnocovacie zariadenie pocita elektricku
energiu generovanu napatovou vinou nasledovne:
1)

1 [te
— 2
E_th UZ(t)dt

N

- kde R je elektricky odpor meracieho zariadenia, U je merané napatie a t je
Cas.

2.2. Pouzité experimentalne postupy

V tejto praci je pouZzita nova metdda na hodnotenie a charakterizaciu vlastnosti
tvrdych povlakov a to pomocou akustickej emisie. Doteraz bola tato metéda celkom
uspesSne vyuzivana pri charakterizacii mechanickych vlastnosti povlakov vnikacou
metddou ,Scratch test‘. V naSom pripade sa vSak pokusime vyuzit namerané
udaje akustickej emisie, ktora bola zachytena pocas vnikacej skusky ,Mercedes test".
Pokusime sa vykonat analyzu nameranych udajov zaznamenanych samotnym
indentaénym zariadenim, potom tieto udaje porovnat’ s udajmi nameranymi systémom
akustickej emisie. KedZe vnikacia skusSka ,Mercedes test je vizualna skuska, tak
podrobne zdokumentujeme miesto vpichu vizualnou analyzou pomocou rastrovacej
elektronovej mikroskopie. Nasim cieflom je pokusit sa kvantifikovat adhézivno-
kohézivne vlastnosti systému povlak-substrat. Pokusime sa pomocou akustickej emisie
odhadnut velkost' kritickej sily, pri ktorej dochadza ku vzniku prasklin povlaku a potom
odhadnut velkost sily, pri ktorej nastane odlupovanie povlaku od substratu, Cize kriticku
hodnotu prifnavosti. Z hodnoty kritickej sily sa pokusime nasledne urcit lomovu
huzZevnatost povlaku.

KedZe pouzité analytické metdédy sa liSia v zavislosti od vykonavaného
experimentu, tak v nasledovnej ¢asti su zhrnuté jednotlivé pouzité metddy spolocne aj
so stru€nym popisom.

2.2.1. Rockwell-C test (Mercedes test)

Pouzita staticka vnikacia skuska, alebo inak nazyvana ako Mercedes test, je
indentanou metdédou, pri ktorej sa vtlaanim indentora, v nasom pripade
diamantového kuzefa s vrcholovym uhlom 120°, do povrchu povlaku s narastajucou
silou zistuju zakladné adhézivno-kohézivné vlastnosti systému povlak-substrat.
Meranie AE pocas statickej indentacnej skusky

2.2.2. Nanoindentaény test

Nanoindenta¢né testy su vykonavané za ucelom ziskania zakladnych mechanickych
vlastnosti tvrdych povlakov ako je tvrdost H a modul pruznosti E.

Nanoindentatna metéda CSM (Continuous Stiffnress Measurement) umozhiuje
kontinualne meranie tuhosti S testovaného materialu uz poCas zatazovania a nie ako
pri klasickej nanoindentacnej metdde, len z pociatocného bodu odfahc€enia.

Tvrdost’' H a modul pruznosti E boli poc€itané pouzitim metddy, ktora zadefinoval Oliver
a Pharr [13]. Pri tejto metdde sa pouziva na vypocCet materialovych vlastnosti plocha
BerkoviCovho indentora, a kontaktnd plocha indentacie. Okrem zakladnych
materialovych parametrov boli takisto pocitané aj doplnkové mechanické vlastnosti
overovanej vzorky, ktoré definuju celkovu odolnost voci opotrebeniu tenkého povlaku:
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=  modul pruznosti E a tvrdost H. Stredné hodnoty E a H, ktoré boli ziskané
indentaciou do hibky medzi 100 az 200 nm, z dévodu &lenitosti povrchu
vzorky.

= Index plasticity H/E a odolnost vo i plastickej deformacii H3/E2.

2.2.3. Analyza vzoriek prostrednictvom rastrovacej elektronovej mikroskopie

Tato monitorovacia metdoda bola pouzitd na zistovanie morfolégie povrchu a
mikroStruktury tvrdych povlakov a na pozorovanie miesta odtlacku po indentacii. Touto
metdédou sme pozorovali defekty v materiali, ktoré vznikli p6sobenim indentora a tieto
defekty boli vizualne vyhodnocované, pricom sa urCoval stupen poskodenia tvrdého
povlaku. Tieto vysledky boli dalej porovnavané s vysledkami nameranych udajov
akustickej emisie.

2.2.4. Frekvenéna analyza akustického signalu

Na analyzu vzniku materialovych vad a posudenie rozsahu vzniknutého
poskodenia materialu bola pouzita frekvencna analyza signalov akustickej emisie. Pre
jednoduchost’ vizualizacie bola spektralna analyza dalej spracovana pomocou tzv.
Welchovej metody a vysledkom je potom vykonové spektrum, ktoré je mozné dobre
vizualizovat ako funkciu ¢asu a frekvencie. Takto ziskany graf je potom mozné vizualne
analyzovat a hladat spojitost’ so vznikom a Sirenim vad v materialoch.

2.3. Pouzité experimentalne vyhodnocovacie zariadenia

2.3.1. Nanoindenta¢né zariadenie

Nanoindentaéné testy boli vykonavané pomocou experimentalneho
indentaéného zariadenia Agilent G200.

Obr. ¢. 3 Nanoindentacné zariadenie Agilent G200.

Toto zariadenie na indentaciu pouziva indentor XP head — Berkovicovho typu.
Maximalna hibka indentacie je 2 um. Meranie bolo vykonané na povrchu merane;
vzorky, pri€om bola pouzita Specialna indentana metéda CSM (Continuous Stiffness
Measurement) pri izbovej teplote. Pri indentacii je kazda vzorka merana viackrat a
jednotlivé vpichy sa vykonavaju v mriezke po 6 vpichov vedla seba. Jednotlivé vpichy
su od seba vzdialené 50 um.

2.3.2. Zariadenie na diagnostiku signalov akustickej odozvy pocas indentacnej
skusky
Na meranie akustickej emisie vzoriek s tvrdym povlakom sme navrhli Specialne

zariadenie na vykonavanie statickej indenta¢nej skusky a su€asné meranie signalov
akustickej emisie. Mikromechanické zariadenie, ktorym sa uskutoCiuje meranie
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akustickych vin uvolnenych pri indentaénej skuske na zvolenych materidloch
laboratornym sposobom pozostava z nasledovnych meracich zariadeni:

= zariadenia na testovanie materialov UMZ 3K,
» systému na meranie akustickej emisie DAKEL ZEDO.

2.3.3. Opis meracej aparatury na meranie akustickej odozvy pocas statickej
indentacénej skusky

Vlastnosti spolo€ného meracieho zariadenia:

» obe meracie zariadenia komunikuju cez sériovu linku,

= pohyb indentora je kontrolovany softvérom zariadenia UMZ-3K,

» pridana nova Specialna funkcia umoznila vykonavat viacfazové merania,

» viacurovhové zatazovanie pocas jedného meracieho cyklu,

= rdzne dizky vydrze na jednotlivych drovniach zatazovace; sily,

* merané veliCiny su exportované cez sériovu linku do meracieho softvéru
DAEMON,

= UMZ-3K exportuje spustaci signal na spustenie automatického zaznamu
parametrov,

» automaticky Start ukladania signalov AE,

= vyhodnotenie nameranych udajov a ich grafické znazornenie.

Snimac AE
typ holder

Obr. ¢. 4 Vzorka pocas indentacnej skusSky.
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3. ZHODNOTENIE DOSIAHNUTYCH VYSLEDKOV
EXPERIMENTALNYCH MERANI.

3.1. Overenie detegovatelnosti signalov AE poéas indenta¢nej
skasky

Na obr. €. 5 su viditelné odtlacky po indentacnej skuske skenované pomocou
REM.

\ %o AN R\ = 5 2 b

\ VS - LR ¢ b il WAR v s E % L > =
— 100pm JEOL 9/28/2016 — 100um JEOL 9/28/2016
20.0kV LEI M WD 14.5mm 16:57:54 20.0kV LEI M WD 15.0mm 16:11:44

a.) b.)
Obr. ¢. 5 Odtlacok po indentacnej sktske: a.) substrat bez povlaku, b.)povlak nACRo®
=160 A

Na vzorke s povlakom je mozné sledovat trhliny po indentacii, ako aj odlupnuté
plochy povlaku, najmd po obvode odtlacku. Takisto je vidiet radialne trhliny, ktoré
zasahuju mimo odtlacku az do vzdialenosti 100 pm od okraja vytvoreného indentorom.

Pocet hitov Energia hitov
|mmmmm Substrat / Pocet hitoy === nACRo / Pocet hitov mm= Substrat / Energia hitov === nACRo / Energia hitov
2000 160n-
r 140n-
1500 wi12onT
g F §100n-;
01000 & 80n-
£ L b £
I N 5 60n-
500 40n
L 20n-
Oill R R + 1 G:\L T 10 R T T 1 |
I T T T T T T T T T T T T T
0 50 100 150 200 250 300 350 400 0 50 100 150 200 250 300 350 400
Time [seconds] Time [seconds]
a.) b.)

Obr. ¢. 6 Porovnanie priebehov signalov AE: a.) PocCet hitov b.) Energia hitov

Na obr. €. 6 je mozné porovnat jednotlivé zaznamy namerané Specialnym
zariadenim na vzorke bez povlaku a s povlakom nACRo® pri maximalnom zatazeni
1500 N. Vizuélne je mozné vidiet rozdiel v poCte nameranych hitov AE. Systém
akustickej emisie zaznamenal okolo 2100 hitov akustickej emisie pocCas indentacie
vzorky s tvrdym poviakom nACRo®. Pocet hitov zachytenych pri identacii vzorky bez
tvrdého povlaku dosiahol pocet okolo 30 hitov. Na obr. €. 6 b.) je takisto z priloZzenych
priebehov zachytenej energie akustickych signalov zjavné, Ze v pripade indentacie
vzorky s povlakom sa do materialu vplyvom vzniku a Sirenia trhlin, ako aj vplyvom
odlupovania vrstvy uvolnilo radovo viac energie ako pri indentacii len samotného
substratu. Hodnota zachytenej energie hitov vzorky bez tvrdého povlaku ma taku nizku
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hodnotu, Ze na priloZenom grafe pri zvolenom rozsahu graficka krivka splyva s x-ovou
0Sou.

Tymto jednoduchym experimentom sme dokazali, Zze systémom akustickej
emisie je mozné zachytit’ deformacny vplyv indentacie po€as indentacnej skusky a pri
spravhom nastaveni Specialneho zariadenia je mozZné tieto vysledky pouzit na
kvantifikaciu rozsahu poskodenia systému povlak-substrat.

3.2. Analyza vzniku trhliny v povlaku pomocou AE

Na obr. €. 7 b.) je graficky priebeh zaznamenanej energie hitov akustickych
signalov versus zatazovacia sila pocCas indentacie experimentalnej vzorky. Z tohto
priebehu je prehlfadne viditelna velkost sily, pri ktorej doslo k zaznamenaniu zvySenej
energie akustického hitu. Tato akusticka udalost bola spdsobena uvolnenim energie zo
zdroja, ktory je vtomto pripade vznik a Sirenie kruhovej trhliny v okoli indentorom
ovplyvnenej oblasti odtlacku.

= nACRo / Energia hitov = Sila

Zat'azovacia
sila F,

|
—
w

|

T
=
(=]

L
w

S WD 15.4mm 10:05:57 [N]

a) b)

Obr. ¢. 7 Vysledky indentacie vzorky s povlakom nACRo I=160A so zatazujucou
silou 50N: a.)sken miesta vpichu, b.) energia signalu AE vs. zataZovacia sila

3F,
2mRe
hodnotu zatazujucej sily F. = 7 N a medza klzu R,V tlaku pouzitej nastrojovej ocele je
priblizne 3000 MPa zistime, Ze priemer plasticky ovplyvnenej oblasti bol pri tejto sile
okolo 70 uym. Hodnota zachytenej energie signalu AE vSak prudko rastla, az po
dosiahnutie indentacnej sily okolo 9 N. Predpokladame teda, ze sa systémom akustickej
emisie podarilo zachytit’ vznik kruhovej trhliny, ktora je vidiet na obr. €. 7 a.). M6zeme
teda skonstatovat, Zze akustickou emisiou sme boli schopni detegovat vznik prstencovej
trhliny, ktord vznikne vplyvom zataZenia v tvrdom povlaku. Vzorka, ktora bola
zatazovana silou 50 N, ako je vidiet na obr. €. 7 b.) ma viditelnu trhlinu po obvode
odtlacku. AvS8ak zataZenie eSte neprekroCilo kriticki hodnotu tak, aby vplyvom
deformécie a raste plastickej zony doslo k odlupovaniu poviaku.

Ak si dosadime do vztahu pre vypocCet polomeru plastickej zény c =

3.3. Diagnostika vzniku trhlin a odlupovania povlaku pomocou
AE

Na obr. €. 8 je mozné vidiet miesto vpichu pri réznych zatazovacich silach,
zachytené pomocou elektrénového mikroskopu. Vedla obrazku miesta vpichu je vystup
zo Specialneho zariadenia, vzdy pre danu velkost zataZovacej sily. Zo Specialneho
zariadenia je ako vystup zobrazovana energia signalu hitu v grafickej forme pre prahovu
uroven hitovO.
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Obr. ¢. 8 Sken miesta vpichu a zaznamenané parametre: sila F, energia hitu O.

Experiment zaCinal s pociato¢nou indentacnou silou 100 N. Pri tomto zatazeni
je vidiet na obrazku z elektronového mikroskopu, ze v povlaku sa vytvorili prstencove
trhliny. Energia uvolnena pri vzniku prstencovej trhliny je relativne mala v porovnani
s energiou uvolnenou pri odlupovani povlaku a preto energia signalov AE zachytenych
poCas testu pri zachovani daného rozsahu zobrazenia v podstate na grafe nie je
viditelna. Pri zatazujucej sile 150 N su na fotke miesta vpichu viditelné viaceré
prstencove trhliny, ale po okrajoch odtlacku uz su viditelné aj radialne trhliny, ktoré
vznikaju vplyvom plastickej deformacie substratu. Velkost energie zachytenych
signalov je vSak eSte stale nizka. Pri zatazujucej sile 200 N, 250 N a 300 N postupne
v povlaku vznika vacsie mnozstvo trhlin, ¢o sa prejavuje aj na velkosti energie
zachytenych signalov. Z grafického priebehu parametra ,energia hitov* je vidiet so
zvacsujucou zatazujucou silou aj postupné zvySovanie energie signalu a z toho je
mozné predpokladat, Ze v povlaku zacCina dochadzat k vyznamnejSiemu rozvoju
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a Sireniu trhlin atym aj k postupnej strate adhézie po obvode odtlacku, kde sa
nachadzaju najviac exponované miesta s najvy$Sim deformacnym napatim. Pri
hodnote zatazujucej sily 400 N v hornej Casti odtlacku je vidiet' plésku s oddelenym
povlakom od substratu. V tychto miestach lokalne napatie prekrocilo kriticku hodnotu
adhézie systému povlak-substrat. Z priebehov nameranych parametrov je vidiet zrejmy
narast hodnét energie. Energia signalov, prekrodila hodnotu 30 nV?2s, ize energia
uvolnena do materialu vplyvom odlupnutia povlaku od substratu je radovo vysSia ako
energie signalov nameranych pocas tvorby a Sirenia len samotnych trhlin. S postupnym
zvySovanim zatazujucej sily stupa aj plocha, kde povlak stratil kompletne adhéziu
vplyvom vysokého lokalneho napatia spésobeného deformaciou. Na prilozenych
grafickych priebehoch je vidiet znacné stupanie energie signalov hitov so zvySujucou
zat'azovou silou a povrchu odlupnutej plochy.

3.4. Diagnostika vzniku kruhovych trhlin povlaku v mieste
indentacie

Tymto experimentom sme sa pokusili identifikovat kriticki zatazovaciu silu
pomocou merania a vyhodnotenia akustickych signalov meranych poc€as indentacie.
Ako hodnotiace kritéria boli zvolené parametre akustického signalu a to pocet hitov a
energia hitu. Tieto dva parametre by mali postaCovat na identifikaciu vSetkych
akustickych udalosti v materiali poCas indentacie.
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Obr. &. 9 Mercedes test pri E,,,, = 50N na vzorke nACRo® deponovanej pri BIASe
85V: a.) pocet hitov — zvacseny nahlad, b.) priebeh parametra ,,Energia hitov*, c.) sken
miesta vpichu pomocou REM, d.) vizualizacia priemeru plasticky deformovanej zény
substratu.

-18-



Autoreferat dizertacnej prace Ing. Peter Drobny

Ako je vidiet na obr. €. 9 a.) z priblizeného grafického priebehu zaznamenanych
hitov, tak hned po naraze indentora na povrch meranej vzorky sme zachytili prvy hit.
Dalsie dva zaznamenané hity nasleduji po posune indentora 0 5,5 ym od ndrazu na
povrch vzorky. Tato sila je oznaCena na obr. €. 9 a.) ako F; a jej hodnota bola 0,5 N.
Dalsia séria hitov, ako je vidiet z priebehu zaznamu, nasledovala po posuve indentora
o dalSich 3,5 az 4,5 ym. Zatazovacie sily, pri ktorych doslo k registracii hitov su na
obrazku oznacené ako F,, F;, F, a postupne nadobudali hodnoty F, = 25N ,F; =7N
a F, =12 N. Z priebehu poctu hitov ale nie sme schopni urcit, pri ktorej sile doslo
k iniciacii trhliny a preto je potrebné pri vyhodnocovani pouzivat dalSi parameter
akustickej emisie a to ,Energia hitu“. Prave tento parameter predstavuje ekvivalent
disipovanej energie do materialu v pripade vzniku a Sirenia materialovych vad. Tento
parameter nadobuda tym vysSSie hodnoty, ¢im viac energie bolo uvofnenej pri iniciacii
materialovej vady.

Z uvedeného bolo mozné urcit, Ze prvé dva hity pri zatazovacej sile oznacenej na
obr. €. 9 a.) ab.) ako F; a F, mali len velmi nizku intenzitu a teda do materialu bolo
disipované malo elastickej energie. TakZe predpokladame, Ze tieto prvé zaznamenané
hity nie su sprievodnym javom pri iniciacii trhlin. Z priebehu parametra ,energia hitov®
v8ak je mozné vidiet, Ze k viditelnému narastu uvolnenej energie doslo pri zatazovacej
sile oznacenej ako F, a preto predpokladame, Ze prave pri tejto zatazovacej sile F, =
12N doslo kiniciacii trhliny vtvrdom povlaku vplyvom plasticky ovplyvnej zéne
Vv substrate.

Tabulka 1 Vypocitana hodnota priemeru plastickej zony v zavislosti od kritickej sily F,

Sila [N] Hodnota kritickej Medza klzu zakl. materialu R, Polomer plastickej
sily [N] [MPa] zény [um]
F; 0.5 3000 8,9
F, 2.5 3000 19,9
F, 7.0 3000 33,4
F, 12 3000 43,7

Hodnoty vypocitanych polomerov plastickych zén zakladného materialu
v dbsledku indentacie uvadza tabufka 1. Zo =zatazovacej krivky a prislusnych
zaznamenanych akustickych udalosti je mozné potom vizualizovat pravdepodobné
plasticky ovplyvnené zény, pri ktorych ako predpokladame doslo ku vzniku kruhovych
trhlin v oblasti okraju odtlacku po indentore. Takato vizualizacia je znazornena na obr.
€. 9 d.). Spravnost detekcie trhliny mbézeme potvrdit porovnanim skenu miesta vpichu
pomocou REM na obr. €. 9 c.), kde je vidiet trhliny po obvode odtlacku po indentore
S priemerom 84 um.

3.5. Analyza adhézivno-kohézivhého spravania tvrdych
poviakov pocas indentac¢nej skusky

V tomto experimente boli vySetrované mechanické vlastnosti a adhézivno-
kohézivné spravanie vybranych vzoriek s tvrdymi povlakmi nACRo® deponovanym pri
réznych podmienkach na substrat z rychloreznej ocele (STN19 852, HS6-5-2-5)
a vzoriek s povlakmi nACo® deponovanymi na spekanom karbide a rychloreznej oceli
a povlaku TiXCo® deponovanom na rychloreznej oceli. Boli vykonané viaceré
experimenty, pricom boli pouzité dve zakladné indentacné metddy a to nanoindentacia
a makroindentacia. Povrch vzoriek bol tvoreny réznymi povlakmi formovanymi pri
réznych podmienkach depozicie, resp. na rbzne substraty, o malo za nasledok rézne
vysledné mechanické vlastnosti testovanych vzoriek. Tvrdost H a modul pruznosti E
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boli experimentalne zistované pomocou nanoindentacie. Po€as makroindentacie bola
zaznamenavana akusticka emisia a vyhodnocovacie parametre akustickej emisie boli
pouzité na hodnotenie adhézivno-kohézivnych vlastnosti systému povlak-substrat.

3.5.1. Nanoindentacia

Podla vysledkov nameranych parametrov nanoindentacie pre jednotlivé sady
vzoriek sme zistili nasledovné:
Vzorky s tvrdymi poviakmi nACRo® deponovanymi na HSS pri rozdielnych

BIASoch.

Tvrdost H a modul pruznosti E
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Obr. ¢. 10 Povlak nACR0® deponovany pri réznych BIASoch na substrat z
rychloreznej ocele: a.) tvrdost’H, b.) modul pruznosti E.

Na obr. €. 10 a.) je uz viditelny priebeh tvrdosti H, jednotlivych skimanych
povlakov deponovanych pri réznych BIASoch. Prva &ast krivky do hibky indentacie
100 nm je pre pouZzitie irelevantna z dévodu povrchovych vplyvov, ako napr. drsnost
povrchu a iné, ktoré mézu nespravne ovplyvnit vysledky merania. Z priebehu tvrdosti
jednotlivych povlakov je vidiet, Ze hodnota tvrdosti so stupajucou hibkou indentacie
klesa, o mbdze byt spbdsobené vplyvom substratu. Ako povlak s najvy$Sou tvrdostou
teda moZeme oznadit povlak nACRo® deponovany pri 100 V. Dalej nasleduje povlak
deponovany pri 140 V ale jeho tvrdost so stipajucou hibkou indentacie pada az na
hodnoty zostavajucich dvoch substratov deponovanych pri 85 V a 70 V. Velmi podobny
priebeh ako predchadzajuca veli¢ina ma aj hodnota modulu pruznosti E, ktoru je vidiet
na obr. €. 10 b.).

* Hodnota tvrdosti H a modulu pruznosti E klesala u v8etkych vzoriek s
narastajicou hibkou indentécie,

* najvysSiu tvrdost a modul pruznosti spomedzi v8etkych meranych vzoriek mal
povlak nACRo® deponovany pri 100 V pocas celej doby indentacie,

= povlak NACRo® deponovany pri BIASe 140 V mal najvy$$i pokles hodnoty
tvrdosti a modulu pruznosti s narastajucou hibkou indentacie,

= pri malej hibke indentacie maju vyssiu tvrdost a vy3$si modul pruznosti povlaky
NACR0® s BIASom 100 V a 140 V

= pri vagSej hibke ma najvyssiu tvrdost a modul pruznosti povlak nACRo® s
BIASom 100 V a zvysné tri vzorky dosahovali podobné hodnoty tvrdosti.
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Index plasticity H/E a Deformacény odpor H3 /E?.
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Obr. ¢. 11 Priebehy parametrov vzorky s povlakom nACRo® a.) Indexu
plasticity H/E b.) deformacného odporu H3 /E*

= Pri mendej indentaénej hibke dosahovala drover indexu plasticity ako aj
deformacného odporu priblizne rovnaku hodnotu pri povlakoch deponovanych
pri BIASE 100 V a 140 V,

= pri zvySovani indentac¢nej hibky index plasticity a takisto aj deformaény odpor
povlaku s BIASom 100 V klesol na hodnoty ostatnych dvoch poviakov nACRo®
deponovanych pri BIASe 85V a 70 V.

Nakoniec z oboch vypocitanych indexov opotrebenia / plasticity, ktorych priebeh
je mozné pozorovat na obr. ¢. 11 a.) a obr. €. 11 b.) mbéZzeme predpokladat, Ze pri
deformacii pri nizkych hibkach je tento pomer: 100 V = 140 V> 70 V = 85 V. Podobne
pre vadésie hibky su vysledky opotrebenia mierne odlisné a pomer je: 100 V > 140 V =
70V =85V.

Vzorky s tvrdym poviakom nACo® a TiXCo® deponovanymi na réznych

substratoch
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Obr. &. 12 Priebeh parametrov meranych vzoriek nACo®-HSS, nACo®-SK,
TiXCo®-HSS @ a.) tvrdosti H, b.) modulu pruznosti E.

Na obr. &. 12 a.) je viditelny priebeh tvrdosti H, jednotlivych skimanych povlakov.
Z priebehu je vidiet, Ze pri nizSich hodnotach indentaénej hibky je tvrdost povlaku
TiXCo® vyrazne vy$Sia, o sa vSak s narastajucou hibkou meni a tvrdost povlaku
TiXCo® zostupuje az na hodnoty povlaku nACo®.
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Hodnota modulu pruznosti E dosahovala vysSie hodnoty v pripade povliaku nACo®
deponovanom na spekanom karbide. Modul pruznosti poviaku TiXCo® pri niZSej
indenta¢nej hibke dosiahol hodnotu porovnateln s povlakom nACo® na spekanom
karbide, ale tato hodnota s pribudajucou hibkou klesala aZ na hodnoty modulu pruznosti
povlaku nACo® deponovanom na rychloreznej oceli vid obr. €. 12 b.).

Z druhej sady vzoriek pozostavajucej z dvoch substratov nACo® a TiXCo®
deponovanymi na rozdielnych substratoch sa nanoindentaénym meranim zistilo Ze:

= povlak TiXCo® deponovany na rychloreznej oceli ma pri malej hibke
indentacie najvyssiu tvrdost, ktora sa vSak s pribudajicou hibkou indentacie
znizuje az na uroven tvrdosti ostatnych dvoch meranych substratov. Priebeh
modulu pruznosti E je podobny priebehu tvrdosti GiZze s pribudajucou hibkou
indentacie klesa.

= Povlaky nACo deponované na oboch substratoch maju pri malych hibkach
substratu rovnaku tvrdost, ktora sa s pribidajucou hibkou mierne zvysuje.
Hodnota tvrdosti povlaku deponovaného na spekanom karbide dosahuje
mierne vy$Sie hodnoty s pribudajucou hibkou indentacie. Opacna situacia
v porovnani s tvrdostou nastala pri module pruznosti, pricom povlak nACo®
deponovany na spekanom karbide dosahuje vysSie hodnoty v celom
priereze.

= VSetky zmeny tvrdosti povlakov s pribudajicou hibkou indentacie su
pravdepodobne ovplyviované substratom na ktorom su deponované.

Index plasticity H/E a Deformaény odpor H3 /E?
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Obr. ¢. 13 Priebeh parametrov meranych vzoriek nACo®-HSS, nACo®-SK,
TiXCo®-HSS @; a.) index plasticity H/E, b.) priebeh deformacného odporu
H3/E2.

Z oboch vypocitanych indexov opotrebenia / plasticity, ktorych priebeh je mozné
pozorovat na obr. €. 13 a.) a obr. €. 13 b.) méZeme predpokladat, Ze pri deformacii pri
nizkych hibkach sa ako najodolnej$i povlak ukazuje povlak TiXCo® deponovany na
rychloreznej oceli, pricom povlaky nACo® su menej odolné voéi deformacii a
opotrebeniu. Situacia sa vak s pribadajucou hibkou indentacie meni a pri va&sej hibke
sa parametre vSetkych meranych povlakov vyrovnavaju a dosahuju priblizne rovnakeé
hodnoty.

* Index plasticity ako aj deformacny odpor povlaku ,'I'iXCo® deponovanom na
rychloreznej oceli dosiahol pri mensej indentacnej hibke najvy$siu hodnotu zo
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vSetkych povlakov tejto sady vzoriek, priCom hodnota oboch tychto parametrov
klesala s pribudajicou hibkou indentacie aZ na hodnoty ostatnych vzoriek.

» Povlaky nACo® vykazuju aj pri tychto indentaénych parametroch rozdielne
urovne, ktoré sa menia len minimalne so stdpajucou hibkou indentacie. Pogas
celej doby indentacie dosahoval povlak nACo® deponovany na rychloreznej oceli
vySSie hodnoty oboch parametrov indexu plasticity a deformacného odporu.

Medzi povlakmi nACo®, ktoré si deponované na rdoznych substratoch boli
namerané rozdielne hodnoty tvrdosti a modulu pruznosti, o ovplyvnilo aj parametre
index plasticity ako aj deformacny odpor povlaku. Kedze povlak nACo® deponovany na
spekanom karbide mal vySSie namerané hodnoty modulu pruznosti to spésobilo, Ze

v v

deformacného odporu.

3.5.2. Makroindentacia a meranie akustickej emisie

Podla vysledkov nameranych parametrov akustickej emisie poc€as indentacného
testu pre jednotlivé sady vzoriek sme zistili nasledovné:

Vzorky s tvrdymi povliakmi nACRo® deponovanymi na HSS pri rozdielnych
BIASoch.
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Obr. ¢. 14 Priebeh parametrov AE meranych vzoriek nACRo®-HSS pri
réznych BIASoch: a.) celkovy pocet hitov, b.) celkova energia hitov.

Z vysledkov zaznamenanych akustickych signalov pocCas makroindentacie
s maximalnou zatazovacou silou 1500 N boli zistené nasledovné zavery, ktoré boli
potvrdené vizualne pomocou REM:
= pri vysokom zatazZeni povlaku je najmenej nachylny na pocet vzniknutych trhlin
povlak nACRo® s BIASom 85V,
» poviak NACRo® s BIASom 100 V je mierne nachylnej$i na vznik trhlin,
* najnachylnejSie na praskanie su povlaky s BIASom 70 V a 140 V,
» na odlupovanie tenkej tvrdej vrstvy je najnachylnej$i poviak NnACRo® s BIASom
100V,
» najmenej nachylny je povlak nACRo® s BIASom 85V,
* poviaky nACRo® s BIASom 70V a 140V su mierne nachylnejSie na odlupovanie
vrstvy, ale dosiahli velmi dobru urover odolnosti voc€i strate adhézie.
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Vzorky s tvrdym povliakom nACo® a TiXCo® deponovanymi na réznych

substratoch.
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Obr. &. 15 Priebeh parametrov AE meranych vzoriek TiXCo®/HSS,
NAC0®HSS, nACo®/SK: a.) celkovy pocet hitov, b.) celkova energia hitov.

Z vysledkov zaznamenanych akustickych signalov pocCas makroindentacie
s maximalnou zatazovacou silou 1500 N boli zistené nasledovné zavery, ktoré boli
potvrdené vizualne pomocou REM:

= 7 priebehov parametrov pocCet hitov zaznamenanych pri vysokom zatazeni je
zrejmé, ze najnachylnejSie na vznik trhlin a nasledné praskanie povlaku su
obidva povlaky deponované na rychloreznej oceli a to TiXCo® a nACo®,

* najmenej nachylny na praskanie z tejto meranej sady vzoriek je povliak nACo®
deponovany na spekanom karbide,

= pomocou parametra energia hitov bolo mozné urcit, Zze najnachylnejSi na
stratu adhézie povlaku ako aj odlupovaniu pri vysokych zatazeniach je povlak
TiXCo® deponovany na rychloreznej oceli po tom o nie¢o menej nachylny je
povlak nACo® na rychloreznej oceli a najmenej nachylny je povlak nACo®
deponovany na spekanom karbide.

3.5.2.1. Analyza miesta vpichu pomocou elektrénovej rastrovacej
mikroskopie

Miesta vpichu vSetkych skumanych vzoriek boli po indentacii skenované
rastrovacim elektronovym mikroskopom. Skeny boli potom analyzované vizualne na
pritomnost’ trhlin v oblasti odtlacku, ako aj existenciu delaminovanych oblasti v okoli
odtlacku, kde mohlo déjst ku strate adhézie tvrdého povlaku. Takisto bol opticky
zmerany priemer kruhoveho odtlacku, ktory vznikol po indentacii vid obr. €. 16.
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Obr. ¢. 16 Detail miesta indentacie vzoriek: a.) NACRo®HSS BIAS 70V, b.)
NACR0®HSS BIAS 85V, c.) nACR0o®HSS BIAS 100V, d.) nACR0®/HSS BIAS 140V,
e.) TiXCo®/HSS, f.) nACo®/HSS, g.) nACo®/SK.

Ciselné vyjadrenie adhézie a teda miery praskania a odlupovania vrstiev pri
zatazeni je na zaklade stupnice podla normy VDI3198 [14]. Vyhovujucu kvalitu podla
tejto tejto normy maju len vrstvy ohodnotené nanajvy$ Cislom 2. Kvantitativne
vyhodnotenie prifnavosti hodnotenych tenkych tvrdych wvrstiev sa nachadza
v nasledujucej tabulke:

Tabulka 2 Adhézia systéemu tenka vrstva substrat

Oznacenie vzorky Tvrdost’' H Adhézia
[GPa]

nACRo® Platit BIAS 70 V 19.0+ 1.3 HF2
nACRo® Platit BIAS 85 V 21.2+1.6 HF1
nACRo® Platit BIAS 100 V 41.3+3.5 HFE5
nACRo® Platit BIAS 140 V 33.8+1.6 HF1
nACo® na HSS 24.7 1.1 HF3
TiXCo® na HSS 38.6+1.3 HF4
nACo® na SK 254 + 1.54 HF2

Podla vysledkov vizudlnej analyzy ako indikuje tabulka 2, tak nevyhovujucu
adhéziu maju tri vzorky a vSetky ostatné hodnotené vrstvy mali vyhovujucu adhéziu.
Nevyhovujucu adhéziu vrstvy podfa normy VDI3198 mala vzorka s tvrdym poviakom
NACR0® deponovana pri BIASe 100 V a z druhej sady vzoriek to boli obidva povlaky
NACo® aj TiXCo® deponované na rychloreznej oceli, pretoZze sme po indentacii
zaznamenali odlupnutie povlaku aj vo vacSej vzdialenosti od okrajov odtlacku.
V hodnoteni kvality adhézie povlakov dopadli najhorsie povlaky NnACRo® deponovany
pri BIASE 100V a povlak TiXCo®, ktoré mali pri indentacii namerané vy$Sie hodnoty
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indentaCnej tvrdosti. Vysledky vizualnej kontroly a hodnotenia vSetkych povlakov
pomocou normy VDI3198 koreSponduju s vysledkami nameranymi pomocou systému
akustickej emisie.

ZAVER

Mnohé materialové vlastnosti tenkych tvrdych povlakov je mozné experimentalne
merat rédznymi indentaCnymi metdédami. V tejto praci je podrobne popisany postup
kvantifikacie zakladnych materidlovych vlastnosti tvrdych povlakov na zaklade
indentacnej skusky. Ciefom tejto prace bolo meranie a vyhodnocovanie adhézivno-
kohézivnych vlastnosti systému povlak-substrat pomocou analyzy akustickych
emisnych udalosti spojenych s indentaciou diamantového kuzZela (modifikovana
metdéda HRC) do tvrdych povlakov nanesenych na substraty z rychloreznej ocele
a spekaného karbidu.

Na meranie a zistovanie materialovych vlastnosti tvrdych povlakov a adhézie
povlakov k povrchu substratu pomocou akustickej emisie bolo vyvinuté Specialne
experimentalne zariadenie. Toto zariadenie pozostavalo z upraveného zariadenia na
testovanie materidlov UMZ 3K (Micro-Epsilon), ktoré zabezpecovalo pésobenie
zatazovej sily a posuvu indentora pocCas statickej indentacnej skusky a zariadenia na
meranie akustickej emisie DAKEL ZEDO (Dakel). Obe zariadenia boli vzajomne
prepojené sériovou linkou, ¢o umoznilo automaticky zber dat z oboch zariadeni.
Vyhodou tohto usporiadania je, ze cely priebeh experimentu vratane zberu a ukladania
dat prebieha uplne automaticky na jednom riadiacom pocitai. Priebeh vSetkych
parametrov experimentu je mozné vidiet online a teda je mozné uz pocas indentaéného
testu predbezne vyhodnocovat priebeh AE a tym aj charakter povlaku.

Experimentalnym zariadenim boli vykonané indentaéné merania viacerych typov
tvrdych povlakov. Pri experimentoch pomocou Specialneho meracieho zariadenia sa
vychadzalo z podmienok klasickej indentacnej skusky vyvinutej Zvazom nemeckych
inzinierov (Daimler-Benz test) doplnenej o online registracie AE. Na zaklade
vyhodnotenia vysledkov nameranych tymto zariadenim je mozné konsStatovat, Ze
systém po doslednej kalibracii je vhodny na zistovanie adhézie tvrdého poviaku
k povrchu substratu, ako aj na detekciu zakladnych materialovych veli€in, pri ktorych
dochadza k strate adhézie.

V kapitole 3 su zhodnotené vysledky suboru experimentov, kde sme zistovali
vhodnost pouzitia experimentalneho zariadenia na kvantifikaciu adhézie tvrdych
povlakov pomocou zaznamenanych signalov akustickej emisie. Postupne boli
vykonané experimenty najskdr na dokazanie dostatoCnej citlivosti zariadenia na
detekciu vzniku trhlin pri indentacii a potom na kvantifikaciu straty adhézie pomocou
systtmu na meranie akustickej emisie. Vysledky merani sme porovnali vizualne
pomocou rastrovacej elektronovej mikroskopie v mieste indentacie a vyhodnotili podla
normy VDI 3198.

Vysledky merani zaznamenané pomocou experimentalneho zariadenia boli dale;j
porovhané s nameranymi a vypocitanymi veliCinami materialovych vilastnosti tvrdych
povlakov z nanoindentacnej metédy. Tieto vysledky jednotlivych merani pomocou
dvoch rbéznych vyhodnocovacich metdd navzajom korelovali, pricom mdézeme
deklarovat vhodnost akustickej emisie na zistovanie vzniku a Sirenie trhlin ako aj stratu
adhézie pocas indentacie tvrdych povlakov. KonStatujeme, Ze zariadenie mdze byt
pouzité na detegovanie vzniku a rozvoja trhlin pri indentacii v réznych materialoch, nie
len v systéme povlak-substrat.
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Vysledky tejto prace by mali dalej posluzit ako metodicky zaklad k meraniu
akustickej emisie pri indentaCnych testoch. Laboratorne skusky by mali posluzit
k lepSiemu poznaniu procesov pri indentacii, pricom cielom vyskumu, ktorym by sa tato
problematika mala ozrejmit je najst vhodnu teoreticku zakladriu pre tento fenomén a
dostatoCne objasnit procesy vzniku akustickych signalov pri indentacii materialov.
K tomuto cielu by mala posluzit aj podrobna Studia emisnych signalov metédou
spektralnej analyzy.

Namerané a vyhodnotené vysledky monitorovania akustickej emisie su vhodnym
podkladom pre monitorovanie a diagnostiku priebehu indentaéného procesu. Pri
indentacii totiz existuje viacero emisnych zdrojov, ktoré budu zaru€ene dostatoCne
silné, aby ich zachytila meracia aparatura. PoCas indentacie vSak nastava iny pripad,
kedy je aktivnych viacero akustickych zdrojov, pricom velmi dolezité bude tieto signaly
od seba oddelit' a priradit' k spravnemu zdroju tak, aby signaly mali spravnu vypovednu
hodnotu. Prave k takémuto rozpoznaniu jednotlivych signalov napomaha aj Studia
akustického spravania sa materialov pri indentacnych skuskach.

Z vysledkov dizertaCnej prace vyplyva, Zze pomocou systému na meranie
akustickej emisie poCas makroidentacie je mozné vyhodnocovat:

= vznik arozvoj trhlin a materidlovych vad v povlakoch pri nizkych
zatazovacich silach,

= praskanie tvrdych povlakov pri vysokych zatazZeniach,

= odlupovanie a delaminaciu tvrdych povlakov,

= kriticku zatazovaciu silu, pri ktorej déjde k vzniku trhliny,

= stanovit zataZenie, kedy zalne dochadzat k odlupovaniu tvrdého
povlaku.

Tym sa splnil pédvodny ciefl tejto prace a to najst’ efektivnejsi spésob a vhodnejSiu
metddu hodnotenia celkovych adhéznych a tribologickych vlastnosti tvrdych povlakov
deponovanych na tvrdych substratoch. Jednou z najvaéSich vyhod pouZitia tejto
pokroCilej metody charakterizacie tvrdych povlakov, je rychla a presna detekcia
praskania a odlupovania tvrdych povlakov. Takisto je mozné pomocou tejto metddy
presne urCovat velkost zatazovacej sily, pri ktorej dochadza ku vzniku trhlin, resp.
odlupovaniu povlaku.
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SUHRN

Drobny, Peter: Studium materidlovych viastnosti a adhézie poviakov pomocou
akustickej emisie. [Dizertatna praca] - Slovenska technicka univerzita v Bratislave.
Materialovotechnologicka fakulta so sidlom v Trnave; Ustav materialov — Skolitel: prof.
Ing. Lubomir Caplovic':, PhD. — Trnava: MTF STU, 2020, pocet s. 31.

KPacéové slova: tvrdé nanokompozitné povlaky, PVD, LARC®, depozicné
parametre, mechanické vlastnosti povlakov, adhézia, indentacia, akusticka emisia.

Predkladana praca sa zaobera hodnotenim materialovych vlastnosti a adhézie
tenkych oteruvzdornych povlakov pomocou akustickej emisie.

Stale vysSie naroky na zlepSovanie tribologickych vlastnosti obrabacich
nastrojov sa daju dosiahnut modifikaciou povrchovej vrstvy nastrojov a tak zachovat
ich pomerne dobru odolnost proti plastickej deformacii a znizit oter povrchu
deponovanim tvrdych povlakov, ktoré zvySuju oteruvzdornost’ reznych materialov. Pri
vysokom zatazeni sa vSak mézeme stretnut aj pri tvrdych povlakoch so stratou adhézie,
¢o méze viest k posSkodeniu systému povlak-substrat.

Aby sme mohli uCinne reagovat na takéto posSkodenia je potrebné postupne
objasnovat mechanizmy takejto straty a pokusit' sa najst vhodné diagnostické metody,
ktorymi je mozné odhalit resp. dostatoCne skoro spozorovat a kvantifikovat rozsah
poskodenia bez potreby daldej zdihavej analyzy. V tomto pripade vychadzame
z predpokladu, Ze deformacia systému povlak-substrat a nasledné poskodenie povlaku
sa akusticky prejavuje atento akusticky signal je meratelny systémom akustickej
emisie.

ResSersna Cast obsahuje prehfad vzniku tvrdych povlakov a ich rastu, ktoré maju
vplyv na vysledné vlastnosti tenkych vrstiev. Na tuto kapitolu nadvazuje prehfad
indentaénych metdd hodnotenia vlastnosti tenkych oteruvzdornych vrstiev ako je
nanoindentacia resp. Mercedes test.

Ciefom prace bolo zostavenie Specialneho vyhodnocovacieho zariadenia na
meranie akustickej emisie pocas indentanych testov. Skumané tvrdé povlaky boli
tymto zariadenim testované a boli vyhodnocované ich mechanické a adhézivno-
kohézivné vlastnosti pomocou vyhodnotenia nameranych signalov akustickej emisie.
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ABSTRACT

Drobny, Peter: Study of material properties and adhesion of coatings using acoustic
emission [PhD thesis] - Slovak University of Technology in Bratislava. Faculty of
Materials Science and Technology in Trnava; Institute of Materials Science — Thesis
supervisor: prof. Ing. Lubomir Caplovi¢, PhD. — Trnava: MTF STU, poéet s. 31.

Key words: hard nanocomposite coatings, PVD, LARC®,
deposition parameters, coatings mechanical properties, adhesion,
indentation, acoustic emission.

Dissertation thessis deals with evaluation of material properties and adhesion
of hard coatings using acoustic emission.

Higher requirements on cutting tools wear properties could be reached by
appropriate surface modification with hard coatings which keep very good plastic
deformation ressistance and enhance wear ressistance of the surface . Hard coatings
could lost adhesion by very high loading and this could lead to coating-substrate
system damage.In order to be able react effectively on such damage it's necessary
to clarify the mechanisms of such loss and try to find suitable diagnostic methods by
which it is possible to detect or observe and quantify the extent of the damage.
without the need for further analysis. In this case, we assume that the deformation of
the coating-substrate system and the subsequent damage of the coating is
acoustically manifested and this acoustic signal is measurable by the acoustic
emission system.

The research part contains an overview of the formation of hard coatings and
their growth, which affect the resulting properties of thin layers. This chapter is
followed by an overview of indentation methods for evaluating the properties of
coatings such as nanoindentation or. Mercedes test.

The aim of the work was to develop a special device for measuring acoustic
emission during indentation tests. The investigated hard coatings were tested with
this device and their mechanical and adhesive-cohesive properties were evaluated
from acoustic emission signals analysis.
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