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ABSTRAKT

Tato bakaltské prace se zabyvaskanim mikrotvrdosti tenkych vrstev. V teoretickdsti
jsou popsany mechanické zkousky materialu, drulguzék tvrdosti a nakonec samotné
zkousky mikrotvrdosti. V praktickéasti byly nejdive nangieny hodnoty a nasledrzpra-

covany.

Kli¢ova slova: Zkousky mikrotvrdosti, Vickers, indentor

ABSTRACT

This bachelor work is dealing with the thin-layengcrohardness measurement. Mechani-
cal materials tests, hardness tests methods assvaiicrohardness tests alone are descri-
bed in the theoretical part of this work. Measuratmalues were fisrtly measured and than

analysed in the practical part of this work.

Keywords: Microhardness tests, Vickers, indentors
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UvoD

Zkousky mikrotvrdosti jsou pouZivany nasfani velmi tenkych vrstev. Toto dfeni po-
skytuje informace o elastickém a plastickém chowvéaaterialu v lokalnim objemu. Tuto
metodu Ize pouZzit, jestlize je ob&cpapotebi snizit zkuSebni zatizeni pod 10 Neibhi

mikrotvrdosti se pouziva na kovoveé a jiné anorgadiooviaky.
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1 MECHANICKE ZKOUSKY MATERIAL U

Materialy jsou pi vyrob¢ i pii plnéni své funkce vystavenyiznym drutim namahani,
nag. tah, tlak, ohyb, krut aigh. Mechanické zkouSky jsou nezbytnou &&sti i vyrobe,

pii kontrole sodastek a polotovédra také jsou zakladem vyvojovych a vyzkumnych praci
Material musi mit wiité vlastnosti, aby mohl vySe uvedenym namahanioléaedt, nap

pevnost, tvrdost, houZzevnatost, pruznost, tvarraogt,[1]

ohvb

Obrazek 1 — Druhy namahai]

1.1 Rozdleni

1.1.1 Déleni mechanickych zkousSek:

a) podle charakterutsobici sily:
- statickeé (rychlost z&kovani vzorku je konstantni)
- dynamické (zatizenigsobi narazo¥po dobu zlomku sekundy)
- unavove (cyklicke, sila #mi jak svou velikost, tak i sén)

b) podle teploty, fi které se zkouSka provadi:
- zkousky za normalnich teplot
- zkousky za nizkych teplot

- zkousky za vysokych teplot [10]
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1.2 ZkouSka tahem

ZkouSka tahem p#tmezi mechanické zkousSky statické a je jednoudkdazinich a nejit
leZitéjSich. Zkouska se provadi na trhacim stroji. Tyariebni tyinky je danCSN a voli
se podle zkouSeného materialugifika se upina do trhaciho stroje tak, aby osa HniSe
ty¢inky leZela pesré v osecelisti stroje. B zatZovani plynule rostouci silou seciyka
deformuje, az do ditého tahového zatiZzeni, kdy dojde k destrukéhddn zkousky se sle-
duje zavislost zabujici sily na odpovidajici deformaci. Trhaci stwopribéhu zkouSky
kresli pracovni diagram, ktery zobrazuje zaviske#Zujici sily F na zrn¢ délky AL.

Tvar diagramu zalezi na zkouSseném materialu. 0] [

L

= 4 o
= R, _.~
2 .

R,

R,
R;
R,
| i

&[]

Obrazek 3 —Pracovni tahovy diagrah®]
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1.2.1 Zakladni charakteristické body diagramu:

Ry-mez ungrnosti

- az do toho bodu plati Hobk zakon 6 = E -¢), to znamena, Ze prodlouzeni jé-p
mo unerné nagti

R,-mez pruznosti

- vesSkeré deformace, kterégmbi na zkuSebnélisko do této hodnoty, jsou deforma-

ce pruzné, tedy vratné

- dosaZeni této meze {gobuje prvni trvalou deformaci, je to smluvni ho@npro
trvalou deformaci zkuSebnidyky 0,005% fivodni délky b, zjitovani této meze

je velmi zdlouhavé a obtizné
Remez kluzu

- nagti, pfi némz se zkuSebni ¢inka z&ne vyraz@ prodluZzovat, aniz by stoupala
zatzujici sila
- u rekterych materidl se neprojevuje vyrazna mez kluzu a proto se jaklai

hodnota meze kluzu bere éEpisobujici trvalé prodlouzeni 0,2%
Rn-mez pevnosti
- nejwtsSi zatiZzeni, které material snese
- od tohoto bodu ivka tahového diagramu klesa az do okamziku des¢ruk

- za mezi maximalniho na&p se deformace souetli do jednoho mista, objevi se kr-

cek, zatzna sila zéne klesat, ty se getrhne v mist nejmensiho gitezu

- v dasledku vytvdeni keku, pevnost v tahu neodpovida skum@&mu maximalnimu
nagiti protoze sila se vztahuje na¢ptgni prifez § prabéh skut€éného napti je

v diagramu ozngen jakoo

Ry-mez pretrzeni

- bod, kdy dojde k fetrzeni zkouseného materialu [1], [10]
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meékka ocel

hlinkova
slitina

—= §[N/mm’]

hoféikova
slitina

— e [1]
Obrazek 4 — Tahovy diagram prézné materialy1]

1.2.2 Hodnoty zjiStované na trhacim stroji:

Pevnost v tahu:

Ro=re [wed

Pevnost v kluzu:

R=g [wed

Ponmerné prodlouzent:

g:élzlu —|0 []_]
L,

(0]

Taznost:

— pongrné prodlouzeni vyjg@né v procentech

A= '|;'° [100 [%]

0
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Zuzeni (kontrakce):

=4S _ % [100 [%)] [1], [10]

So

1.3 ZkouSka razem

ZkousSka razem p#tmezi dynamické zkouSky matefiaRazové z&?ovani vznika tehdy,
kdyz casovy interval psobeni sily je kratSi, nez jedriattna minimalni periody vlastnich
kmitd. Razové zkouSky slouzi kdemi mnoZstvi prace, nebo energie, které jéehoie na

poruseni zkuSebniho vzorku.

NejpouzivasjSi zkouSkou z této skupiny je zkousSka pevnosthybo rdzem. Jeji historie
saha az do roku 1901, kdy v Budapesti na sjezdundexdniho svazu pro technické zkou-
Seni materialu f@dnasel Francouz G. Charpy o svych zkuSenostamidzeni prismatic-
kych ty¢i opatenych vrubem. V roce 1909 bylo na kongresu v Kodapiorieno normo-

vani Charpyho zkousky, kter4 se brzy na to ujalagdém evropském kontinent

V Anglii navrhl 1zod odliSné provedeni zkousky. tkeetknul t¥ az ke vrubu. Rozdil obou
zpasohi spaiva v tom, Ze u Charpyho zkousky narazi kladivakauSenou t v roving
lomu, zatimco u Izodovy zkousSky narazi kladivo natmod lomu vzdalené. Zkouska Izo-

dova byla zavedena v Angliicast&né v Americe.

55 e 1010
e
[ o Lo
L
% 2 &
I m 3
pormallzovand tyé podle CAN
a)

tyl pro zkoulku podle Izods
b)

Obrazek 5 — ZkusSebnictgky pro zkouSku razefs]
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1.3.1 Charpyho zkouSka

Dale se budeme zabyvat pouze Charpyho zkouSkomraashybu. EZké kladivo, otoné
zkuSebni tyinka ze zkouSeného materidlu. Po u¥ainz p&atesni polohy se kladivo po-
hybuje po kruhové draze, narazi nezkuSehnipigrazi ji a vykyvne se do koéé polohy.
Tato poloha je niZSi nez vychozi poloha, protoZzeiesazeni zkuSebni dinky se spate-
bovala utita prace. Aby byla hranice mezidhkymi a houzevnatymi materialyetelrgjsi,
nebo aby se houzevnaté vzorky pdldavibec fferazit, pouzivaji se pro zfi@vani razové
houZevnatosti velicéasto vzorky opdené vrubem. Vruby maji normougsré stanoveny
tvar i velikost. Razova houzZevnatost zjis na takovych vzorcich, se pak cane jako

vrubova houzevnatost. [1], [9]

Prace po ferazeni tye se nazyva narazova prace:

I A kde :

H je vychozi vySka kladiva vzhledem

ke zkuSebni tyCi

-
h je kone¢na vyska kladiva vzhledem
ke zkuSebni tyCi
a je vychozi uhel kladiva
¥ B je konecny thel kladiva

w raz
G

Obrazek6 — Charpyho kladiv [4]
K =Gl:qu_H) [J]

Z narazové prace se stanovi vrubova houzevnatost:

kc=X { JS}
S, Lcm
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Ke zkouSce se pouziva kyvadlovych kladiv s razomoeergii 0,5 — 300 J. Rychlost pohybu

kladiva ma byt v okamZiku razu dle normy 4 — 7'n-s

Vrubova houzZevnatost je zavisla nejen na tvaruli&osati vrubu, ale také je vyrazrovliv-
néna teplotou. Zkouska se€zn¢ provadi pi teplo 20 °C, velmicasto se zjiuje cely pfi-

beh zavislosti vrubové houzevnatosti na tefl§4]

1.4 ZkousSky tvrdosti

Tabulka 1 — Rozteni zkouSek tvrdosiB]

Vrypové Metoda Martens

Metoda Brinell
Statické

Vnikaci Metoda Rockwell

Metoda Vickers

Metoda volnym padem

Zkousky tvrdost Plastické narazové | Metoda stldaenou pruzinou

Metoda porovnavaci

Dynamické Shoreho metoda volnym

padem
Elastické odrazové

Metoda kyvadlova (duro-
skop)
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2 DRUHY ZKOUSEK TVRDOSTI

Dale se budeme zabyvat pouze vnimacimi zkouSkamos$ti, protoze tyto zkousky jsou
typow shodné se zkouSkami mikrotvrdosti. Princip zkousggiva ve vnikanidliska do
zkuSebniho materialu.¢lisko je vtl&ovano statickou silou, vysledkyéieni jsou velmi

piesné. [11]

2.1 Brinellova zkouSka tvrdosti

Autorem této metody je Svédsky inZzenyr J.A. Brinktery tuto zkouSku poprvégdstavil
vroce 1900 na mezinarodnim kongresu o zkouSenerialit Dnes je nejrozEnsjSi
zkouskou tvrdosti na $t€. Je vhodna na zkouSenikkych a stedre tvrdych material.
Zkousi se porrné velky objem kovu,cimz ziskame mmérnou hodnotu tvrdosti celé

struktury materialu.

Podstata zkouSky spiva v zatlgeni kalené ocelové kgky (metoda HBS), nebo kdky
z tvrdokovu (metody HBW) o gméru D do povrchu zkouSeného materialuézagici si-
lou F. Po odleteni se uti aritmeticky ptimér vtisku d. Podle z&Fujici sily indentoru a

vtisku d se z tabulek &irtvrdost podle Brinella. [4]

F o S
\ dz
i viisk
N d
vzorel t ij h

_E
| 1t

Obrazek 7 — Brinellova zkousSk#
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Tvrdost podle Brinella HBS, nebo HBW je dana vztahe

2F

HB=0102—

DD -

D.... pramér kulicky [mm]

d.... aritmeticky pimer vtisku [mm]

F.... zkuSebni zatizeni [N]

h.... hloubka vtisku [mm] h=

»lp-Vp?-d?)
2

konstanta...— =——— = 0102 [1]

2.1.1

2.1.2

ZkouSeneé €leso:
povrch vzorku musi byt hladky a rovny, bez okujerstvy a zbaven mazadel
povrch nesmi byt ovlivn ohrfevem nebo tv@&nim

tlou&’ka vzorku musi byt nejmérosminasobek hloubky vtisku h, aby na protilehlé

straré nebyly patrné stopy od vnikacih#iésa (tvrdost) [4]

Provedeni zkousky:
obvykle se zkouSka provadiipeplot 10 — 35 °C

pii zkouSce musi byt pouzito zkuSebni zatizeni odfaidi zkouSenému materialu

a velikosti kultky

zkousSeni zatizeni musi byt vybrano tak, abymgr vtisku d byl v rozmezi hodnot
od 0,24D do 0,6D

vzorek musi byt i zkouSce polozen na tuhé podlozZzce¢séyplochy musi bytisté
a bez cizichdisek, je dilezité, aby vzorek lezel na podloZce tak, abyisekpuSce

nepohnul
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- doba od z&atku zatzovani do dosazeni zkuSebni sily nesmi byt merSRrsea

delSi nez &, doba [isobeni zkusebni sily je v rozmezi 10 azs1pro rekteré ma-

terialy mohou byt pouzity delgasy [2]

Tabulka 2 — Umisghi vtiski pri zkouSce tvrdosti podle Brinel[d]

Material Vzdalenost stiedu vtisku k okrajt Vzdalenost stied dvou
zkousencho télesa sousednich vtiskn
s tvrdosti = 150 HB neymené 2.5 - 4 neymené 4 - 4
s tvrdosti < 150 HB neymeéné 3 - d neymene 6 - d

Tabulka 3 — Powr 0,102-F/3F pro rizné konstruni materialy[4]

Material Tvrdost podle Brinella 0,102-F/ D’
Ocel 30
= 140 10
Litina
=140 30
<35 5
Med’ a je9i slitiny 35=200 10
=200 30
1,25
=35
2.5
3
Lehke kovy a jejich slitiny 35+=80 10
15
10
=80 -
15




UTB ve Zling, Fakulta technologick& 23

2.1.3 Oznafeni zkousky:

Hodnota  Symbol  Rozmér Doba piisobeni

tvrdosti zkousky  vnikaciho télesa zkugebniho zatiZeni

XXX HBX XX /XXX /XX
o

Ormaceni Druh vnikactho Velikost zkusebniho

tvrdosti(H) télesa(S nebo W)  zatizeni a

2.2 Rockwellova zkouska tvrdosti

Autorem této metody je S.P. Rockwell a poprvé Ipdazita v roce 1922. Na rozdil od
metod méteni tvrdosti podle Brinella a Vickerse se tvrdositde Rockwella vyjatlje po-
moci rozdilu hloubky vtisku podipdlEznym a celkovym zatizenim. Tato metoda je velmi
prakticka a rychla, tvrdost vzarlode&iitame gimo na tvrdoniru, neni teba ngfit velikost
vtisku, provadt dalSi vypdéty nebo vyhledavat hodnoty tvrdosti v tabulkachojakBrinel-
lovy a Vickersovy metody. Z tohototudodu je Rockwellova metod&asto pouzivana

v provoznich podminkach.

Metoda je vypracovana pro sériové kontrolni zkouKkienych, zuSleatovanych nebo
jinak tepelr’ zpracovanych oceli. Tato zkouska tvrdosti nevygadpravena povrch, ne-
bot’ hloubka vtisku negii tak, Ze pi zatizeni 98 N se ustanovi hloubk&mma nulu, zatizi
se hlavni silou. Po odlébni na hodnotugwodnich 98 N se odée hloubka vtisku. Kdyby
se odeitalo @i plném zatiZeni, jevila by se tvrdost Zn&amensi nejen o pruzné deformace
vtisku, ale také o vesSkeré pruzné deformace stogammje, podlozky apod. Celkovaéiin
telnd hloubka $ pouZiti kuZelového indentoru je 0,2 mm. Tato tilka je rozdlena na
100 dilka. Tvrdost materialu je rovna tvrdosti diamantuiippc, Ze se hrot po odleébni

na 98 N vrati dojvodni, nulové polohy.
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Obrazek 8 — Rockwellova zkou$kha

Nejmekei kov, ktery se da touto metodou zkouSet odpovigéngsti v tahu 80 MPa. Pro
mekéi materialy je nutno pouzit namisto diamantovéhbekal ocelovou kutku s mensim
zatizenim. [4], [5]

2.2.1 ZkousSené tleso:

- vzorek by n&l mit rovny a le&iny povrch, bez okujené vrstvy, povrch musi byt také
zbaven cizichdles a zejména mazadel (pokud neni v normach ndkyravedeno
jinak)

- tlou¥ka vzorku musi byt nejmérdesetkrat $Si nez je hloubka vtisku pro kuzelo-

vé vnikaci &éleso a gtkrat wtSi pro vnikacidleso s kukkou [4]
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2.2.2

Povedeni zkousky:
zkousSka se provadi obvykleéi peplot 10 — 35 °C

vzorek musi byt  zkouSce poloZzen na tuhé podlozZce, jeedité, aby vzorek lezel

na podlozce tak, aby s#& gkouSce nepohnul

vnikaci €leso se zattaje do povrchu vzorku zatizenim &mjicim kolmo k jeho

povrchu

doba nabhu hlavniho zatizeni je v rozmezi 2-8 s u metod HRA-8 s u metod
HRxx Na T

doba fisobeni hlavniho zatizeni je:
a) 1-3 s u materidl, které nevykazuji zavislost plastické deformacéase

b) 1-5 s u material, které vykazuji omezenou zavislost plastické defme na
case
c) 10-15 s u materi@| které vykazuji silnou zavislost na plastické defaci

nacase

vzdalenost mezi sdy dvou sousednich vtisknusi byt alespp4x pramér vtisku,
vzdalenost $edu vtisku od kraje vzorku musi byt minim&lg,5x paméru vtisku
(plati pro metody HRA — K)

vzdalenost mezi stdy dvou sousednich vtiskmusi byt minimala 2,5x paméru

vtisku (plati pro metody HRxx N a T) [2]
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2.2.3 Oznafeni zkousky:

Hodnota Symbol
tvrdosti zkousky

X X H R X

Stupnice tvrdosti ( A az N )

[1]

2.3 Vickersova zkouska tvrdosti

Tato zkouska byla vyvinuta v Anglii a poprvé bylapsana R.L. Smithem a G.E. Sandlan-
dem v roce 1922, pojmenovana byla podle prvnihndotveru daného typu, ktery byl zkon-
struovan ve firm Vickers. Je to metoda velmigsna a citliva, pouzivana hlava labora-

torich, je roz&ena pedevsSim v Evrof

Vickersova zkouSka je zaloZena na stejném prinjgiko zkouSka Brinellova, liSi se pouze
vnikacim &lesem, to v tomtoifjpads tvoii diamantovy pravidelngtyirboky jehlan v vrcho-
lovym Uhlem 136°, ktery je do zkuSebnikitesa vtl&@ovan zkuSebnim zatizenintigobi-
cim v kolmém snru stanovenou dobu. Po odéelni se zndi Uhlopricky vtisku. Tvrdost

podle Vickerse je vyjd@na jako porr zkuSebniho zatiZzeni k ploSe povrchu vtisku. [4]
‘LF

vzorek

d>

‘ viisk

Obrazek 9 — Vickersova zkougka
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Vztah pro vypdet tvrdosti podle Vickerse:

2.F-snZ F

HV=0102——2 = 01891 -~
a” a”

HV ... tvrdost podle Vickerse
F._. zkugebni zatizeni v [N]
a ... vicholovy tthel vmikaciho télesa (jehlanu); a = 136°

d... thlopficka vtisku v [mm)]; n’z_”‘l ";r:

1

1
konstanta_ . 0102 =—
s g 9807

2.3.1 Zkousené tleso:

- tlou&ka zkuSebnihodtesa musi byt u slitin Zeleza nejmééh2d, v jinych pipa-
dech 1,5d

- povrch tlesa musi byt upraven tak, aby dovoliégné nireni roznéria vtisku

- povrch musi byt hladky a rovny, bez okujené vretvgdmasin [4]

Tabulka 4 — Druhy éreni tvrdosti podle Vickerdé]

Oznaceni Symbol tvrdosti | Zku3ebni zatizeni Zkusebni metoda
F [N]
Zkouska tvrdostipodle |y 5 prv100 | 49039807 | GSNENTSO 6507/1
Vickerse
Zkouska tvrdosti podle
Vickerse pii nizkém HV02+<HVS 1.961 + = 49,07 CSN EN IS0 6507/2
zatizeni
Zkouska mikrotvrdosti

lle Vickerse =<HV 0.2 =1,961 CSN EN ISO 6507/3
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2.3.2 Provedeni zkousky:
- zkouSka se provadi obvykléi peplot 10-35 °C

- vzorek musi byt poloZen na tuhé podloZce ijexité, aby vzorek lezel na podlozce

tak, aby se f» zkouSce nepohnul

- doba od z&atku zatZovani do dosazeni zkuSebni sily nesmi byt meris2 isea

delSinez 8 s
- doba msobeni zkuSebni sily je v rozmezi 10-15iszkouskach fi nizkém zatize-
ni nesmi pekrasit 10 s

- vzdalenost $edu vtisku od kraje vzorku musi byt minim&f,5x velikosti uhlo-
pricky ( plati pro ocel, litinu, rd’ a jeji slitiny) a minimala 3x velikosti Uhlopicky
pii zkouSeni lehkych kay; olova, cinu a jejich slitin

- vzdalenost $edi dvou sousednich vtiskmusi byt nejmén3x velikosti Uhlopicky
(plati pro ocel, litinu, iad’ a jeji slitiny) a 6x velikosti uhlajcky pii zkousSeni leh-

kych kow, olova, cinu a jejich slitin. [4]

2.3.3 Oznafeni zkousky:

Huodnota Velikost zkusebniho Doba pusobeni
tvrdosti zatiieni zkusebniho zatizeni

XXX HV XXX [ XX

Symbol zkousky

[1]
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3 ZKOUSKY MIKROTVRDOSTI

Tyto zkouSky se pouzivaji nagkeni tenkych vrstev, kdy po odigmi Zistava pouze nepa-
trny vtisk. M&tfeni se mohou provatipodle Vickerse, nebo podle Knoopa a to pouze dia-
mantovym indentorem Zkouska se provadi zatiZzenienglse nesmi liSit odig@depsaného

0 vice nez 1% a po stanovenou dobu. Kg@EjSi je @imé zatZovani zavazim, nebo cej-
chovanou pruzinkou. Po odk&mi se mikroskopem &fi uhlopii¢ky vtisku, které @stanou

na povrchu. Mieni se mohou provéatlkolmo k povlaku, nebo viftnémiezu. [5]

3.1.1 Provedeni zkousky pro Vickerse i Knoopa:
- stny vnikaciho &lesa musi byt bez trhlin, nebo jinych vad
- diamantovy hrot se musi pravidélkontrolovat

- ziskana hodnota mikrotvrdosti zavisi na pouzitétiveai vice, nez je tomu uém
feni tvrdosti (pi zatizeni pes 10 N)

- zkuSebni zatiZeni e mit maximalni toleranci 1% a zkuSebni doba rbysiov-
néz stejna
- pro danou tloudku povlaku se musi pouzit co nejvySSi mozné zkusehtizeni,

aby bylo dosdhnuto co négsrejSich hodnot

Tabulka 5 - vSeobecny navod pro &ybkuSebniho zézeni[7]

Material ZkusSebni zatizeni (N)
N Podminky zkousky
Povlaky o tvrdosti $tSi nez 300 (HV nebo HK) 0,981 HV 0,1 nebo HK 0,1
Tvrdé anodické oxidoveé povlaky na hliniku 0,490 BX25 nebo HK 0,05

Materialy o tvrdosti mensi nez 300 (HV nebo HK)
nag. drahé kovy a jejich slitiny a tenké povlaky 0,245 | HV 0,025 nebo HK 0,02

[$2]

obecr¥
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- rychlost pohybu vnikacihélésa musi byt takova, abyipejim snizeni nedo $lo ke

zmeéné nantrené mikrotvrdosti
- U WtSiny gristroja rychlost pohybudesa nesmiigkrasit 15 um/s
- zatiZzeni trva obvykle 10-15 s

- vibrace pedstavuji vazny zdroj chyb, vlivy vibraci Ize onteziodnym izolovanim

pristroje, nap. upevignim na vhodnou izotai desku

- pokud je zkouseny povrch drsny, nemusi byt mozn&izaélku ahlogricky vtisku,

to je jednim z dvodut, prad se mikrotvrdost @i v piéicnémiezu

- zkuSebni vzorek musi byt upeymtak, aby se népmistil ani nepohnul, zkoumany

vzorek poloZzen na podmeé desce, nebo upewacim zézeni

- pii pouziti vnikacihodlesa podle Vickerse musi byt tlaks tvrdych povlak
nejmérg 100um (HV 0,025) a tlou&a tvrdych povlal nejmér 80 um (HV 0,1)

- vzdalenost vtisk podle Knoopa musi byt na tvrdych povlacich 2,5kyl&ratsi
Uhlopricky od podkladu nebo rozhrani, gopalSiho vtisku a na ¢kkych povlacich
to musi byt 3x délky kratSi uhlépky

- vzdalenost vtisk podle Vickerse musi byt nejm&bx délky néiené uhlopicky
- zkousi se P teplot 2315 °C

- vtisky se musi r¥it bud” mikrometrickym okularem, nebo rgdokularovym mik-

rometrem [7]

3.2 Rozdéléni

Tabulka 6 — Roztdeni zkouSek mikrotvrdosti

ZkouSky mikrotvrdosti

Metoda podle Vickerse Metoda podle Knoopa
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3.3 Metoda podle Vickerse

Metoda podle Vickerse spiva ve vtl&ovani diamantového indentoru tvaru jehlanu se
¢tvercovou zakladnou a vrcholovym uhlem 136 + OJafdost podle Vickerse je stanove-
na jako ponar zkuSebniho zatiZeni k ploSe povrchu vtisk@idni je mén piresné, méh

narané na pipravu a hodi se nadgieni tvrdosti mensSich pravidelnych ploch. [7]

3.3.1 Vnikaci téleso

vzorek

viisk

Obrazek 10 — Vickersova zkou$ka

Vrcholovy uhel mezi protilehlymi 8hami diamantového indentoru musi byt 136 + 0,5°.
Tento Uhel se & dvoukruhovym goniometrem daimérené pesnosti. Porkr mezi dél-

kami uhlogicek d; ad, a hloubkou vtiskun je @iblizne 7:1.

VSechnycétyti steny jehlanu musi byt vzhledem k ose vnikaciélega pod stejnym Uhlem
(ahly se mohou lisit nejvySe o 0,5°) a musi seipedtv jednom bag délka spoléné hrany

mezi d¥ma protilehlymi sthami nesmi fesahnout 0,5m. [7]
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3.3.2 Vztah pro vypocet tvrdosti podle Vickerse:

HV = 0180
d

F.... zatZzna sila [N]

d.... pramérna hodnota thlapcky [mm]

3.3.3 ZkuSebni z&izeni:

V sowtasnosti se mikrotvrdostdfi na zdizeni, které se sklada:
- zakZovaciho z#zeni s indentorem
- mikroskopu s déma objektivy (z¢tSeni 100x az 400x)
- digitélni kamery
- stolku s posuvem ve dvou horizontalnich osach
- PC

Vyhodnoceni mikrotvrdosti provadiimo paitaé. Paita¢ je schopen igsre ridit i stolek

se vzorkem a proto celé&peni, et rozmistni vtiski maze byt pl automatizovano.

[7]

3.4 Metoda podle Knoopa

Metoda podle Knoopa spiva ve vtl@&ovani kolmého jehlanu s kageerenou podstavou
s diamantovou spkou. Meteni se pouziva nadreni tvrdosti malych podlouhlych a ten-
kych vzorki z velmi tvrdych a kehkych materidl. Tvrdost podle Knoopa je definovana

jako podil zatZovaci sily a druhé mocniny delSi Ghi@ggy vtisku. [7]
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3.4.1 Vnikaci téleso:

130°

—

d

Obrazek 11 — Knoopova zkou3k

Vrcholové uhly Knoopova indentoru mezi protilehlysi#nami musi byt (172,5+0,3)° a
(130+£0,3)°. Tyto uhly se @& dvoukruhovym goniometrem dimérené pesnosti. VSech-
ny ¢tyfi stny jehlanu musi byt vzhledem k ose vnikacibleda sklogny pod stejnym
Uhlem (Uhly se mohou liSit nejvySe o 0,5°) a mespsotinat v jednom b&d Délka spo-
le¢né hrany mezi dsma protilehlymi stnami nesmi fesahnout 1,Qum. Pon@r mezi dél-
kou Uhlogicky a hloubkou vtisku jeiiblizné 30:1. [7]

3.4.2 Vztah pro vypocet tvrdosti podle Knoopa:

KHN = 145029[ F
d
F.... zkuSebni zatiZzeni [N]

d.... délka delsi Ghlagky [mm]

KHN.... tvrdost podle Knoopa (Knoop hardness number)
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PRAKTICKA CAST
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4 EXPERIMENTALNI CAST

V praktické casti jsme niili mikrotvrdost na gti vzorcich, na kazdém vzorku bylzny
povlak (TiN, TiCN, TiCN multi, DLC a NaCO). kteni bylo provadgno v univerzitni labo-

ratafi na mikrotvrdongru od firmy CSM instruments.

4.1 Povlaky
V souwasné dob se metody nanaSeni poviadéli na dva zakladni druhy:
- chemicka metoda (Chemical Vapour Deposition CVD)

- fyzikélni metoda (Physical Vapour Deposition P\{D2]

1050°C
: Chemical Vapor Deposition e
95'0 C 1 CVD
750°C T
TOum CVvD
Plasma Assisted
Chemical Vapor Deposition
PACVD
500°C—+
Physical Vapor Deposition
PVD
300°C— e PVD

Obrazek 12 — teplotyrppoviakovani12]

4.1.1 CVD Povlaky

Vyuziva pro nanaSeni % chemicky reaktivnich plyn( nag. CH,;, CH,, AICI3, atd.)
zahratou na teplotu 900°C az 1100°Gi EVD procesu jsou plynné slozky aktivované
klasicky tepeld (CVD), plazmou, nebo laserem PA CVD, atd. Redljsou givadeny

v plynné fazi a vrstva vznika na povrchu substtaterogenni reakci. Pouziti CVD tech-
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nologii je omezeno vysokou teplotoéi panaseni, kter4 negat¥ovliviiuje mechanické
vlastnosti povlakovanych substtaCVD procesy jsou Siroce vyuzivany diky jejichwer:

zalnosti a velmi Sirokému pouziti. [13]

Vyhody CVD proces:

- vysoka odolnost&i opotrebeni
- tento proces je ekonomicky nejvyh@gi pro tvorbu tlustych vrstev
- moznost povlakovat néjstupné drazky a dutiny

Nevyhody CVD proceas

- vysoka teplota nanaseni, ktera oilije negativl mechanické vlastnosti
- pii CVD povlakovani vznikaji zaoblené hrany, proteigedna o tlustou vrstvu
- pouzivani ekologicky problematickych toxickych atidié kovi

CVD - Chemical Vapour Deposition

I privod plenu l privod plynu l

&)
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‘_/ R, + x ¥ Diamantova vistya kb
ndEe:péve’F - ,5_!_-@![&&_. =L _Ddi":arpévani
5 molekuls CH4 Atomy uhliku molekula vodiku

Obrazek 13 — schéma CVD procé¢si]
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4.1.2 PVD Povlaky

PVD proces znamena ve zjednoduSené ¢gomanasenéistych kova (Ti, Cr, Al, atd.) po-
moci tepelného odpavani, nebo naprasovani vychoziho kovu v rozmgrote 50°C az
500°C. V dnesni dabjsou nejrozsahleji vyuzivany &wprincipidlré odlisné PVD techno-
logie — magnetronové naprasovani a nizkétage odp#éovani. Technologie PVD mohou
byt pouzity pro vytvéeni tenkych vrstev nejen na nastrojich z rytd#aé oceli, satast-
kach z hliniku a plast ale dokonce i na velmi tenkych, pouz&alik mikrometiti silnych
féliich z PP, PE a dalSich matetiddez jejich tepelné degradacghbm depozice vrstvy.
[13]

Nizkonapétové opdaovani - Material je odptovan a zaroue ionizovan obloukem z
elektrod. lonizovany materal (napTi+, Ti**, atd.) je urychlovany sénem k nastrajm
zapornym pedpgtim, které je na&priloZzeno. Cestou ionizuje j@Satomy plynné atmosfeé-
ry (nag. Np, Ar, ..). lonizované atomy po dosazeni povrchuro@svytvai povrchovymi
reakcemi vlastni deponovanou vrstvu. Oblouki hma povrchu katody v mistkkatodové
skvrny o ptiméru fddow 10 um a dosahuje teploty okolo 15 000 °C. &hto podminek
|ze odpait prakticky kazdy elektricky vodivy material. [14]

3 <500 °C 3

K &
==

Obrazek 14 — PVD nizkon&jové odpé@ovani[15]

1 - argon, 2 - reaki plyn, 3 — zdroje oblouku (nanaSeny material sndodeska), 4 — na-

stroje, 5 — vakuovéerpadlo



UTB ve Zling, Fakulta technologick& 38

Magnetronové napraSovani -Magnetronové naprasovani je zdokonalena technologie
klasického napraSovanirdel tetem je vytvdeno magnetické pole definovaného tvaru
elektromagnetem nebo permanentnimi magnety. Takekiéeni se nazyva magnetron.
Elektrony, které $ klasickém napraSovani unikaji z prostotegtetem, se v tomto i
pact v disledku Lorentzovy sily musi pohybovat po Sroubopedél sil@ar. Tak se vy-
razre prodluzuje jejich draha v blizkosti ter, prodluzuje se i doba jejich setrvani v oblasti
vyboje a zvySuje se pragplodobnost ionizace dalSich atbmpracovniho plynu. To umoz-
nuje udrzet vyboj p nizSim tlaku fadow desetiny pascalu) ifpniZSim nagti (fadow
stovky volii). Zejména niZsi tlak se poziti¥projevuje ve ¥tSi Cistot vytvarenych vrstev.
Jestlize se spolu s pracovnim plynefippusti do vakuové komory reaktivnfimeés, nap.
kyslik, dusik apod., je mozné vyteh oxidy, nitridy atd. rozpraSovaného materialuoyh

piipads jde o reaktivni magnetronové naprasovani. [16]

subgirat

L atom wyrafeny

/ \z terce
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Obrazek 15 — PVD magnetronové napraSoyan]
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Vyhody PVD proce$

- jednd se o ekologicky nejSetfsi metodu nanaseni vrstev, protoZe nedochazi
k Zzadnému uvalovani toxickych latek, ani se nepouziva Zzadny nediey materi-
al

- vysoka odolnost vrstev, nizky koeficiereni

- moznost vytveit velké mnoZstvi kombinaci vrstev

- nizka teplota procesu

Dulezitym krokem ped samotnym povlakovanim jefiprava substrét Pro dosazeni

spravného naneseni povlakuiehia vylestit povrch nastroje na drsnost miniradta 0,1.

4.1.3 Standardni metody Uprav néstroj pired povlakovanim

Odmastni - odstrargni konzervénich a jinych mastnych latek z povichastrofi pramys-

lovymi odmagovadly na bazi ropnych derivas vlastnostmi
odpovidajicimi pisnym ekologickym normam.

Mokré ¢iSténi - kombinované metody vyuzivajici oplachy, tlakovélaghy, ultrazvuk,
elektrochemické metody, vakuoveé suSeni respiedisti resp. vykati resp. odp&ni €ka-
vych kapalinPouZivaji se &Sinou kapaln&istici prostedky, které se davkovaciterpa-
dlem dodavaji imo do myci lazé Cisténi probiha v alkalickém prasidi — nejBzngjsi je

¢isteni v roztocich obsahujicich KO& NaOH.

Mikropiskovani- Ize odstranit pevhulpivajici n€istoty na povrchu ippadré i necistoty

uchycené v mirk porovitém povrchu. To jsoufipady nebrouSenych slinovanych ploch

HM materiah. Jako vhodné medium se pouziva abrasivo SiC né203R

Odjehleni — pedevSim pro nastroje z rycida@né oceli. Pouziva se kam&ani, nebo reni

odjehleni.

Stripping - stahovani starych poviaki prebruSovanych ndstfoj Stripping je provégh
chemickou a elektrochemickou cestou a vyuZziva siingxida&nich cinidel, pog. inku

elektrického proudu. [13]
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4.2 Firma LISS a.s.

Vzorky pro neteni byly povlakovany ve firLISS a.s. sidlici v Roznéwpod Radho&m.
LISS a.s. je vlastma Svycarskou spalrosti LISS AG. Firma nabizi nanaSeni tvrdych vrs-
tev metodou PVD a PACVD, celkem asi 42mych kombinaci.
Spol&né vyhody povlakovanych material

- vys8i Zivotnost nastroj

- zwetSeniteznych rychlosti, zitSeni posuf, zkraceni cykl

- zlepSeni kvality opracovani

- vySSi fesnost operaci

- minimalizace chlazeni (zvlaSu vrstev na béazi Al)

- prodlouzeni intervél mezi ostenim, gipadré ¢iSténim nastraj

Obrazek 16 — povlakovaci stroj PLATII8]
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Obrazek 18 — nabizeny sortim¢h3]
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4.2.1 Typy mikrostruktur pouzivané v praxi

Monovrstva

Vrstva, ktera je vyrobhinejrychlejSi a také nejekonottijsi [13]

CT=1.84um

Obrazek 19 — monovrstva [19]
Multivrstvy

Vicevrstva konstrukce se pouziva pro vysoce dyneérzatizeni [13]

Coating thickness:
Layer 1: 0.89 um
Layer 2: 0.22 um
Layer 3: 0.17 um
Layer 4:  0.23 um
Layer 5: 0.18 um
Layer 6: 0.25 um
Layer 7. 0.23 um
Layer 8: 0.35 um

CT=2.52pm

Obrazek 20 — multivrstyL 9]
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Gradientni vrstvy

Jsou systémy s fipéZne promEnnym sloZzenim vrstvy TiAIN tak, Ze k povrchu vrstsg
zvySuje obsah Al, aby zabezjlevysokou oxid&ni odolnost i zachovani dostateé tvr-

dosti vrstvy. [13]

Obrazek 21 — gradientni vrsty49]
Nanovrstvy

Predstavuji systém multivrstvy s tlailk®u jednotlivych vrstwek pod hranici 10 mm. Po-
kud je rozhrani mezi jednotlivymi vrstikami s rozdilnymi fyzikalnimi vlastnostmi dosta-
tecné ostra, pak Ize najit optimalni perioddidéni vrstvéek, fi které je tvrdost celé vrst-

vy vyrazreé zvysena. [13]

Obrazek 22 — nanovrsty$9]
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Nanokompozitni vrstvy

Diky své originalni struktie predstavuji povlaky s velmi vysokou tvrdosti a zarovelmi
vysokou tepelnou stabilitou a odolnosti¢cvoxidaci. Nanokompozitni vrstvy dnes repre-
zentuji novou generaci velmi tvrdych PVD vrstewpitkou charakteristikou jejich struk-
tury — malé krystality o velikostigkolika nanomeit jsou ulozeny v amorfni matricifip

cemz ol faze jsou nemisitelné. [13]

5 nm

Obrazek 23 — nanokompozitni vrs{ta]

Trojvrstvy

Jsou toiti vrstvy v jedné davce

Nanocomposite

Monoblock
or gradient
core la_yer

~~Adhesion layer

Obrazek 24 — trojvrstvl9]
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Kluzné vrstvy

Jsou to vrstvy s niZSi tvrdosti ne#zhé otruvzdorné vrstvy. Jejich hlavnim Ukolem je
vytvareni kluzného povrchu. Do této skupinyipamekké” vrstvy, které se aplikuji jen v
kombinaci s tvrdymi vrstvami na bazi TiN, TiAIK TiCN a vrstvy DLC (diamond like
carbon = diamantu podobny uhlik), které vhd#ombinuji vynikajici kluzné vlastnosti s
dobrou tvrdosti. [13]

4.3 Priprava vzorka

4.3.1 Material vzork d

Jako material vzork na které byly nanaSeny povlaky byl vybran typ RATD, tedy rych-
lofezn& ocel 19 810, nebo podlestewé normy 1.3302. PouZiva se pro velmi namahané
nastroje k pesnému a jemnému obedid material, hlavre na soustruznické a upichovaci

noze, frézy a vystruzniky.

Obréazek 25 — univerzitni frézka
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4.3.2 Uprava vzorki

Vzorky byly nejdive brouSeny v univerzitnich dilnach na stolni beygoté na Rovinné
brusce BPH 20 a nakonec vykast leSticim kotodem, pomoci lestici pastyiiFkontrole

drsnosti se vysledné hodnoty pohybovaly v rozmez0OR az Ra 0,18.

4.4 Typy jednotlivych povlaki na vzorcich

441 TiN

Univerzalni vrstva proitskové obraéni, tvaeni, vstikovani. Pouziva se pro snizovani
tteni na strojnich s@astech. Dobra adheze umioje depozici fi nizSich teplotach
(200°C). [18]

Tabulka 7 — vlastnosti poviaku T[18]

_ Tloustka Tvrdost Max. teplota | Koeficient tie-
Slozeni Barva " ) . _
Mm (GPa) pouziti ni proti oceli

TiN zlata 1-7 25 600 0,55

Obrazek 26 — vzorek TiN
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4.4.2 TICN

Vrstva s vysokou tvrdosti a nizkym koeficientaeni. Ma niZSi teplotni stabilitu. Vhodna

pro razeni, sthani, tvdeni, frézovani &zani zavii. [18]

Tabulka 8 — vlastnosti povlaku TiGhS]

Tloustka Tvrdost Max. teplota | Koeficient tire-
Slozeni Barva " . _
Mm (GPa) pouziti ni proti oceli
TiCN Seda 1-4 37 400 0,2

Obrazek 27 - TiCN

4.4.3 TICN — multi

Univerzalni houzevnata vrstva s nizkym koeficientéeni pro obraéni oceli s nizsi pev-
nosti (frézovanirezani zavii, razeni, sthani, tvdeni a obrazeni). Vhodna i préepuso-

vanyiez. [18]

Tabulka 9 — vlastnosti povlaku TICN- myit8]

Tloust’ka Tvrdost Max. teplota | Koeficient tie-
Slozeni Barva _ _ _
Mm (GPa) pouziti ni proti oceli
TiCN- Bronzow 1-4 33 400 0,2

multi Seda
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Obréazek 28 — vzorek TiCN - multi

4.4.4 nACo- (nc-AlTiN/Si3N4)

Nanokompozitni vysoce odolna vrstva AITIN vsazemérdatrice SiN4. Vyznauje se
velmi vysokou tvrdosti, vysokou teplotni odolnosti,obralEni za sucha pouziti vysokych

feznych rychlosti, pro obrébi tvrdych a kalenych materiglvelmi vhodna pro &thani.
[18]

Tabulka 10 — vlastnosti poviaku nAQ®]

o Tloustka Tvrdost Max. teplota | Koeficient tre-
Slozeni Barva

Hm (GPa) pouziti ni proti oceli

nACo Fialow 1-4 45 1200 0,45

modra
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Obrazek 29 - vzorek nACo

4.4.5 DLC (diamond like carbon) — povrch strukturou podobny diamantu

DLC je obecny nazev pro amorfni &ngrafitu a uhliku s vazbou podobnou diamantu.
Speciélni gradientni vrstva s nizkym koeficientéemit oproti oceli. Pouziva se jako vrchni

vrstva, nize byt nanesena na jinou vrstvu v jednom procd4]. [

Tabulka 11 — vlastnosti povlaku DLCS]

o Tloustka Tvrdost Max. teplota | Koeficient tre-
Slozeni Barva

Mm (GPa) pouziti ni proti oceli

DLC éerna 1 18 400 0,15
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Obrazek 30 — vzorek DLC
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4.5 Metoda méreni

4.5.1 MéFici pristroj

Praktickacast byla ndfena v univerzitni laboratona mikrotvrdongru od Svycarské firmy

CSM instruments.

Obrazek 31 — mikrotvrdoén
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Obrazek 32 — @rici hlava gistroje

Kompletni systém mikrotvrdoénu zahrnuje:

CSM platforma

Hlavu mikrotvrdongru s referetinim systémem
Vickersiv diamantovy indentor

Opticky systém s mikroskopem

Pan&tovou kartu

Automaticky posuv v osach x, y, z

CSM Xpert software

CSM video software

Ovladani joystickem

Patitat na zpracovani vysledk
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Nekteré druhy nastavitelného jednoduchého zatizeni:

maximalni hloubka, nebo maximalni zatizeni
- rychlost zatZovani

- prodleva

- rychlost uvohovani

- lineérni, nebo kvadratické zabvani

- pocet cykh pri zakzovani

4.5.2 Metoda méreni Oliver & Pharr

Vzorky byly na mikrotvrdoriru méteny dvmi metodami: metodou Oliver & Pharr a Mar-

tensovou metodou.

Metoda Oliver & Pharr

V praxi bylo zjiStno, Ze zlogaritmované odl&wvaci Kivky byly priblizné linearni, takze
je bylo mozné prolozit mocninnou zavislosti: B.€h - hr) m ¢ a m jsou pro uity tvar
indentoru konstanty). K vy@tu kontaktni plochy vtisku Ac a nasledhodnoty nanotvr-
dosti byla pouzita hodnota kontaktni hloubky vtisia) pro kterou byl odvozen vztah: hc =
hmax - SPmaxe(je geometricka konstanta, S = dP/dh je skl@nyteodleltovaci Kivky).
Byly odvozeny hodnoty geometrickych konstant précedy, kuzelovity indentor a pro
indentor ve tvaru paraboloidu nebo polokoule. Prettvar indentoru nikdy nema idealni
rozmery, zjistuje se experimentalmiesna velikost kontaktni plochy Ac pomoci tzv. funk-
ce plochy vtisku Ac = f (hc). ZvlaStpri hloubkach pitniku nizSich nez 0,1pm (pri veli-
kosti zatizeni mé&hnez 0,05 g) tvar Sgky indentoru znéné ovliviiuje nangirené hodnoty.
To plati i 0 ngteni s jednim indentorem p@&tgim p@&tu meteni, neb@ indentor ngni tvar

vlivem opotebeni. [20]
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4.5.3

max

h

Obrazek 33 - Indentai kfivka elasticko-plastického materialu[20]

Vybrané dualezité parametry méieni
maximalni zatizeni 0,5 N

typ zatZovani: linearni

rychlost zatZzovani: 1 N/min
prodleva: 10 s

rychlost odleliovani: IN/min
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4.6 Vysledky méreni

4.6.1 Vzorek TiN

F(N)

0 500 1000 1500 2000 2500
Pd (nm)

Graf 1 — TiN: zavislost hloubky na sile

Pd(nm)

2500

2000 H

1500 -

1000

500

0

0 8 16 24 32 40 48 56 64

cas(s)

Graf 2 — TiN: zavislostasu na hloubce
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Tabulka 12 — TiN

C.m. HV/(Vickers) | hmax(nm)
1 480,65 2225,3
2 1162,3 1495,28
3 1226,7 1450,07
4 1242,7 1437,09
5 1243,3 1436,53
6 1254 1437,98
7 1296,5 1398,18
8 1322,6 1406,11
9 1480,6 1355,11
10 1705,8 1247,19
11 2130,1 499,6
1550
1500 |
1450 ~.
E 1400 ‘“\6,.\
s 1350
=
< 1300 A
1250 -
1200 : : : : ‘ ‘ ‘
1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700 1800
HV(Vickers)
Graf 3 — TiN: zavislost tvrdosti na maximalni hlaeb
4.6.2 TIiCN
0,6
0,5 W)
0,4
Z2 0,3
- ;-
0,2
0,1 1
0 — T T T
0 1500 2000 2500 3000
Pd (nm)

Graf 4 — TiCN: zavislost hloubky na sile
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Graf 5 — TiCN: zavislostasu na hloubce
Tabulka 13 - TICN
¢.m. HV(Vickers) | hmax(nm)
1 352,24 2570,97
2 683,61 1912,4
3 734,56 1869,24
4 920,18 1676,79
5 947,64 1625,61
6 1061,3 1534,13
7 1282,7 1399,71
8 1386,4 1337,66
9 13919 1379,97
10 2190,5 1116,63
3000
2500 LN
£ N
[
\g 1500 \H\‘
E 1000
500
0 : : : :
0 500 1000 1500 2000 2500
HV(Vickers)

Graf 6 —TiCN: zavislost tvrdosti na maximalni htoce
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4.6.3 TICN — multi

0,6
z
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0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800
Pd (nm)
Graf 7 — TICN — multi: zavislost hloubky na sile
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Graf 8 — TICN — multi: zavislogasu na hloubce
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Tabulka 14 — TiCN - multi

HV (Vickers)

¢..m. HV(Vickers) | hmax(nm)
1 950,52 1642,8
2 1013,8 1600,6
3 1084 1535,48
4 1236,8 1437,89
5 1367,6 1393,57
6 1508,1 1317,5
7 1530,5 1339,53
8 1566,7 1319,76
9 1933,8 1197,46
10 3396,4 948,09
1800
1600 - \
1400 ——
= 1200 4
£ 1000
S 800 -
£
< 600 -
400 A
200
0 ; ; ; ; ; ; ; ;
500 700 900 1100 1300 1500 1700 1900 2100

Graf 9 — TiCN — multi; zavislost tvrdosti na maxinighloubce
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4.6.4 nACo
0,6
0,5
0,4
£ 03 -
LL
0,2
0,1
O _
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800
Pd (nm)
Graf 10 — nACo: zavislost hloubky na sile
80
cas (s)

Graf 11 - nACo: zavislogtsu na hloubce
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Tabulka 15 - nACo
¢.m. HV(Vickers) | hmax(nm)
1 944,84 1660,29
2 1102 1547,17
3 1173,2 1500,26
4 1200,2 1472,72
5 1209,3 1457,88
6 1247,6 1461,88
7 1304,7 1408,54
8 1327,9 1413,93
9 1512,2 1327,57
10 1815,1 1216,2
1700
1600 \\.\
= B0 \/\‘\
E 1400
5 —
S 1300
< 1200
1100 |
1000 T T T T T T T
800 900 1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600
HV (Vickers)

Graf 12 — nACo: zavislost tvrdosti na maximalniutdoe
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4.6.5

DLC

F(N)
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Graf 13 — DLC: zavislost hloubky na sile
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Graf 14 — DLC: z4avislosfasu na hloubce
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Tabulka 16 - DLC

c.m. HV(Vickers) | hmax(nm)
1 993,72 1607,2
2 1019,6 1603
3 1042,8 1574,89
4 1042,9 1565,07
5 1055,7 1563,98
6 1066,1 1566,45
7 1125,5 1539,77
8 1151,5 1515,23
9 1194.,4 1501,55
10 1199,2 1479,94
1800
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Graf 15 — DLC: zavislost tvrdosti na maximalni Hce
4.7 Zavér

N v 4

Bakal&ska prace byla roztena na dv ¢asti praktickou a teoretickou. V praktickésti
jsem popsal mechanické zkousSky matériaasleds zkousky tvrdosti materiala nakonec

jsem se zabyval #&teni mikrotvrdosti tenkych vrstev.

V teoretickécasti jsem mil k dispozici @t vzorki s rychladezné oceli 19 810. Pro bezpro-
blémové naneseni poviakylo nutné opracovat povrch vzdérkak, aby byla dosazena mi-
nimalni drsnost Ra 0,1. Vzorky jsem opracoval wargitnich dilnach pomoci brouseni a
leS€ni. Povlaky byly naneseny ve fithLISS RoZnov, na kazdy vzorek byl nanesen jiny
povlak, a sice TiN, TiCN, TiCN — multi, nACo a DLGamotné &eni mikrotvrdosti bylo

provedeno v univerzitni labordtama mikrotvrdondru a firmy CSM instruments.
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Z vysledka méteni a jejich grafického znazami vyplyva, Ze nedoslo k protlani celého

povlaku, jak jsem setpd nErenim obaval. Indentai sila byla zvolena 0,5N proto, Z& p
mensSich silach byly vysledky dfeni velmi nepesné. Narrené tvrdosti (Vickers) byly
nizsi v porovnani s tabulkovymi hodnotami a podietenych tvrdosti a maximalnich

dosazenych hloubek jsem zjistil, Ze tvrdost sewgaig dosazenou maximalni hloubkou.

N

mikrotvrdon®r je vhodny spiSe pro &eni polymed a pryzi. Vysledek gfeni ovliviiuje
velikost vtisku, tedy i velikost z&tujici sily. Mikrotvrdongr dovoloval ngfit s nejmensi
zatzujici silou 0,03 N, ale jak uz jsem vySe zmindjmenSi zatujici sila, pi které byly
vysledky dolse rozliSitelné, byla 0,5N.

Pti méreni metodou Oliver and Pharr séiza vyskytovat chyba, ktera zahrnuje vliv de-
formace tvaru vtisku. V praxi bylo zjito, Ze pokud paramety/h__ >0,7, nastane vyraz-

ny vznik valu okolo vtisku a analyza metodou Olaver Pharra i#ze vykazovat vyznam-

nou chybu, coZ bylifpad tohoto réeni. [20]

apparent contact diameter appurent contact dizmeter
I N b -J.
N %15

- e— —=7] - rue contact
T : diameter

frue contact =
diamensy

* indenter
frue contact side surface

perimeter

() (b

Obrazek 34 - Tvar vtiskuipa) vzniku valu, b) vtazeni okraje okolo vtisk[20]

Pro meéfeni nanasSenych poviakieni mikrotvrdondr nejvhodijsi, protoZze jsem dosahnul
ne zcela fesnych vysledk méreni. Pro niteni povlak by byl idealni nanotvrdo#n, ktery
by dosahoval f&snych vysledk pii malych zatZzovacich silach iid malych dosazenych
maximalnich hloubkach. V ideélnimiipad by indentor nil proniknout maximalé do
30% hloubky povlaku.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOL U A ZKRATEK
Rm Pevnost v tahu
I:max Maximalni sila

S Plocha ped zatizenim

Re Pevnost v kluzu

Fx Sila na mezi kluzu

€ Pongrné peodlouzeni
A Taznost

Z Kontrakce

KC Vrubovéa houzevnatost
HB Tvrdost podle Brinella
HR Tvrdost podle Rockwella
HV Tvrdost podle Vickerse
KHN  Tvrdost podle Knoopa

a,m Konstanty pro uity tvar indentoru

Ac Kontaktni plocha vtisku
h Dosazena hloubka

hy Hloubka po odleteni

S Sklon odletovani Kivky

Nimax Maximalni dosazené hloubka
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SEZNAM PRILOH

Pl Hodnoty pro jedno z&tovani vzorku TiN



PRILOHA PI: HODNOTY PRO JEDNO ZAT EZOVANI VZORKU TIN

Indentation

+ Standard

Standard
+ Instrument : MHTX S/N: 01-04253
+ Hardware settings
Fn contact : 0.015 N
Approach speed : 9000.001 nm/min
Dz sensor in fine range

Load in fine range

X Position :67419.75 um

Y Position :31779.50 um

+ Measurement
Acquisition Rate : 10.0 [Hz]
Linear Loading
Max load: 0.50 N
Loading rate : 1.00 N/min
Unloadingrate: 1.00 N/min

Pause : 10.0 s

Date : 4/12/2011



Time : 2:10:48 PM

Analysisn # 1

Method :  Oliver & Pharr

+ Main results

HIT= 14013 MPa

EIT=248.4 GPa

Er= 220.48 GPa
E*= 272.96 GPa
HV=1322.6 Vickers
CIT=0.96 %

RIT=-0.12 %

+ Hypothesis

Poisson's ratio(nu)=0.30

+ Additional results

Fmax= 050 N

hmax= 1406.11 nm

S= 0.0015 N/nm



hc= 1156.06 nm

hr= 1073.50 nm
hp= 914.12 nm
m= 1.48

Epsilon=  0.75

Ap= 35711678.69 nm,
Welast= 98844.31 pJ
Whplast= 154070.14 pJ
Wtotal= 252914.45 pJ

niT=39.08 %

Analysis n # 2

Method : Martens hardness

+ Main results

CIT=0.96 %

RIT=-0.12 %

HM=8932.1 MPa

+ Hypothesis

+ Additional results



Fmax= 050 N

hmax= 1406.11 nm
Ap= 51938640.36 nm,
Welast= 98844.31 pJ
Whplast= 154070.14 pJ
Wtotal= 252914.45 pJ

niT=39.08 %

Measured values

Time (s) Pd (nm) Fn (N)
0 0 0

0.075 12.2314 0.0002
0.1499 17.4967 0.0004
0.2249 19.6642 0.0006
0.2998 22.6482 0.0009
0.3748 24.5464 0.0013
0.4498 32.9496 0.0015
0.5247 42.0919 0.0016
0.5997 46.0588 0.0018
0.6746 49.3427 0.0022
0.7496 56.7269 0.0025
0.8246 63.3336 0.0027
0.8995 64.0764 0.0029

0.9745 60.3955 0.0032



