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EVALUATION OF MECHANICAL PROPERTIES OF THIN FILMS AND COATINGS BY
THE SYSTEM NANOTEST™ NT600

HODNOCENI MECHANICKYCH VLASTNOSTI TENKYCH VRSTEV A POVLAKU
SYSTEMEM NANOTEST™ NT600

Radim Ctvrtlik', Martin Stranyénekz, Petr Boha&’, Lubomir J astrabik4, Miroslav Hrabovsk;'/5

Mechanical properties metrology of thin films and coatings is one of the necessary assumptions of optimization
of their technology and high-quality production too. Recently the technology of thin films is essential part of
many production procedures. It is used with success for instance in electrotechnic industry, electronics, optics,
mechanical engineering, energetics and medicine. There are numbers of devices available for the measurement
of these properties, either specialized for certain test or universal which are available to carry out entire
analysis of mechanical properties of thin films and surfaces. The special rank belongs to the modular measuring
system NanoTest™ (Micro Materials Ltd.), whose unique construction employs a special ceramics pendulum,
therefore the specimen is loaded by force oriented in horizontal direction.
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NanoTest™ NT600

Systém NanoTest™ NT600 je univerzalni zafizeni urcené pro vysetfovani mechanickych
vlastnosti tenkych vrstev a povlakill, jenz umoziuje méfit tvrdost, vyhodnocovat elasticky
modul, adhezi, Gnavové, lomové, ale také dynamické vlastnosti. Systém NT600™ se
vyznacuje vysokou univerzalnosti a zptisobem aplikace zat€zné sily ve sméru horizontalnim,
¢imz se odliSuje od vSech ostatnich zafizeni nabizenych na trhu.
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Flexibilita sestavy NanoTest™ NT600 vychazi pfimo z jeji moduldrni koncepce, pocet
meéticich metod a technik lze velmi snadno zvysit pouhou implementaci pfidavnych modula
(frikéni sonda, mikroskop s vysokym rozliSenim, AFM, modul pro akustickou emisi, pin on
disc tribometr, atd), ¢i prostfednictvim rtiznych Uprav a nastaveni, jenz umoziuji provadét
vysokoteplotni indentaci, impulse test ¢i métit dynamickou tvrdost.
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s vysokozatézovou méfici hlavou Obr. 1 Koncepce systému NanoTest™ NT600.
(0,1- 20 N) pro vrstvy do 50 pm.

Cely méfici systém (obr. 1). je umistén na antivibracnim stole situovaném ve specialnim boxu
vybaveném systémem regulace teploty a vlhkosti, coz umoziuje provadét experimenty za
pfesné definovanych vnéjSich podminek. Veskeré ovladani a sbér dat jsou kompletné
zajiStény osobnim pocitacem prostfednictvim specidlniho softwaru, komunikace probiha pres
sbérnici IEEE. [1]
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Nanoindentace

Nanoindentace je jednou ze zakladnich zkouSek pouzivanych v metrologii tenkych vrstev pro
vySetfovani elastickych a plastickych vlastnosti. Zkouska spoc¢iva ve vnikani diamantového
hrotu presné definovanych rozméra a geometrie do zkoumaného vzorku v dasledku ptisobeni
zatézné sily.

Systém NanoTest™ NT600 pouziva metodu DSI (Depth Sensing Indentation), kterad
spociva v kontinudlnim zdznamu zatézné sily a okamzité polohy indentoru béhem celého
indenta¢niho cyklu. Prvni fazi klasického indenta¢niho cyklu je fizené zatézovani, béhem
kterého je na hrot definovanou rychlosti aplikovana zvolend zatézna sila. Druhé faze cyklu
se oznacuje jako odlehCovani a spoCiva v postupném snizovani zat€Zze az na nulovou
hodnotu. Casto se mezi zatézovani a odleh¢ovani vklada perioda, b&hem které je vzorek
vystaven maximalni zatézi, coz umoziuje zkoumat creep. Grafické vyjadieni naméfenych
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Scratch test ~ Posunuii
Obr. 2 Indentaéni kiivka.

Scratch test, nebo-li vrypova zkouska se pouziva
k vySetfovani koheznich a adheznich vlastnosti tenkych vrstev a povlakl. Principem zkousky
je pohyb zatézovaného hrotu po zkoumaném povrchu, pfiCemz jsou po celou dobu
experimentu spojité monitorovany piisobici sila spolu s okamzitou polohou hrotu, ptipadné
frikéni sila. Utvar vznikly na povrchu se oznacuje jako vryp. Pro tento druh testu se nejéasté;ji
pouziva Rockwelliv koénicky indentor, pro pfesnéjsi méfeni pak tzv. Cube-corner indentor,
piicemz zat¢z je bud konstantni nebo linearné se zvySujici. Béhem zkousky lze
pozorovat projevy hned nckolika po sobé nasledujicich druht poruch soustavy
vrstva-substrat, pocinaje vznikem
mikrotrhlinek pies poruchy koheze
az po uplnou delaminaci. Smyslem
scratch testu je nalezeni meznich
zatézi odpovidajicich  vznikiim
pravé  téchto  poruch.  Systém
NanoTest™ NT600 umoziiuje nalézt
tyto zatéze hned nékolika zplsoby:
na zéklad¢ prudké zmény penetracni
L L hloubky indentoru, zménou frik¢ni
W sily mezi vySetfovanym povrchem a
0 50 1001502000 250 300 350 Z‘;?giné :ifflmN] frikéni sondou, mikroskopickym
pozorovanim nebo prostfednictvim
snimace akustické¢ emise. Vyhodou
NT600 je moznost tyto zpisoby
vysetfovani kombinovat. Obecné plati, Ze k poruSeni systému vrstva-substrat pii scratch testu
dochdzi v disledku kombinace elasticko-plastického indentacniho napéti, tfeni a vnitiniho
pnuti [4]. Charakteristicky vysledek scratch testu se zietelnymi meznimi zatéZzemi je uveden
na obr. 3.
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Obr. 3 Charakteristicky vysledek scratch testu se
zietelnymi meznimi zatézemi L¢; a L. [5]

VySetrovani dynamickych vlastnosti

Charakterizace mechanickych vlastnosti tenkych vrstev a povlakl pii statickych zatézich je
v soucasnosti oblast relativn€ znama. Vyuziti téchto vysledkli je vSak v praxi znacné
problematické, ukazuje se, Ze k poruchdm v materidlu dochazi diive, nez predpovidaji testy



statické. To znamend, Ze charakterizace na zakladé nanoindentace a scratch testu je v praxi,
kdy jsou vrstvy namahany dynamicky, nedostatecna.

NT600 pro vySetrovani dynamickych vlastnosti tenkych vrstev pouziva tzv.
Nano-Impact Test™, jenz byl vyvinut specidlné pro vySetfovani unavového opotiebeni
povrchii. Jedna se v podstaté o jakysi inavovy test opotiebeni, pii kterém je vzorek pfipevnén
na vibrujicim pizo-drzaku. Timto zpisobem jsou tedy simulovany kvazi-opera¢ni podminky,
¢ehoz lze naptiklad vyuzit pfi odhadu zivotnosti vrstvy. Srovnani dynamickych vlastnosti
20 nm a 80 nm tlustych vrstev ta-C je uvedeno na obr.4.
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Obr. 4 Vysledky Nano-Impact testu. [6]

Dalsi dynamicky test, ktery NT600 umoziuje provadet je tzv. impulse test. Jedna se v
podstaté o jistou modifikaci impact testu, v tomto piipadé je vSak vzorek v klidu a kmita
kyvadlo. Kmity kyvadla jsou generovany pomoci specidlniho soleonidu umisténého ve spodni
casti kyvadla, viz. obr. 1. Dalsi odliSnosti téchto dvou metod je velikost maximalni
aplikovatelné sily, ktera je v disledku odlisného konstrukéniho principu v ptipad¢é impulse
testu mnohem niz8i. Vyhodou téchto testi je moznost identifikovat jak nedokonalosti
soudrznosti vrstvy (signalizovany sérii skokli penetracni hloubky), tak i poruchy adheze
(reprezentovany nahlym skokem penetracni hloubky vlivem odstranéni vrstvy) pfi
dynamickém naméhani. Na zakladé téchto zkousek 1ze zkoumané vrstvy hodnotit podle tfech
zakladnich kritérii: typ poruchy, energie poruchy, doba vzniku poruchy.

Kromé¢ jiz zminénych impact a impulse testli umoziiuje Systém NanoTest™ NT600
vyhodnocovat také dynamickou tvrdost, a to prostfednictvim jakéhosi specidlniho impulse
modu, pifi kterém je na kyvadlo pomoci solenoidu elektromagneticky aplikovana sila a
aktualni poloha hrotu sniména pomoci kapacitniho snimace. Hodnota tvrdosti pak miize byt
urcena bud’ na zaklad¢ objemové hustoty energie potfebné k vytvoreni vtisku, nebo pomoci
koeficientu tlumeni kmiti kyvadla. Hlavni rozdil mezi témito dvémi metodami je, Ze prvni
zahrnuje vliv viskozniho toku, ktery je zfetelny zejména u mekkych kovti.

Akusticka emise

Je znamo, ze v oblastech materidlu ve kterych dochazi k prudkym zménam napéti ¢i tlaku
mohou byt generovany razové akustické viny (obvykle v rozsahu 150 — 300 kHz). Tento
fenomén je znamy jako akustickda emise AE a je obvykle detekovan prostiednictvim
zvukového snimace pifipojeného na materidl. Vznik a rist mikrotrhlin, poruSovani vazeb na
rozhrani a delaminace tenkych vrstev jsou typickymi ptiklady jevl pfi nichz dochazi k
akustické emisi. Pouziti snimace akustickych vin umoziuje ziskat zajimavé informace tykajici
se ruznych procesu, ke kterym dochazi pti indentaci ¢1 vrypové zkousSce. Pro snimani AE
systém NanoTest™ pouziva piezoelektrického snimace, jehoZ resonancni frekvence je vyssi
nez 200 kHz.



Pin on disc

Pin on disc je metoda obvykle pouzivand pii vySetfovani otéruvzdornosti a kluznych
vlastnosti povrchi. Principem zkousky je kontakt hrotu se vzorkem umisténym na rotujicim
disku. Pin on disc experiment je zalozen na spojitém monitorovani koeficientu tfeni (frik¢ni
sonda) pii sou¢asném opotiebovavani zkoumaného povrchu. Hlavnimi proménnymi, které
ovlivilyji tfeni a opotiebeni, pfi tomto tribologickém testu jsou rychlost ota€eni a aplikovana
zatéz. NanoTest™ NT600 umoziuje zatézovat vzorek silou kontinudln€ se ménici v rozsahu
0,1 mN az 20 N pfi rychlosti az 120 ot./min. Kromé Sirokého rozsahu rychlosti a zatéze jsou
dalSimi vyhodami systému zejména vertikalni umisténi vzorku a moznost nastaveni mezni
tieci sily, hloubky ¢i zatéze pii nichz je experiment ukoncen.

Zavér

Modularni méfici systém NanoTest™ NT600 je Spickové zafizeni umoznujici vySetfovat
sirokou paletu mechanickych vlastnosti jak statickych, tak dynamickych. Systém umoziuje
provadét indentaci (jak pfi pokojové tak i pii vysokych teplotidch, az do 500 °C), vrypové
zkousky, testy topografické a testy opotiebeni, dynamické techniky jako jsou impact a
impulse test spolu s méfenim dynamické tvrdosti, akustickou emisi, pin on disc metodu a
dalsi. Kromé velké univerzalnosti je systém specificky také svou koncepci, kterd umoziuje
zatézovat zkoumany vzorek silou orientovanou ve sméru horizontalnim.
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