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REPERE CONCEPTUALE ALE LUCRARII

Actualitatea temei. Problema abordata in lucrare face parte din domeniul stiintific

contemporan, §i anume crearea materialelor noi avansate, cu proprietati specifice, solicitate in
industria moderna. Importanta studierii proceselor fizice care au loc la micro- si nanoindentare nu
se limiteaza la necesitatea practicii, ci are si un caracter fundamental, prezentand un interes aparte
pentru fizica plasticitatii s1 durabilitdfii. Datorita complexitatii acestui proces, elucidarea naturii
evenimentelor ce au loc sub actiunea indentorului e destul de dificilda. Pana in prezent, de
exemplu, este discutabil mecanismul formarii amprentei si deplasarii materialului pentru diferite
obiecte solide, in special in structuri cu dimensiuni reduse. In cazul dat, un mare rol il joaca
cercetarea influentei diversilor factori (tipul cristalului, temperatura de deformare, marimea
sarcinii si modul aplicarii ei, etc.) asupra specificului desfasurarii deformatiei plastice. In aceasta
ordine de idei, in ultimii ani, oamenii de stiintd, precum si personalul ingineresc sunt tot mai
cointeresati de cunoasterea proprietatilor mecanice ale sistemelor acoperite de tip ,,film/substrat”,
utilizate in sistemele microelectromecanice (SMEM) si sistemele nanoelectromecanice (SNEM).
In afard de imbunatatirea performantei si a timpului de utilizare a dispozitivelor produse in baza
sistemelor acoperite (SA) de tip ,,film/substrat”, problema data poseda si un caracter fundamental.
Datorita efectelor de scard si de suprafata, proprietatile mecanice ale materialelor la nivel de

micro- si nanodimensiuni diferd de proprietatile materialelor volumice.

Descrierea situatiei in domeniul de cercetare si identificarea problemelor. Majoritatea
dispozitivelor avansate care au contribuit la revolutia tehnico-stiintifica includ filme subtiri care
sunt depuse pe substraturi din alte materiale cu diferite proprietdti. Cu toate ca performanta
filmelor metalice si timpul de utilizare a acestora sunt determinate, in primul rand, de
proprietdtile lor electrice, tinem sd mentiondm ca proprietatile mecanice, de asemenea, sunt de o
importantd majora pentru exploatarea de lunga duratd. Neregularitdtile ce apar in procesul
depunerii filmelor subtiri, datorita influentei diferitor coeficienti termici de dilatare a filmului si a
substratului, precum si modificarea chimicd si structurald conditioneaza aparitia macro- si
microtensiunilor mecanice. Astfel, sub actiunea factorilor externi (variatia temperaturii mediului
ambiant, a curentului electric etc.) apar procese de relaxare a microtensiunilor ce duc la fisurarea
sau desprinderea filmelor subtiri de substrat. Relaxarea microtensiunilor locale au ca rezultat
formarea porilor sau extrudarea peliculelor subtiri precum si distrugerea omogenitatii lor. De

aceea, degradarea mecanica in timp a sistemelor de tip ,,film/substrat” este o problema de care



depinde producerea in masa a unui sau altui dispozitiv. Prin urmare, este importanta studierea si
imbunatétirea durabilitdtii materialelor de tip ,,film/substrat”.

Apreciind proprietatile mecanice ale straturilor superficiale prin metoda masurarii micro-
nanoduritatii la sarcini mici, unii autori [ 1-4] constatd un strat superficial mai putin dur, altii [5,6]
- durificat, ceilalti afirmd ca straturile de la suprafatd si din volum au duritate si proprietati
mecanice identice. Toate cele mentionate ne demonstreaza ca cercetarea proceselor legate de
mecanismul deformarii materialelor la micro- si nanoindentare este departe de solutionare si cere
eforturi noi pentru a patrunde in fizica acestor procese. Problema devine si mai acuta in contextul
in care avem nevoie sa cunoastem proprietatile micronanomecanice ale materialelor complexe,
formate din doua sau mai multe straturi din materiale cu compozitie chimica diferita.

In acest context, domeniul de studiu al proprietitilor mecanice reprezinti un compartiment
important in procesul de investigare a proprietdtilor sistemelor acoperite de tip ,,film/substrat”.

Obiectul de studiu. Tinand cont de cele mentionate mai sus, a fost considerat cd este

important, pentru efectuarea unui studiu calitativ si profund, selectarea unui grup de studiu al
sistemelor acoperite de tip ,,film/substrat”, si anume, a filmelor subtiri de Cu depuse pe diferite
substraturi. In calitate de substrat au fost alese cristalele volumice cu o modificare treptatd a
tipului legaturii atomice, cum ar fi cristalul ionic — LiF, cristalul iono-covalent MgO si cristalul
covalent Si.

Cristalele volumice Cu si LiF poseda multe proprietdti comune: structura cubicd a retelei
cristaline, valori relativ asemanatoare ale microduritatii (H¢,~0,8 GPa pentru Cu si H;7=1,1 GPa
pentru LiF) si proprietati plastice destul de pronuntate. Acest fapt ne permite sd obtinem un
sistem acoperit de tip ,,film-moale/substrat-moale” (moale-pe-moale, soft-on-soft, engl.).

Spre deosebire de LiF, cristalele volumice MgO si Si poseda valori mult mai mari ale
microduritatii in comparatie cu cristalul de Cu (Hyz0~8,0 GPa pentru MgO si1 Hs=9,5 GPa pentru
Si), ceea ce permite crearea sistemelor acoperite de tip ,,film-moale/substrat-dur” (moale-pe-dur,
soft-on-hard, engl.).

Rozeta dislocationala ce se formeaza la nanomicroindentare in substratul de LiF si MgO la
temperatura camerei poate fi evidenfiatd utilizdnd metoda de tratare chimica selectiva. Prin
aceasta metoda putem efectua o analiza a modificarii feedbackului (rdspunsului) substratului, in
functie de valorile sarcinii aplicate in studiul proprietatilor mecanice ale SA Cu/LiF si Cu/MgO
prin metoda de indentare dinamica.

In contextul celor expuse mai sus, ludnd in considerare asemanirile si deosebirile dintre

proprietatile retelei cristaline si proprietdtile elastice si plastice ale cristalelor mentionate anterior,
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un interes deosebit il reprezintd raspunsul substratului sistemelor acoperite de tip Cu/substrat in
urma actiunii sarcinii concentrate la testarile de nanomicroduritate.

Scopul si obiectivele tezei. Scopul principal al tezei il constitue:

» studierea proprietatilor mecanice (nanomicroduritatea (H), modulul Young (E), efectul de
scara, efectele ,,pop-in” si ,,pop-out”, procesele de relaxare, indicele plasticitatii (H/E),)
ale SA de tip ,film/substrat”, care se impart in doua categorii specifice: ,,film-
moale/substrat-molale” si ,,film-moale/substrat-dur” prin metoda de indentare dinamica;

» cercetarea mecanismelor extrem de complicate ale interactiunii filmelor de diferite
grosimi cu substratul la actiunea sarcinii concentrate exterioare, §i anume la
nanomicroindentare;

» analiza feedbackului substratului asupra parametrilor mecanici principali in functie de
grosimea filmului si de valoarea sarcinii aplicate.

Pentru atingerea scopului lucrarii au fost formulate urmatoarele obiective:

» obtinerea SA de tip ,.film-moale/substrat-moale” — structura Cu/LiF (moale-pe-moale,
MM) si ,,film-moale/substrat-dur” (moale-pe-dur, MD) — sistemele Cu/MgO si Cu/Si prin
metoda de pulverizare magnetron cu diferite grosimi: nanometrice (#,=85 nm),
submicronice (#,=470 nm) si micrometrice (#3=1000 nm);

» analiza dependentelor ,sarcind-adancime” P(h), ,duritate-sarcind”, H(P), ,,modulul
Young-sarcind” E(P) a materialelor sus enumerate;

» evidentierea rozetelor dislocationale ale amprentelor prin metoda de tratament chimic
selectiv pe substratul SA de tip Cu/substrat pentru a cerceta feedbackul substratului asupra
paramterilor duritdtii complexe a sistemelor sus enumerate;

» cercetarea transferului de masa a materialului din regiunea nemijlocitd a amprentelor
obtinute la testele de nanomicroindentare dinamica.

Metodologia cercetarii stiintifice. Sistemele acoperite de tip ,,film/substrat” Cu/LiF
(probele SA-1, SA-2, SA-3), Cu/MgO (probele SA-4, SA-5, SA-6), Cu/Si (probele SA-7, SA-8,
SA-9) cu diferite grosimi ale filmului #/,=85 nm (SA-1, SA-4, SA-7); =470 nm (SA-2, SA-5,

SA-8) si#;=1000 nm (SA-3, SA-6, SA-9) au fost obtinute prin metoda de pulverizare magnetron
la instalatia Magnetron Sputering RF.
Pentru a realiza scopul si obiectivele propuse in lucrare, au fost utilizate diferite metode de

cercetare a proprietatilor mecanice ale materialelor in studiu, si anume:



Microscopia optica: microscoapele optice la reflectie Neophot, Amplival, microscopul
interferometric MII-4, microscopul metalografic optic XJL-101 inzestrat cu monitorizare
digitala.

Cercetarea compozitiei de faza prin difractie cu raze X: instalatia JIPOH-YMI1.

Masurarea proprietatilor mecanice prin metoda de nanomicroindentare dinamica: aparatul
Nanotester-PMT3-NI-02, echipat cu indentorul Berkovich si inzestrat cu soft pentru
determinarea parametrilor mecanici de baza, si anume modulul Young (£) si duritatea (H).
Metoda de tratament chimic selectiv pentru evidentierea structurilor dislocationale in
substraturile SA cercetate in combinatie cu microscopia optica.

Investigatiile structurii fine a suprafetei initiale a probelor si reliefului suprafetei din jurul si
interiorul amprentelor, efectuate la Centrul National de Stiinte ale Materialelor al UTM, la
microscopul de fortd atomica (AFM) SIS (Scan Imaging System) ULTR AObjective, montat
pe un microscop optic Zeiss Axiotech H/HD/HD-DIC.

Noutatea si originalitatea stiintifica a rezultatelor obtinute.

Pentru prima datd a fost efectuat un studiu detaliat la nivel dislocational al proprietatilor

mecanice ale unei serii de sisteme acoperite (SA) de tip ,film-moale/substrat-moale”

(Cu/LiF) si ,film-moale/substrat-dur” (Cu/MgO, Cu/Si) cu diferite grosimi ale filmului,

=85, 470, 1000 nm, prin metoda de nanomicroindentare dinamica intr-un larg interval de

sarcini P,;,=(2+900) mN, precum si Cu policristalin, LiF, MgO si Si monocristaline,

materiale servind baza pentru obtinerea SA.

Au fost cercetate dependentele parametrilor de baza (H, E, H/E) ce caracterizeaza

proprietdtile mecanice ale SA de valoarea sarcinii P si de grosimea ¢ a filmului de Cu.

In premiera a fost aplicati o noui abordare la cercetarea procesului de indentare dinamica,

care consta in compararea particularitatilor ale curbelor P-4 cu structurile dislocationale din

jurul amprentelor depuse pe materialele studiate. Aceasta a facut posibild determinarea la

nivel dislocational a mecanismului de deformare plastica la nanomicroindentare dinamica a

SA.

Au fost indentificate patru tipuri de salturi (,,pop-in”) evidentiate pe curbele ,sarcina-

adancime” P(h) a SA si s-au stabilit mecanismele de deformare plastica si anume:

v’ pop-in”-1 apare la etapele initiale de penetrare a indentorului, ca o manifestare a
nucledrii omogene a buclelor dislocationale de alunecare in interiorul filmului;

v’ ,,pop-in”-2 apare la momentul cind in substrat se formeaza primele raze dislocationale

ale apmrentelor;



v’ pop-in”-3 si ,pop-in”-4 se formeazd ca rezultat al dezvoltarii de mai departe a
structurilor dislocationale atat in film, cét si in substrat odata cu marirea sarcinii P prin
includerea sistemelor noi de alunecare, aparitia proceselor de translatie-rotatie cauzate
de mecanismul dislocational, transformari de faza, iar uneori si crearea fisurilor.

5. S-a stabilit, cd intr-o gama largd de sarcini la nanomicroindentare a SA Cu/substrat”
procesul de deformare trece prin trei etape majore: 1 — cand = h/t<0,5 (h — adancimea de
penetrare, ¢t — grosimea filmului) deformarea plastica este concentrata in general in volumul
filmului, in substrat formandu-se, posibil, doar o slabda deformare elastica; 2 — la f=1,0
deformarea apare in film si in zona de influenta reciprocd film/substrat; 3 — cand f>1,0,
deformarea plastica se extinde in substrat, capturand toate nivelele tipice ale sistemului
(film — zona de influenta reciproca film/substrat — substrat), treptat devenind mai complexa
pe masura majorarii sarcinii.

6.  S-a demonstrat din dependentele indicelui plasticitatii de valoarea sarcinii aplicate H/E(P),
ca structurile ,,moale-pe-moale” devin materiale cu valori mai inalte ale H/E comparativ cu
proprietdtile policristalului Cu si moncristalului LiF’; la randul sau, structurile ,,moale-pe-
dur” poseda valori mai mici a H/E in comparare cu monocristalele MgO si Si, Insd sunt
superioare policristalului Cu.

7.  S-a estimat domeniul de aplicare a teoriei dislocationale Gao-Nix la deformarea cristalelor
(LiF, MgO, Si) si SA de tip ,MM” si ,,MD”, si a fost apreciatd influenta grosimii filmului
Cu asupra deviatiei de la teoria Gao-Nix. Sa demonstrat cd teoria Gao-Nix este potrivita
pentru indentarea cristalelor cu viteze mari de deplasare a dislocatie si in SA tipul ,M”" cu
grosimea nanometrica a filmului. Abaterea de la teoria Gao-Nix este att mai puternica, cu
cat este mai mica viteza de deplasare a dislocatiilor in cristalele substrat si mai mare
grosimea filmului nanocristalin.

Problema stiintificd importanta solutionata. Au fost elucidate la nivel dislocational trei

faze de deformare plastica a SA de tip film/substrat la nanomicroindentare, si anume: 1 — cand
£~(0,1+0,5) deformatia plastica se distribuie preponderent in film, iar in substrat pot fi generate
numai deformatii elastice; 2 — f~(0,5+1,0) deformatia are loc in film si in zona de influenta film-
substrat; 3 — f>1,0, deformatia plasticd patrunde in mare parte in volumul substratului,
cuprinzand toate cele trei regiuni ale sistemei (film-zona de influenta reciproca-substrat).

Au fost evidenfiate mecanismele extrem de complicate de interactiune ale filmelor de
diferite grosimi cu substratul la actiunea sarcinii concentrate exterioare, si anume la

nanomicroindentare.



Semnificatia teoreticd. Determinarea mecanismului de deformare la nivel dislocational a

SA de tip film/substrat (moale-pe-moale si moale-pe-dur) si dezvaluirea regularitatilor elasto-
plastice specifice la nanomicroindentare au o valoare fundamentald pretioasa pentru fizica
plasticitatii si durabilitatii si vor servi unui cerc larg de cercetatori si tehnologi la aplicarea
acestor regularitati pentru studierea si obginerea altor structuri noi de tip MM si1 MT.

A fost apreciat domeniul de aplicare a teoriei dislocationale Gao-Nix la deformarea
cristalelor si SA de tip ,,MM” si ,,MD”. S-a demonstrat ca teoria Gao-Nix este potrivitd pentru
indentarea cristalelor cu viteze mari de deplasare a dislocatilor si in SA tipul ,,MM” cu grosimea
nanometricd a filmului. Abaterea de la teoria Gao-Nix este atdt mai puternicd, cu cat este mai
micd viteza de deplasare a dislocatiilor in cristalele de substrat si mai mare grosimea filmului
nanocristalin.

Valoarea aplicativd a lucririi. Rezultatele investigatiilor comportarii parametrilor

mecanici (modulul Young, duritatea, efectul de scard, parametrii elasto-plastici si de relaxare,
inidicele plasticitatii, structurile dislocationale create in zona amprentei in substrat) ale SA vor
contribui la optimizarea alegerii nanocompozitelor noi cu proprietati specifice utilizate in
practica. Rezultatele obtinute vor contribui si la elucidarea unor serii de probleme, cum ar fi
transferul de masa de sub zona amprentei, semnificatie fizica a dependentei ,,sarcina-adancimea”,
,sarcina-duritate” pentru SA de tip ,,film/substrat”. Datele experimentale si teoretice acumulate
vor largi cunostintele studentilor si masteranzilor despre specificul deformarii materialelor cu
dimensiuni reduse intr-o interactiune complexa: film subtire submicronic $i nanometric — zona
de influenta reciproca film/substrat — substrat.

Rezultatele stiintifice principale Inaintate spre sustinere:

. Obtinerea si caracterizarea structurald a sistemelor acoperite de tip film/substrat
(Cu/substrat) de doud categorii specifice: film-moale/substrat-moale — structura Cu/LiF si
film-moale/substrat-dur — structurile Cu/MgO si Cu/Si cu diferite grosimi ale filmului de
Cu.

o Determinarea proprietatilor mecanice ale structurilor Cu/substrat (modulul Young,
nanomicroduritate, parametrii elasto-plastici si de relaxare, indicii plasticitatii, structurile
dislocationale create in zona amprentelor) in functie de valoarea sarcinii aplicate la
nanomicroindentarea dinamica.

o Elucidarea fizicii procesului de indentare si cauzelor aparitiei efectelor pop-in si pop-out in
diagramele sarcina-adancime P(%), ale structurilor noi create de tip Cu/substrat in urma

actiunii sarcinii concentrate.



o Evidentierea rozetelor dislocationale ale amprentelor prin metoda de tratament chimic
selectiv cu scopul estimdrii contributiei grosimii filmului si al feedbackul substratului
asupra proprietatilor mecanice ale sistemelor acoperite de tip film/substrat.

o Stabilirea s1 explicarea aparitiei a celor trei etape de deformare plasticd in sistemul
film/substrat la nanomicroindentare si anume: 1 — deformarea plasticd este concentratd in
volumul filmului, in substrat apare doar deformare elastica ($<0,5); 2 — deformarea plastica
se manifesta in film si in zona de influenta reciproca film/substrat ($=1,0); 3 — deformarea
plastica se extinde in substrat capturand toate etapele sistemului: film — zona de influenta
reciproca film/substrat — substrat (5>1,0).

Varietatea proprietatilor specifice individuale ale sistemelor acoperite de tip film/substrat
avand aceeasi compozitie chimica si obtinute prin acelasi procedeu tehnologic doar fiind diferite
de un singur parametru — grosimea filmului.

Implementarea rezultatelor stiintifice.

Rezultatele obtinute in lucrare au aratat ca proprietatile mecanice ale sistemelor MM s1 MD
depind de mai multi factori interni si externi, demonstrand ca modificarea cel putin a unuia dintre
el conduce la crearea materialului nou cu proprietati specifice. Rezulatatele stiintifice au fost
implimentate partial in procesul instructiv-educativ la Universitatea Tehnicd a Moldovei,
Unuversitatea Academiei de Stiinte a RM si in Laboratorul Proprietdti Mecanice ale Materialelor
,lulia Boiarskaia” al Institutului de Fizicd Aplicatd al Academiei de Stiintd a Moldovei. A fost
obtinut act de implimentare.

Aprobarea rezultatelor. Materialele tezei au fost prezentate la diferite conferinte stiintifice

din tard si de peste hotare: 1) The 4™ International Conference on Materials Science and
Condenced Matter Physics, September 23-26, 2008, Chisindu, Moldova; 2) 48 MexayHapoaHas
KOH(pepeHIUs «AKTYJIbHbIE MPOOJIEMbl MPOYHOCTUY», MOcBsLIeHHas namsatu M. A. Kpuirana,
15-18 centsiops, 2009, Tommesaru, Poccusi; 3) VI Poccuiickas exeromnas koH(pepeHITUS
MOJIOJIBIX HAYYHBIX COTPYIOHUKOB M acmupanToB, 17-19 wosiOps, 2009, Mocksa, Poccus; 4)
[lepBeie MoOCKOBCKHE UTEHHS MO MpoOJIeMaM MPOYHOCTH MaTepuayioB, 1-3 mekpads, 2009,
Mocksa, Poccusi; 5) The 5" International Conference on Materials Science and Condensed
Matter Physics, September 13-17, 2010, Chisindu, Moldova; 6) The 6 International Conference
on Materials Science and Condensed Matter Physics, September 11-14, 2012, Chisinau,
Moldova; 7) The 7™ International Conference on Materials Science and Condensed Matter
Physics, September 16-19, 2014, Chisindu, Moldova; 8) Nanoscience Advances in CBRN Agents
Detection, Information and Energy Security, 29.05-06.06, 2014, Sozopol, Bulgaria; 9) The 31
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International Conference on Competitive Materials and Technology Process, October 6-10, 2014,
Miskolc-Lillafured, Hungary; 10) The 8" International Conference “Microelectronics and
Computer Science”, October 22-25, 2014, Chisinau, Moldova; 11) The 3" Internatiuonal
Conference on Nanotechnologies and Biomedical Engineering, September 23-26, 2015, Chisinau,
Republic of Moldova; 12) The 8" International Conference on Materials Science and Condenced
Matter Physics, September 12-16, 2016, Chisindu, Moldova.

Publicatii:

Rezultatele principale ale tezei au fost publicate in 18 lucrari stiintifice dintre care 3

articole 1n reviste internationale si 2 in reviste nationale de categoria A, 4 articole in culegeri
internationale si 9 rezumate la conferinte internationale.
Lista lucrarilor publicate este prezentata la sfarsitul autoreferatului.

Volumul si structura tezei:

Teza a fost elaborata la Chisindu intre anii 2008-2017, este scrisd in limba romana si consta
din introducere, cinci capitole, concluzii generale, bibliografie ce cuprinde 203 titluri. Contine

122 de pagini de text, 89 de figuri, 6 tabele s1 9 anexe.

Cuvinte cheie: sisteme acoperite, nanomicroindetare dinamica, pulverizare magnetron,
proprietdti mecanice, nanoduritate, microduritate, modulul Young, ,pop-in” efect, ,,pop-out”

efect, efect de scard, rozete dislocationale, mecanisme de deformare plastica.

CONTINUTUL LUCRARII

in Introducere este argumentatd actualitatea temei de cercetare, sunt expuse scopul si
obiectivele tezei, precum si noutatea stiintificd i importanta practici. De asemenea, sunt
prezentate succint tezele stiintifice inaintate spre sustinere si lista conferintelor in cadrul carora au
fost expuse rezultatele lucrarii date.

In Capitolul 1 este prezentati o scurtd sintezd a cercetdrilor in domeniul metodelor de
studiere a proprietdtilor mecanice ale materialelor volumice si a sistemelor acoperite de tip
»film/substrat”, sunt examinate lucrdrile stiintifice care au ca obiect de studiu materialele
volumice si sistemele acoperite precautate in tezd, fiind apreciate atat laturile comune, cat si
divergentele ce se manifesta in analiza parametrilor mecanici de baza ai SA.

in Capitolul 2 este descrisi succint metodologia experimentului efectuat la cercetarea
materialelor volumice — policristalul Cu si monocristalelor LiF, MgO si Si (100) p =4,5 Q-cm,
tipul — n, dopat cu fosfor, materialele de baza pentru obtinerea sistemelor acoperite, de asemenea,

la SA Cu/LiF, Cu/MgO si Cu/Si, s1 anume: metoda de obtinere a SA de tip Cu/substrat cu diferite
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grosimi ale filmului: nanomterice (#/=(85+8) nm), submicronice (#;=(470+10) nm) si
micrometrice (#3=(1000+10) nm) monitorizata cu ajutorul microbalantei cu cuart MTM-10/10A
de o rezolutie inaltd, metoda de nanomicroindentare dinamicd, metoda de evidentiere a
dislocatiilor pe monocristalele de LiF' si MgO si pe substratul SA de tip Cu/substrat prin tratament
chimic selectiv In combinatie cu microscopia optica si microscopia de forta atomica.

In urma analizei suprafetei filmelor SA la microscopul de forti atomicid s-a estimat
rugozitatea (R,) suprafetei filmelor, obtindndu-se: o valoare de aproximativ R,=(15+20) nm
pentru SA Cu/LiF, de R,~(9+12) nm pentru SA Cu/MgO, care este de =~(7+10) ori mai mare in
comparatie cu suprafata de despicare, plan {001}, a cristalului MgO si respectiv pentru SA Cu/Si
- R~(6+13) nm

Cu ajutorul difractometrului cu raze X DRON-UMI (radiatie Fe K,, filtru Mn, metoda
©/20), s-a demonstrat cd filmele de Cu ale SA Cu/LiF, CuMgO si Cu/Si posedd o structurad
nanocristalind. Nanocristalele filmelor de Cu depuse pe monocristalul LiF' orientate in planul
(111) au dimensiuni medii de aproximativ Dy;117=50 nm cu o parte mica orientate in planul (100)
cu dimensiuni medii Dp;11=8 nm. Tot odatd, nanocristalele filmelor de Cu depuse pe
monocristalulele MgO si Si orientate in planul (111) poseda dimensiuni medii Dyy117=25 nm, iar o
parte mica este orientata pe planul (100) cu dimensiuni medii Dyj01=(8+5) nm.

Studiul proprietatilor mecanice a fost efectuat la instalatia Nanotester PMT3-NI-2 echipata
cu indentorul Berkovich in intervalul de sarcini P,,,,=(2+900) mN, conform urmatoarei scheme:
etapa de penetrare pana la sarcina maxima - 20 s, mentinerea indentorului in material 1a Py — 5 s
si apoi etapa de descarcare (inldturarea indentorului din material) — 20 s.

In Capitolul 3 sunt descrise proprietitile mecanice si particularititile deformarii elasto-
plastice a monocristalului LiF' si a sistemelor acoperite Cu/LiF.

Materialele volumice Cu si LiF poseda caracteristici comune, $i anume: structurd cristalind
cubicd cu fete centrate, valori asemandtoare ale duritatii si proprietdti plastice inalte [1-4].
Filmele de Cu depuse pe substratul de LiF formeaza sisteme acoperite de tip ,,film-
moale/substrat-moale” (moale-pe-moale, MM).

Curbele de deformare ,,sarcind-adancime” P(#) au demonstrat atat asemanari cét si deose-
biri dintre proprietatile structurilor SA-1 (#,=85 nm), SA-2 (£,=470 nm), si SA-3 (#;=1000 nm),
precum si materialele de baza. Asemandrile diagramelor P(%) constau, in primul rand, In majora-
rea treptata a adancirii 4 a indentorului odata cu cresterea valorii sarcinii aplicate, Insd nu intot-

deauna strict proportional ultimei. Un fenomen comun, constatat la toate dependentele P(h), este
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prezenta efectelor ,,pop-in” (adancirea brusca a indentorului) la inceputul etapei de incarcare

(Figura 1).
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Fig. 1. SA-1. Curbele ,,incarcare-descarcare” P(h), obtinute pentru diferite sarcini maximale Py,
mN: a)-2, b)-4, ¢)-10, d)-50. Prin sageti sunt indicate salturile ,,pop-in” la etapa de incarcare.

S-a observat ca aparitia efectului ,,pop-in” depinde de grosimea filmului, si anume: cu cat
grosimea filmului de Cu este mai mare, cu atat efectul se deplaseaza in regiunea valorilor mai
mari de sarcini P; si durata efectului are loc intr-un interval cu o duratd mai mica de penetrare.
Astfel, dacd pentru SA-1 la sarcina P,,,,=3 mN primul salt ,,pop-in” este de lungime =80 nm,
atunci pentru SA-2 si SA-3 aceste salturi lipsesc, sunt numai curburi semnificative. in cazul SA-2
s1 SA-3 primele salturi ,,pop-in” apar pentru sarcinile P,,=4 mN si respectiv P,,,=5 mN. Pentru
aceste doua structuri la valoarea sarcinii P,,.,=10 mN salturile au loc intr-un interval de adancimi
de penetrare de aproximativ 100 nm (Tabelul 1).

Un alt fenomen semnificativ este modificarea valorii unghiului de inclinare ¢ (vezi Figura
1). Dupad fiecare salt ,,pop-in”, ¢ se micsoreaza sau se majoreaza, fapt care indicd modificarea
mecanismului de deformare in directia diminudrii sau majorarii rezistentei depuse de material la
deformatia plastica (¢1=50°, ¢,=40° in Figura 1b); ¢=40°, ¢,=32°, ¢;=43° in Figura 1c), similar
deformarii cristalelor prin metodele de intindere si comprimare [2, 5-7]. Aspectele comune ale

aparitiei efectelor ,,pop-in”, precum si ale modificarii ¢ sunt datorite cresterii tensiunilor de sub
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indentor cu majorarea P, care, dupa atingerea valorilor critice, duce la generarea dislocatiilor si

inceputul deformatiei plastice [8] atat in filmul de Cu, cat si in substratul SA Cu/LiF.

Tabelul 1. Valorile caracteristice ale sarcinii (P;), adancimii amprentei (4;) si ale adancimii
relative de penetrare (f;) pentru intervalul de sarcini P,,,=(3+10) mN pentru SA-1, SA-2 si SA-3

Ppa=3 mN Ppax=10 mN
Mostra Primul”’pop-in”/curbura* Primul”’pop-in”/curbura Al doilea”pop-in”/curbura
P, mN h;, nm pi=h/t P, mN h;, nm pi=h/t P, mN h;, nm pi=h/t
SA-1 1,25 40+120 | 0,47+1,41 | 1,25 45:125 | 0,53+1,41 | 5.0 330 3,88
SA-2 1,25 60 0,13 1,75 100=125 | 0,17+0,27 6.0 330 0.7
SA-3 1,25 80 0,08 1,25 90+100 0,09+0,10 6.0 250+300 | 0,25+0,30

* Cu bold sunt evidentiate efectele ,,pop-in”, iar cu ltalic — curburile

Aceastd ipotezd a fost confirmatad prin cercetarea evolutiei rozetelor dislocationale de pe
substratul sistemelor studiate dupd inlaturarea chimica a filmului (Figura 2). Figura 2 ne
demonstreaza, in mod evident, cd, odatd cu marirea valorii sarcinii, rozetele dislocationale de pe
substrat devin tot mai complexe, precum indica si majorarea rezistentei depuse de material la

penetrarea indentorului sub actiunea sarcinii concentrate.

Fig. 2. Evolutia rozetelor dislocationale in dependenta de valoarea sarcinii P si de grosimea
filmului ¢ pe: a)-monocristalul LiF la P,,,,=300 mN (incluziunea pentru P,,,,=2 mN); b)-
substratul SA-1 (z,=85 nm) la P,,,,=700 mN (incluziunea pentru P,,,=2 mN); c)-substratul SA-2
(2470 nm) la P,,;,=900 mN (incluziunea pentru P,,=3 mN); d)-substratul SA-3 (z;=1000 nm)
la Pax=900 mN (incluziunea pentru P,,,,=5 mN);

In urma cercetarilor detaliate si profunde ale regularitatilor de deformare a sistemelor
acoperite, a fost generalizatd evolutia procesului de deformare a SA de tip MM (Figura 3).
A fost demonstrat ca intr-un interval larg de sarcini la testdrile de nanomicroindentare a SA
Cu/LiF au loc 3 etape principale de deformare: 1- P=1,0 mN si $<0,5, deformarea plastica
esteconcentratd, indeosebi in volumul filmului, iar in substrat pot fi generate doar deformatii
elastice; 2— P~=(1,0-1,25) mN si f=1,0, deformarea are loc in film si In zona de influentd

reciprocad; 3— de la P=1,3 mN si >1,0, deformarea plastica patrunde si in volumul substratului,
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cuprinzand toate cele trei regiuni ale sistemului (film — zona de influenta reciproca — substrat),

complexandu-se cu marirea P.

Fig. 3. Schema evolutiei procesului de deformare - 1, 2, 3 a SA Cu/LiF, in functie de sarcina
aplicata; A — regiunea de influenta reciproca film/substrat, proprietatile ei se bazeaza pe
proprietatile complexe ale filmului si substratului, P — sarcina, # — grosimea filmului de Cu

S-a dovedit c@ acest mecanism joacd un rol crucial in manifestarea proprietatilor mecanice
ale sistemelor acoperite. Parametrii mecanici principali ai SA, modulul Young (E) si
nanomicroduritatea (H) depind nemijlocit de desfasurarea procesului de deformare elasto-plastica
la indentarea dinamicad si sunt determinati cu ajutorul softului in baza diagramelor ,,sarcina-
adancime”, conform metodei clasice Oliver-Phar [9, 10].

Modulul Young ce caracterizeazd masura rigiditatii unui material elastic si izotrop este

descris de expresia

1 1-v* 1=V
EE E M

r 1

unde E, E;, v si v; sunt modulele Young si coeficientii Poisson ai materialului cercetat si,
respectiv, ai indentorului. Modulul Young E, efectiv, la randul sau, depinde de rigiditatea de
contact S si de aria suprafetei de contact 4. determinate experimental din curbele ,sarcina-

adancime” conform relatiei (5=1,05)
2
S=p—E /A 2
Nl @

Duritatea, marime ce caracterizeaza rezistenta materialului la deformarea plastica, depinde
de valoarea sarcinii P aplicate indentorului si este determina conform relatiei

H=—- ()

(4

S-a demonstrat ca valoarea modulului Young al celor trei structuri Cu/LiF (SA-1, SA-2,
SA-3) variaza in jur de 90 GPa, fiind mai mica in comparatie cu valorile modulului Young al

policristalului Cu si monocristalului LiF' (125 GPa).
14



Pe de alta parte, duritatea SA Cu/LiF in intervalul sarcinilor mici ne demonstreaza efectul
de scard (odatd cu micsorarea sarcinii P, duritatea H creste), iar in intervalul sarcinilor mari se
apropie de valoarea duritdtii monocristalului LiF, utilizat ca substrat al sistemelor cercetate,

Figura 4.

0 200 400 600 800 1000
P, mN

Fig. 4. Dependenta ,,duritate-sarcina” H(P) a materialelor - policristalul Cu (1), monocristalul
LiF (2) si SA Cu/LiF de diferite grosimi ale filmului #¢,: 85 nm (3), 470 nm (4) si 1000 nm (5).

Vom nota cd la baza aparitiei efectului de scard (ISE), observat la indentarea dinamicd a
SA, pot sta mai multi factori. Analiza mai profunda a fenomenului in cauza este efectuata in
Capitolul 5.

Un alt parametru important, in afard de E si H, este ,,indicele plasticitatii” (H/E), ce descrie
rezistenta depusa de material la aplicarea sarcinii concentrate [11, 12]. Acest parametru are mare
importanta pentru aprecierea rezistentei materialelor la uzurd: cu cat mai mare este parametrul
H/E cu atat mai Inaltd este rezistenta la uzura. A fost obtinut ca valori mai inalte ale H/E sunt
caracteristice structurilor acoperite comparativ cu materialele de bazd (Cu, LiF) ce ne indica o
rezistentd mai sporitd a deformarii plastice.

In Capitolul 4 sunt descrise proprietitile mecanice si particularititile deformarii elasto-
plastice a monocristalelor MgO si Si, de asemenea si a sistemelor acoperite Cu/MgO si Cu/Si,
obtinute si cercetate prin aceleasi metode similar SA Cu/LiF.

Trebuie de mentionat ca, in pofida faptului ca cristalele de LiF' s1 MgO au aceeasi structura
cristalograficd de tip NaCl, SA Cu/MgO difera substantial de SA Cu/LiF. Acest lucru se
datoreaza diferentei unor proprietati de baza, si anume: 1) tipul legaturii atomice la monocristalul
MgO este iono-covalent, iar la LiF' — ionic; i1) In ambele cristale, la temperatura camerei, in jurul
amprentelor se formeazd rozete dislocationale bine dezvoltate care pot fi evidentiate prin
tratament chimic selectiv, insa viteza de deplasare a dislocatiilor in monocristalul MgO (Vpz0=10
6:107 cm/s) este esential mai micd in comparare cu viteza de deplasare a dislocatiilor in LiF
(v27=10"+10" cr/s); iii) microduritatea cristalului MgO (Hyg0~=8 GPa) este aproximativ de 8 ori
mai mare fatd de LiF' (H.;7=1,1 GPa) si de 10 ori depdseste H al cuprului (H¢,~0,8 GPa), de unde
rezulta ca SA Cu/MgO poate fi atribuit sistemului acoperit de tip ,,moale-pe-dur” [1-4].
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Dependentele ,,sarcind-adancime” P(h), obtinute la indentarea dinamicd a monocristalelor
MgO si SA Cu/MgO, similar SA Cu/LiF, ne indica prezenta efectului ,,pop-in” la inceputul etapei

de incércare, Insotit de o dependenta semnificativa de grosimea filmului de Cu (Figura 5).
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Fig. 5. Curbele de ,,sarcina-adancime” P(#), obtinute la sarcina P,,,,=10 mN: a)-monocristalul
MgO, b)-SA-5 Cu/MgO (t,=470 nm), c)-SA-6 Cu/MgO (#;=1000 nm). Prin sageti sunt indicate
salturile ,,pop-in” la etapa de incarcare. Incluziunea in Figura 5c) se atribuie curbelor P(h) ale
policristalului de Cu.

Curbele P(h) ale monocristalului MgO ne demonstreazd in dependenta de valoarea sarcinii
P trei efecte ,,pop-in” (Figura 5a) sau douad (Figura 5b), 5c¢) a caror aparitie se datoreaza
nucleatiei initiale a dislocatiilor in procesul nanoindentdrii. Dependenta P(h) a SA-5 Cu/MgO
(/470 nm) ne demonstreazd doud efecte ,pop-in” la o adancime relativdi de penetrare
£~(0,04+0,1), determinand deformarea plasticd in volumul filmului de Cu al SA-5 (generarea
dislocatiilor intragranulare si intergranulare) (Figura 5b). Odatd cu madrirea adancimii de
penetrare pe curba data se evidentiaza o inflexiune (P~3 mN si £=0,2) care din diferenta pantelor
de inclinare ¢;<@, (=10, ne indici o durificare ce se manifestd in regiunca de influenta
reciproca a filmului de Cu si substratul MgO. Pentru a confirma ideea datd, In Figura 6 sunt

prezentate rozetele dislocationale pe monocristalul MgO si substratul MgO al SA-6 (#;=1000 nm).
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Fig. 6. Evolutia rozetelor dislocationale obtinute: a)-c) - pe monocristalul MgO, planul (001)
pentru P, a)-4 mN, b)-10 mN, ¢)-50 mN, si d)-j) pe substratul MgO al SA-6, planul (001) dupa
inlaturarea filmului de Cu pentru Py, d)-20 mN, €)-60 mN, f)-80 mN.

Din Figurile 6d)-6f) se observa ca, incepand cu sarcina P,,=20 mN, pe substratul MgO
apar primele raze germinale ale rozetei dislocationale, care, spre deosebire de SA Cu/LiF $1 SA-4,

sunt formate dintr-un singur rand de dislocatii, orientate pe planul (001) in directia cristalografica
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<100> numite raze ,.elicoidale” si se maresc treptat, dar neuniform in lungime odatd cu cresterea
sarcinii. Aceste dislocatii evidentiazd aparitia deformarii plastice in substratul sistemului cercetat
si, odata cu cresterea valorii lui P,, rozetele dislocationale contin atat raze ,,marginale”,
orientate pe planul (001) in directia cristalografica <110>, cét si ,elicoidale”, formandu-se rozete
de dislocatii dezvoltate ,,multirowed” cu o zond centrald sofisticatd cu o densitate inaltd de
dislocatii (=<10'° cm™).

Astfel, la deformarea SA de tip MD dezvoltarea procesului de deformare a fost marcat in
functie de valoarea sarcinii prin urmatoarele etape: 1) —f<0,1 — deformarea concentratd in
volumul filmului de Cu formand in jurul amprentelor acumulari (hillocks engl.) de material
deplasat la suprafata probei (Figura 7); 2) — 0,1<6<0,3 — formarea rozetelor dislocationale in
substratul MgO ce contin numai raze ,,elicoidale”, momentul implicarii substratului in deformarea
complexa a SA (vezi Figurile 6d)-6f); 3) — 0,3<<1,0 — activarea razelor ,marginale” ale
rozetelor dislocationale (Figura 8a); 4) — 1,0<$<3,0 — deformarea puternica atat in film cét si in

substrat (Figurile 8b), 8c).
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X, nm
b)
Fig. 7. SA-4. Imaginea amprentei obtinute la microscopul de forta atomica pentru sarcina
P,.,x=10 mN, a)-imaginea 3D; b)-topografia regiunii din jurul amprentei.

Fig. 8. SA-4. Evolutia rozetelor dislocationale pe fata (001) a substratului MgO dupa
inlaturarea chimica a filmului de Cu pentru diferite valori ale sarcini: Py, mN: a)-50; b)-500; c¢)-
900. Directiile cristalografice indicate in a) se refera la toate imaginile.

Totodata, etapele de deformare sus mentionate depind nemijlocit de grosimea filmului, si

anume la SA-4 (#,/=85 nm) in tot intervalul de sarcini s-au evidentiat toate patru etape de
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deformare, la SA-5 (£,=470 nm) — trei (etapele 1-3) si la SA-6 (£3=1000 nm) — doar doud (etapele
3 s14) (Figura 9).
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Fig. 9. Dependentele ,,duritate-sarcind” H(P): a)-SA-4; b)-SA-6

Deci, majorarea grosimii filmului extinde procesul de deformare in partea majorarii
sarcinii, mentinand in acelasi timp cursul general al dependentei H(P).

In mod similar au fost cercetate si proprietitile mecanice si particularititile deformarii
elasto-plastice a cristalului semiconductor Si (100) p =4,5 Q2-cm, tipul — # si dopat cu fosfor si a
SA Cu/Si.

Spre deosebire de substraturile LiF" si MgO ale SA Cu/LiF si Cu/MgO, monocristalul Si
are o structurd cristalind de tip diamant si o legatura chimica covalentd. Astfel, am obtinut o serie
de sisteme acoperite cu o modificare consecventd a tipului de legaturd chimica in substraturi, si
anume: ionicd—1ono-covalentd—covalenta.

Din compararea microduritatii monocristalului Si (Hs~9,5 GPa) si a policristalului Cu
(Hc~0,8 GPa) SA Cu/Si similar SA Cu/MgQO, se atribuie tipului ,,moale-pe-dur”.

In urma indentirii dinamice a monocristalului Si si a SA Cu/Si s-a observat ci modulul

Young (£) depinde de valoarea sarcinii P si de grosimea filmului de Cu (Figura 10).
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Fig. 10. Dependentele ,,modulul Young-sarcind”, E(P): a)-monocristalul Si, b)-SA-7.

Dependenta ,,duritate—sarcind” pentru SA-7 Cu/Si (¢;/=85 nm) similar monocristalului Si ne

indica dependenta de valoarea sarcinii P, si anume pentru sarcini P,,,<80 mN prezenta efectului
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de scara (ISE), iar pentru cea mai mare valoare a sarcinii (P,,=900 mN) duritatea Hs,.; este de

aproximativ 1,3 ori mai mare in comparatie cu duritatea Si (Figura 11).
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Fig. 11. Dependentele ,,duritate-sarcina”, H(P): a)-monocristalul Si, b)-SA-7 Cu/Si

Odatda cu madrirea grosimii filmului, dependentele ,,duritate-sarcind” se modificda
semnificativ, si anume pentru SA-8 (7,=470 nm): 1) — nu este prezent efectul de scard; i1) — odata
cu micsorarea sarcinii P, duritatea Hs,.s scade, atingand valoarea minima de 3,2 GPa, care este de
~2 orl mai mare in comparatie cu duritatea policristalului Cu la aceleasi valori de sarcind; iii) —
odatd cu cresterea sarcinii incepand cu P,,=500 mN, parametrul Hsy.s ajunge la saturatie,

indicand valori foarte apropiate monocristalului Si (Figura 12a).
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Fig. 12. Dependentele ,,duritate-sarcina”, H(P): a) SA-8, b) SA-9

Spre deosebire de SA-8, duritatea SA-9 (#;=1000 nm) (Figura 12b) in intervalul de sarcini
Pax=(20+2) mN descrie o crestere de ~1,5 ori, ce poate fi cauzata de prezenta efectului de scara
similar policristalului Cu, fapt care releva ca deformatiile plastice predomind in volumul filmului
sistemului cercetat (Figura 13). Odata cu cresterea valorii sarcinii, Hs49 tinde sd creasca
evidentiindu-se feedbackul substratului, insd valoarea descrisd este cu =37% mai mica in
comparatie cu monocristalul Si.

Trebuie de mentionat ca adancimea de penetrare la P,,,,=900 mN in cazul SA-8 si SA-9
este aproximativ aceeasi, insd aportul filmului de Cu asupra duritatii complexe a SA-9 este mai
evidentiat, si anume valoarea duritatii Hsy.o este cu 30% mai mica fatd de duritatea SA-8.

Totodatd, cresterea grosimii filmului de Cu duce la evidentierea zonelor specifice de
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Fig. 13. AFM. Microstructura suprafetei din regiunea amprentelor depuse pe: a), b)-SA-8 si ¢),
d)-SA-9 la sarcini P4, mN: a), b)-5 si c), d)-7; a), c)-imagini 3D ale amprentelor; b), d)-
topografia profilului amprentelor

deformare a SA Cu/Si: filmul de Cu — zona de influentd reciprocad — substrat, fapt confirmat prin
cercetarea evolutiei aparitiei efectelor ,,pop-out” si ,,elbow”, la baza carora stau transformarile de
faza in volumul de sub amprentd in monocristalul de Si, depistate la cercetarea evolutiei

dependentelor ,,sarcind-adancime” (Figura 14) [13].
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Fig. 14. Evolutia dependentelor ,,sarcina-adancime™ P(h) pentru SA Cu/Si (SA-8)
obtinute la diferite sarcini maximale P, , mN: a)-60; b)-80; ¢)-100. Prin sageti sunt indicate
efectele ,,pop-out” si,.elbow” la etapa de descarcare.

Pentru confirmarea celor expuse mai sus, au fost analizate urmele amprentelor de pe
substratul Si dupa inlaturarea chimica a filmului de Cu al SA Cu/Si, unde se observa ca in cazul
SA-8 microfisurile isi fac aparitie la sarcina P,,=500 mN (Figura 15), iar pentru SA-9 -
incepand cu P,,,,=700 mN (Figura 16).
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Fig. 15. MO. Imaginile urmelor amprentelor obginute in regim de reflexie pe substratul de Si al
SA-8 pentru sarcinile P, mN: a)-100; b)-200; ¢)-300; d)-500; €)-700; £)-900.
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a) b) c) d)
Fig. 16. MO. Imaginile urmelor amprentelor obtinute in regim de reflexie pe substratul de Si al
SA-9 pentru sarcinile P, mN: a)-200; b)-300; ¢)-500; d)-700; e),f)-900.

Acest rezultat ne demonstreazd modificarea legitativa a aportului filmului si substratului
drept functie a schimbarii celor doua valori principale: grosimea filmului (7) si sarcina aplicata
indentorului (P,.y). Aceste doud valori influenteaza in mod opus asupra proprietatilor mecanice
ale sistemelor de tip ,,film-moale/substrat-dur”, factori care duc la crearea structurilor specifice,
asigurand posibilitatea crearii multitudinii de materiale cu proprietati pur individuale cerute din
start pentru utilizare practica.

In Capitolul 5 sunt analizati factorii comuni si specifici deformirii elasto-plastice a SA de
tip ,,film-moale/substrat-moale” (Cu/LiF) si ,,film-moale/substrat-dur” (Cu/MgO si Cu/Si) in
procesul de nanomicroindentare dinamica.

Pentru a analiza evolutia trecerii de la un tip de SA la altul, au fost selectate curbele de
deformare a filmelor depuse in aceleasi conditii (Figura 17). La sarcini mici (Pn.=10 mN) se
observa cd la SA de tip MM; (Figura 17a), cu valori similare de duritate ale Cu si cristalului-
substrat LiF, curbele sunt situate aproape una de alta, fara o regularitate stricta. Acest fapt arata
ca deformarea SA de tip MM; poseda un caracter similar care, la rdndul lui slab depinde de
grosimea filmului.

O alta aranjare intalnim la SA de tip MD;. st MD,, unde curba policristalului Cu cel mai
adanc se inscrie, mai in fatd — curba monocristalelor MgO si Si (Figurile 17b), 17c¢), iar curbele
SA de tip MD sunt situate intre aceste doud curbe, fapt care indicd influenta majordrii grosimii
filmului de Cu in procesul de deformare.

Pe masura majorarii sarcinii spre cea maximala (P,,,=900 mN), indentorul se adanceste tot
mai mult in mostra si curbele de deformare a SA de tip MM;, de asemenea, a SA de tip MDj, si
MD, in mod regulat se concentreazd in apropierea curbelor cristalului-susbtrat. Astfel, a fost
observatd trecerea treptatd a regularitatilor deformarii elasto-plastice de la SA de tip MM; la SA
de tip MD, si anume: in conditii egale indentorul suferd o rezistentd tot mai puternicd a
substratului: LiF—>MgO—Si.

Totodatd, din curbele ,,sarcind-adancime” P(h) (Figura 17) au fost observate proprietati

comune tuturor mostrelor cercetate, si anume aparitia ,,pop-in” efectelor la etapele initiale de
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penetrare (sunt marcate prin cercuri). A fost aratat ca efectul ,,pop-in” nu depinde de viteza
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Fig. 17. Dependentele ,,sarcina-adancime” P(h) pentru diferite SA de tip film/substrat la P,,,,=10
mN: a)-Cu/LiF’; b)-Cu/MgO; c)-Cu/Si. Cu cercuri sunt marcate efectele ,,pop-in”

aplicarii sarcinii, ci apare in momentul cand este atinsd valoarea criticd a sarcinii P si descrie
transferul de la deformatia elastica la cea elasto-plasticd, demonstratd prin cercetarea evolutiei
rozetelor dilocationale, daca in acel moment, in aria actiunii indentorului nu existd dislocatii
native.

Prin compararea curbelor P(h) cu structurile dislocationale ale amprentelor detectate pe
suprafata substratului LiF' si MgO, dupa inlaturarea chimica a filmului de Cu, s-a stabilit ca
primul efect ,,pop-in”-1 se manifestd in filmul de Cu, iar al doilea ,,pop-in”-2 apare in momentul
cand in substrat se formeaza primele raze dislocationale datoritd actiunii exterioare.

Pe langa efectele ,,pop-in” enuntate mai sus, monocristalele volumice, precum si SA
cercetate demonstreazd aparitia a inca doud efecte enumerate ,,pop-in”-3 si ,,pop-in”-4. S-a
stabilit ca aceste efecte se formeazad In urma dezvoltdrii continue a structurilor dislocationale atat
in film, cét si in substrat, odatd cu majorarea sarcinii aplicate prin includerea sistemelor noi de
alunecare, aparitia proceselor de translatie-rotatie cauzate de mecanismul dislocational,
transformari de faza, uneori de aparitia fisurilor.
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Caracterul si aspectul curbelor de indentare ,,sarcina-adancime” determina mersul curbelor
de duritate complexa (H,), in functie de tipul substratului si valoarea sarcinii. S-a observat un
aspect nemonoton al curbelor H.(P) si H.(f=h/t) (Figura 18) unde se evidentiaza trei regiuni
specifice: 1) regiunea efectului de scard (ISE), /4,,<(1+2) um; 2) regiunea intermediara, 0,3
pm</,,,,<2,2 um (zona de influentd reciprocd film/substrat); 3) regiunea de saturatie /,,,,>(1+2)

pm (zona de microindentare), care se manifestd in functie de proprietdtile substratului SA.
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Fig. 18. Dependentele H.(f=h/t) ce ne demonstreaza specificul deformarii sistemelor acoperite
Cu/substrat. Liniile rosii reprezintd o aproximatie a cursului datelor experimentale, punctele
negre corespund valorilor duritétii determinate experimental

Rezultatele prezentate servesc drept un argument convingator precum ca atat procesele de
micro-, cat si cele de nanoindentare evolueazd prin formarea diferitor etape structurale de

deformare, datorita participarii consecutive a mecanismelor alternante de deformare: film—zona

de influentd reciproca film/substrat—substrat.

O trasaturd comuna a materialelor volumice cercetate (Cu, LiF, MgO si Si) si a SA de tip
Cu/substrat este prezenta efectului de scard (ISE) in regiunea sarcinilor mici - in zona de
nanoindentare. Contributia decisiva la efectul de scard depinde de urmatorii factori: dimensiunea
medie a grauntelor In probele policristaline, dimensiunea celulelor dislocationale in cristalele
monolite, grosimea filmului al sistemelor acoperite, volumul regiunilor deformate si altele.

In prezent, pentru explicarea naturii fizice a efectului de scara (ISE) cea mai acceptati este
conceptia Gao-Nix, bazatd pe dislocatiile geometric necesare si dislocatiile statistic stocate [14-
18]. Totodata, efectul de scara in realitate poate fi influentat si de alte cauze, cu atat mai mult la
sistemele acoperite de tip ,,film/substrat”, unde exista doud materiale cu proprietati elasto-plastice
diferite. In aceastd ordine de idei, au fost calculate functiile H;sz in baza modelului Gao-Nix
pentru SA cercetate, In scopul stabilirii celor mai probabile motive ale caracterului dependentei
H.(P) st a modului in care evolutioneaza in cazul SA Cu/LiF—Cu/MgO—Cu/Si, urmand a fi

prezentate in Figura 19.
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Fig. 19. Compararea dependentelor H(P) teoretic calculate utilizand teoriile Gao-Nix s1 Durst
(curbe negre) cu dependentele experimentale similare (curbe rosii)

Ca rezultat, cristalele Cu, LiF' si SA Cu/LiF (Figura 19a) ne demonstreaza o corelatie intre
curbele calculate si cele experimentale, cea ce releva cd mecanismul deformarii structurilor date
in mare parte este determinat de activitatea dislocationald, in conformitate cu teoria Gao-Nix.
Pentru cristalele MgO, Si si SA Cu/MgO si Cu/Si (Figurile 19b), 19¢) sunt observate discrepante
evidente sau mai putin evidente. La faza initiala a curbelor diferenta este datoratd participarii
mecanismului dislocational intragranular si intergranular, activarii proceselor de alunecare si
rotirii granulelor filmului de Cu, fapt care duce la translarea materialului spre suprafata,

formandu-se acumuldri de materiale evidentiate in jurul amprentelor (Figura 20).
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Fig. 20. Imaginile nanostructurii suprafetei, profilurile si vederea 3D a amprentelor obtinute cu
ajutorul microscopului de forta atomica (AFM): a), a')-SA-5 Cu/MgO; b),b")-SA-8 Cu/Si

Pe masura majorarii sarcinii (Figurile 19b) si 19¢) se evidentiazd o anumitd corelatie cu
teoria Gao-Nix, dat fiind faptului ca in proces sunt incluse si substraturile, se caracterizeaza prin
mecanisme dislocationale (intersectii, crearea dislocatiilor sedentare, pereti de dislocatii),
dislocational-disclinationale, de transfer de faza, pana si in unele cazuri mecanisme de distrugere.

In realitate decurgerea deformatiei plastice la acest stadiu reprezintd un proces neomogen,

cu multe niveluri care nu pot fi luate totalmente in considerare in teoria Gao-Nix. Teoria data
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presupune doar un proces uniform si omogen. Din aceastd cauza, calculele teoretice in baza
conceptiei Gao-Nix difera de rezultatele experimentale la unele etape de aplicare a sarcinii.

Pe langa proprietatile analizate mai sus, un interes major, din punct de vedere practic, il
reprezinta si parametrii de relaxare (Figura 21), ce caracterizeaza relaxarea elasto-plastica si
restabilirea amprentelor dupa procesele de nanoindentare, de care trebuie sd tinem cont In
tehnologiile litografice ce utilizeazd imprimarea (penetrarea resist-marcajului cu un model la
scara nanometricd), inregistrarea si stocarea informatiilor prin metode de nanoindenare in sisteme
nanomecanice si dispozitive de stocare [19-21].

Din dependentele Figurii 21 se observa aportul substratului in comportarea mecanica a
sistemelor de tip ,.film/substrat” si de grosimea filmului SA. Curbele #,.; sunt apropiate de cele
ale cristalului-substrat, prin aceasta manifestand influenta vizibild a substratului in comportarea

mecanica a sistemelor de tip ,,film/substrat™.
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Fig. 21. Dependentele parametrilor ce caracterizeaza restabilirea adancimii reziduale de sarcina P
a cristalelor volumice utilizate in calitate de substrat si a SA cercetate dupd extragerea completa a
indentorului din mostra; a)-LiF, SA Cu/LiF; b)-MgO, SA Cu/MgO; c)-Si, SA Cu/Si

Un alt parametru, numit ,indice al plasticitatii” (H/E), ce are o valoare mare pentru
aprecierea rezistentel materialelor la uzurd: cu cat mai mare este valoarea parametrului 7/E, cu
atat mai naltd este rezistenta la uzurd. Din dependentele indicelui plasticitatii H/E de valoarea
sarcinii P, (Figura 22) se formeaza un tablou caracteristic fiecdrui tip de SA, si anume:
sistemele create in baza materialelor moi, plastice devin materiale cu valori mai inalte ale
indicelui plasticitatii H/E, comparativ cu proprietatile materialelor volumice utilizate in calitate

de film si substrat.
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Fig. 22. Curbele tipice care reflecta variatiile indicelui plasticitatii H/E de valoarea sarcinii Py, la
indentare dinamica in intervalul (5+900) mN pentru toate SA: a)-Cu/LiF, b)-Cu/MgO, c)- Cu/Si si
cristalele monolite. Curbele respective caracterizeaza: 1 — policristalul Cu; 2 — monocristalele
LiF, MgO sau Si; 3 — Cu/substrat, t,=85 nm; 4 — Cu/substrat, £,=470 nm; 5 — Cu/substrat, 1:=1000
nm

Totodatd, sistemele create in baza combinatiei ,,film-moale/substrat-dur” cedeaza
substratului dur la valorile indicelui plasticitdtii, insa sunt superioare filmului, reprezentand prin

sine un material nou, cu duritate mai inaltd decat la Cu, datorita aportului substratului.

CONCLUZII GENERALE SI RECOMANDARI

Concluzii generale asupra rezultatelor obtinute.

In aceasta lucrare pentru prima dati s-a cercetat o problema dificild si de mare importanta,
de a determina experimental la nivel dislocational, mecanismul deformarii sistemelor acoperite
(SA) de tip film/substrat la nanomicroindentare s1 de a dezvalui regularitatile elasto-plastice
generale si specifice caracteristice procesului de indentare a SA de tip film/substrat.

Drept consecinta a cercetdrilor efectuate in acest scop, mai jos sunt prezentate principalele
rezultate, concluzii si recomandari:

1. Au fost mdsurati si cercetati principalii parametri mecanici ai SA Cu/LiF’, Cu/MgO, Cu/Si
(modulul Young, duritatea, efectul ISE (Indentation Size Effect), parametrii elasto-plastici si
de relaxare, indicele plasticitatii, structurile dislocationale create in zona amprentei in
substrat) la actiunea sarcinii concentrate in functie de mai mulfi factori, precum sunt: tipul
SA ,moale-pe-moale” (,;soft-on-soft”) (Cu/LiF) si ,moale-pe-dur” (,,soft-on-hard”)
(Cu/MgO, Cu/Si)), tipul legaturii chimice a substratului (ionica (LiF), iono-covalenta (MgO),
covalentd (Si)), mobilitatea dislocationala in substrat (inalta (LiF’), medie (MgO), joasa (Si)),
grosimea filmului, valoarea sarcinii aplicate. [1-5]

2. Pentru toate sistemele acoperite de tip film/substrat s-a constatat ca parametrii mecanici sunt
sensibili atat la factori interni (microstructura, rugozitatea, grosimea filmului), cat si la cei

externi (valoarea sarcinii aplicate). O tendinta de stabilizare a valorilor H la marirea sarcinii
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(P) si, respectiv, a adancimii amprentelor (/#) se observa la SA Cu/LiF, se micsoreaza la

Cu/MgO si aproape nu are loc la Cu/Si. [1-6]

O particularitate comuna tuturor materialelor studiate, si anume, aparitia efectului de salturi

(,,pop-in”) a fost marcatad pe curbele de nanomicroindentare dinamica P(%). Pentru prima data

au fost identificate patru tipuri de salturi (,,pop-in’) la SA, si s-a stabilit ca formarea lor este

cauzata de diferite mecanisme de deformare plastica si anume:

» ,pop-in”-1 apare la etapele initiale de penetrare a indentorului, ca o manifestare a
nucledrii omogene a buclelor dislocationale de alunecare in interiorul filmului;

» ,pop-in”-2 apare pe curbele P(h) la momentul cand pe suprafata substratului se formeaza
primele raze dislocationale ale amprentelor;

» ,pop-in”-3 si ,pop-in”-4 se formeazd ca rezultat al dezvoltarii de mai departe a
structurilor dislocationale atat in film, cét si In substrat odata cu marirea sarcinii aplicate
prin includerea sistemelor noi de alunecare, aparifia proceselor de translare-rotatie
cauzate de mecanismul disclinational, transformari de faza, iar uneori si crearea fisurilor.

Un rezultat important este explicatia efectul de scara la indentare a sistemelor acoperite
film/substrat. S-a relevat cd in procesul nanoindentdrii SA se realizeaza activ diferite
mecanisme: pe de o parte functioneazd mecanismul dislocational determinat de teoria Gao-
Nix, pe de alta parte, mecanismele intra- si intergranulare, cum sunt: alunecare dislocagionala
intragranulara, alunecare intergranulard dislocational-difuzionald i migratia limitelor
granulei. [18]
S-a estimat domeniul de aplicare a teoriei dislocationale Gao-Nix la deformarea cristalelor
(LiF, MgO, Si) si SA de tip ,MM” s1,,MD”, si a fost apreciatd influenta grosimii filmului Cu
asupra deviatiei de la teoria Gao-Nix. Sa demonstrat ca teoria Gao-Nix este potrivitd pentru
indentarea cristalelor cu viteze mari de dislocatii si in SA tipul ,MM,, cu grosimea
nanometrica a filmului. Abaterea de la teoria Gao-Nix este atat mai puternica, cu cat este mai
micd viteza de deplasare a dislocatiilor in cristalele substrat si mai mare grosimea filmului
nanocristalin.

La cercetarea modificarii duritatii complexe (H.) a SA in functie de grosimea filmului s-a

observat cd pentru filmele cu grosimea #; = 85 nm valorile H, pe intreg interval de valori ale

sarcini P.=(2 + 900) mN sunt apropiate de valorile duritatii monocristalelor LiF, MgO si Si,
utilizate ca substraturi ale structurilor studiate, iar marirea grosimii filmului (¢, = 470 nm si #;
= 1000 nm) conduce la micsorarea valorii duritatii complexe, fapt care se datoreaza cresterii

aportului filmului (He, < Hyir; Hugo; Hsi). [1-12]
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10.

1.

In urma cercetirii efectelor ,,pop-in” evidentiate pe curbele ,.sarcind-adancime” P(%) in
combinatie cu studiul structurii fine din jurul amprentelor, pentru prima data experimental, la
nivel dislocational a fost dezvaluit momentul tranzitiei deformatiei plastice din film in
substrat In timpul madririi sarcinii. S-a stabilit, cd influenta substratului se manifestd la o
adancime relativa mai mica (f = h/t = 0,3) pentru structurile ,,moale-pe-moale” comparativ
cu structurile ,,moale-pe-dur” (f = 0,5; 1,5), (h — adancimea amprentei).

Din analiza dependentelor H/E(P) se face observata variabilitatea indicelui plasticitatii pentru
SA de tip MM;, MDj. si MD: structurile ,,moale-pe-moale” devin materiale cu valori mai
inalte ale H/E comparativ cu proprietdfile cuprului si substratului; la randul sau, structurile
create in baza combinatiei ,,moale-pe-dur” cedeaza substratului dur la valorile H/E, Insa sunt
superioare cuprului, materialului de baza al filmului. [12]

S-au obtinut date noi privind interactiunea film/substrat si s-au stabilit criteriile pentru
aceastd interactiune. A fost confirmata schema procesului de indentare a structurilor
acoperite de tip film/substrat. Au fost elucidate 3 faze de deformare plasticd in sistemul
film/substrat la nano-microindentare:

I- (f=0,1+0,5), deformatia plasticd se distribuie preponderent in peliculd, iar in substrat pot

f1 generate numai deformatii elastice;

2- (f =0,5+1,0), deformatia are loc in film si in zona de influentd reciproca film—substrat;
3-(f >1,0-10,0), deformatia plasticd patrunde in mare parte in volumul substratului,

cuprinzand toate cele trei regiuni ale sistemului (film—zona de influentd reciproca—
substrat), devenind tot mai complexd pe masura cresterii sarcinii.

Gratie cercetarii evolutiei structurilor dislocationale din jurul amprentelor pe suprafata
substratului in functie de P, 4 si ¢, a fost stabilit mecanismul de deformare a SA.

S-a constatat o regularitate comuna, caracteristica tuturor sistemelor acoperite de tip
film/substrat: duritatea complexa a sistemelor acoperite (SA) este un parametru mecanic
complicat, compus din duritatea filmului si a substratului, aportul carora treptat se modifica
in dependentd de valoarea sarcinii aplicate. Intr-un interval larg de sarcini care formeazi
valori f= h/t = (0,1+100) sa disting trei zone principale ale duritatii complexe:

» p1<(0,1+0,5) — zona de duritate a filmului, practic libera de influenta substratului;

» f3>(50+100) — zona de duritate a substratului, practic libera de influenta filmului,

» [ < B2 < p3; — zona de duritate intermediara, in care aportul filmului scade de la
~100% pana la =0%, iar aportul substratului simultan creste de la =0% pana

~100%.
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Dimensiunea concretd a acestei zone depinde de mai multi factori interni si externi dintre
care principalii sunt: tipul SA film/substrat (moale-pe-moale, moale-pe-dur, etc.), tipul legaturii
chimice a substratului (material ionic, iono-covalent, covalent, metalic, amorf, etc.), mobilitatea
dislocationala in substrat, duritatea H si indicele plasticitatii H/E a materialelor din care este
confectionat SA, grosimea filmului ¢, valoarea sarcinii aplicate P, si alfii).

Problema stiintificd importanta solutionati. Determinarea mecanismelor de interactiune

ale sistemelor de tip ,,film/substrat”, ,,moale-pe-moale” si ,,moale-pe-dur”, la actiunea sarcinii
concentrate si dezvaluirea momentului de tranzitie a deformarii plastice din film in substrat in
timpul cresterii sarcinii este de o importantd fundamentald atit pentru fizica plasticitatii si
durabilitatii, cat si pentru stiinfele materialelor in general.

Avantajele si valoarea rezultatelor obtinute:

e Pentru prima data a fost aplicatd o metodd noua de cercetare a sistemelor acoperite prin
tratament chimic selectiv pentru detectarea structurilor dislocationale in substraturile MM; si
MD;,, care in combinatie cu microscopia opticd si microscopia de fortd atomicad a facut posibila
identificarea mecanismelor extrem de complicate de interactiune a filmelor de diferite grosimi cu
substrat la actiunea sarcinii concentrate. Metoda propusa are o valoare practica importanta, fiind
aplicabila unui grup impunator de structuri noi la descifrarea particularititilor procesului de
indentare.

e Determinarea mecanismului de deformare la nivel dislocational al SA ,.film/substrat”
(moale-pe-moale si moale-pe-dur) si dezvaluirea regularitatilor elasto-plastice generale si
specifice la nanomicroindentare, au o valoare fundamentald pretioasa pentru stiinta materialelor,
si in special, pentru fizica plasticitatii si durabilitétii.

e Datele experimentale si teoretice acumulate vor extinde cunostintele despre specificul
deformarii materialelor cu dimensiuni reduse intr-o interactiune complexd: film subtire
submicronic/zona de tranzitie/substrat. Rezultatele obtinute vor contribui si la elucidarea unor
serii de probleme, cum ar fi transferul de masa de sub zona amprentei, semnificatia fizica a
dependentelor ,,sarcina-adancime”, ,,sarcina-duritate” pentru structurile de tip ,,film/substrat™.

e Rezultatele cercetarilor comportamentului mecanic al structurilor studiate au o importanta
aplicativa mare, deoarece pot sa contribuie la optimizarea proceselor tehnologice de fabricare a
nanocompozitelor noi cu proprietati performante, necesare in industria contemporana.

Recomandari:

v’ Rezultatele obtinute in teza au demonstrat ¢ proprietatile mecanice ale sistemelor MM si

MD depind de mai multi factori interni i1 externi, iar modificarea cel putin a unuia dintre ei
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conduce la crearea de materiale noi cu proprietati unice, specifice. Cunoasterea influientei acestor
factori permite de a gestiona proprietdtile mecanice si face posibila crearea structurilor si
materialelor noi cu proprietati predeterminate, aplicate in industrie.

v’ Valoarea parametrului H/E (indicele de plasticitate) determinat prin metoda de indentare
dinamica descrie comportamentul materialului in urma aplicarii sarcinii mecanice externe si
poate servi drept indicator de rezistentd la uzurd a diferitor materiale, si in special, a sistemelor

acoperite film/substrat cu dimensiuni nanometrice i submicronice ale filmului.

Autorul aduce multumiri conducatorului stiintific, dnei Daria Grabco, profesor, doctor
habilitat in stiinte fizico-matematice, pentru sprijinul, indrumarea §i ajutorul acordat pe
parcursul intregii perioade de cercetare si elaborare a tezei de doctor. De asemenea, adreseaza
multumiri colaboratorilor Centrului National de Stiinte ale Materialelor al UTM pentru ajutorul
acordat la cercetarile efectuate cu microscopul de forta atomica (AFM), dnei dr. Lidia Ghimpu,
colaborator la IIEN ASM, pentru lucrari de pulverizare magnetron si obtinerea sistemelor
acoperite §i, nu in ultimul rand, dnei dr. Galina Volodina, colaborator IFA al ASM, pentru

cercetarea compozitiei de faza a sistemelor acoperite.
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ADNOTARE
la teza ,,Specificul deformarii plastice a structurilor de tip film/substrat la
nanomicroindentare dinamica”, prezentatd de Constantin Pirtac, pentru obtinerea gradului de
doctor 1n stiinte fizice. Teza a fost perfectata la Institutul de Fizica Aplicata al Academiei de
Stiinte a Moldovei 1n anul 2008-2017.

Structura tezei: teza este scrisd in limba romand si constd din introducere, 5 capitole,
concluzii, 203 titluri bibliografice, 122 de pagini text de baza, 89 de desene si 6 tabele. Rezultatele
obtinute sunt publicate in 18 lucrari stiintifice, dintre care 3 articole 1n reviste internationale si 2 in
reviste nationale, Cat. A, 4 articole 1n culegeri internationale, 9 rezumate la conferinte internationale.

Cuvinte-cheie: sisteme acoperite (SA), pulverizare magnetron, nanomicroindentare dinamica,
duritatea filmului si duritatea complexa a sistemelor acoperite, modulul Young, pop-in efect, pop-out
efect, efect de scara, rozete dislocationale.

Domeniul de studiu al tezei: fizica plasticitatii si durabilitatii. Proprietdtile mecanice ale
materialelor. Fizica starii solide - 133.04.

Scopul: Evidentierea mecanismelor extrem de complicate de interactiune ale filmelor de
diferite grosimi cu substrat la actiunea sarcinii concentrate, $i anume la nanomicroindentare, care
fac parte din cele mai importante probleme contemporane in stiinta materialelor — aprofundarea
cunostintelor in fizica proceselor de deformare a materialelor nanocristaline si celor cu
dimensiuni limitate.

Obiectivele: cercetarea SA de tip ,film-moale/substrat-moale” (MM) — structura Cu/LiF si
,»film-moale/substrat-dur”’(MD) — Cu/MgO si Cu/Si obtinute prin metoda de pulverizare magnetron cu
diferite grosimi: nanometrice (#,=85 nm), submicronice (£,=470 nm) si micrometrice (#;=1000 nm);
analiza dependentelor ,,sarcind-adancime” P(h), ,,duritate-sarcind” H(P), ,,modulul Young-sarcind”
E(P); vizualizarea rozetelor dislocationale ale amprentelor pe substratul SA de tip Cu/substrat pentru
a evidentia feedbackul substratului asupra paramterilor mecanici principali;

Noutatea si originalitatea stiintifica: in premierd au fost evidentiate structurile dislocationale
in substraturile SA Cu/LiF si Cu/MgO si s-a cercetat aportul substratului asupra paramterilor mecanici
principali in dependentd de valoarea sarcinii si de grosimea filmului. Au fost stabilite trei etape ale
procesului de deformare a SA ”Cu/substrat”: 1. pentru f=h/t<0,5 — deformtia plastica este concentrata
nemijlocit in volumul filmului, in substrat se manifesta doar deformtie elastica; 2. cand 0,5<6~1,0 —
deformtia se manifestd In film si in zona de influentd reciproca film-substrat, generdnd deformatii
plastice in substrat; 3. pentru f>1,0 — deformarea plasticd se extinde 1n substrat, cuprinzand toate
etapele tipice ale sistemului: film — zona de influenta reciproca — substrat.

Problema stiintificd importanta solutionata si semnificatia teoretica: au fost obtinute dovezi
directe la nivel dislocational cu privire la fizica procesului de indentare a SA de tip film/substrat. A
fost cercetat feedbackul substratului in procesul de deformare a SA la aplicarea sarcinii externe si
identificatd evolutia acestui proces in functie de valoarea sarcinii.

Valoarea aplicativa a lucrarii: Din cercetarea evolutiei structurilor dislocationale din jurul
amprentelor de pe suprafata substratului in functie de P, / si ¢, a fost stabilit mecanismul de deformare
a SA. S-a constatat o regularitate comuna, caracteristica tuturor sistemelor acoperite de tip
,»film/substrat”: duritatea complexd a SA este un parametru mecanic, compus din duritatea filmului si
a substratului, aportul carora treptat se modificd in dependentd de valoarea sarcinii aplicate. Din
dependentele indicelui plasticitatii de sarcina P, H/E(P), a SA de tip Cu/substrat s-a demonstrat, ca
structurile ,,film-moale/substrat-moale” devin materiale cu valori mai inalte ale H/E comparativ cu
indicele plasticitatii a cuprului si substratului, la rdndul sau, structurile create in baza combinatiei
,»film-moale/substrat-dur” cedeaza substratului dur la valorile H/E, insa sunt superioare policristalului
de Cu.

Implementarea rezultatelor stiintifice: Rezultatele stiintifice au fost implementate partial in
procesul instructiv-educativ la Universitatea Tehnicd a Moldovei, Universitatea ASM si In
Laboratorul PMM ,,Iulia Boiarskaia” al IFA ASM. A fost obtinut act de implementare.
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AHHOTANOUA
muccepranyuu «Cnennguka miacTuyeckou qedopmManum CTpyKTyp THIA IJIEHKA/TO/-
JIOKKA NPU JTMHAMHMYeCKOM HAaHOMUKpouHAeHTHpoBaHuW» IIbipuaka Koncranruna, couc-
KaTess Ha CTeleHb JOKTopa pusnueckux Hayk. Pabora BeinosnHeHa B MHCTUTYTE IpUKIIaHOM
¢usuku Axanemuu Hayk Monnossl, r. Kumusnes, 2008-2017.

CTpykTypa amccepranuMu: paboTa HamwcaHa Ha PYMBIHCOM SI3bIKE U COCTOUT U3
BBe/EHUA, 5 riaB, oOmKX BBIBOJOB U Oubnuorpadpuu (203 HammeHoBaHus)). OCHOBHON TEKCT
u3noxkeH Ha 122 crpanunax, coaepxutr 89 c¢uryp m 6 Tabmuu. Pesynbrarel HayuHOU
NesITeNIbHOCTH OMyOnukoBaHbl B 18 paborax, u3 HMX 3 cTaTbu B MEXAYHapOIHBIX U 2 B
HAIlMOHAJIbHBIX KypHaJlax Kareropuu A, 4 cTaTbl B MEXJIyHapOJIHBIX COOpHUKaX U 9 TE3UCOB
MEXAYHApOAHBIX KOH(EpPEHIUIL.

KiroueBble cioBa: CTpyKTypbl THIA IUIEHKA/TIOJUI0KKA, MarHeTpOHHOE pacIblICHUE,
JUHAMHYECKOE WHIEHTUPOBaHHWE, TBEPAOCTh IUIEHKM M IuiaHapHblx cTpykTyp (IIC), momyns
Onra, «pop-in» addexT, «pop-out» rddext, macmrabHbIi 3 HEKT, TMCTOKAIUOHHBIE PO3ETKH.

Obaactb uccaenoBanus: Ousuka MIACTUYHOCTH U MPOYHOCTH. MeXaHMYEeCKUEe CBOMCTBA
MatepuanoB. Puzuka TBepaoro tena -133.04.

Ieab: nocBsmieHa BBIICHEHUIO MEXaHW3Ma B3aWMOJECHCTBUS IUIEHOK Pa3HOM TOJIIIMHBI C
MOJJIOKKOW IMPU HAHOMUKPOWHJIEHTUPOBAHUHU, YTO MPEACTABISIET COOOW OJHY M3 Ba)KHBIX
npo0ieM COBPEMEHHOTO MAaTepUANIOBEJCHHUS — YIIyOJeHHe MOHUMaHus (U3UKH IPOLIECCOB
nepopMUPOBaHUSI HAHOKPUCTAJUIMYECKUX U PA3MEPHO-OrPAHUYEHHBIX MATEPUAIIOB.

3agaun padoTHI: NIPOBECTH METOJIOM JAWUHAMUYECKOTO HWHACHTUPOBAHHUU B LIMPOKOM
TUanazoHe Harpy3ok P,,,=(2+900) MH neransHbIe HCCIeIOBaHMS MEXaHUUYECKUX CBOMCTB U CITe-
uupuku aepopMUpOBaHUS HAa TUCIOKALlOHHOM YpoBHe KpuctawoB LiF, MgO wn Si — mare-
PHAJIOB-NIOVIONKEK JUISl M3TOTOBJIEHUS METOJOM MAarHETPOHHOIO paCHbUICHHs] CTPYKTYp THIIA
MM (Cu/LIF) u MT (Cu/MgO, Cu/Si), B 3aBucUMOCTH OT ¢ tiieHKHU (t=85, 470, 1000 HM) U Pyy4y.

HoBu3Ha M OPUIMHAJIBHOCTb: BIIEPBbIE ObUIM BBISBIICHBI JUCIOKAIIMOHHBIE PO3ETKU B
nomioxke [IC Cu/LiF u Cu/MgQO, noxa3siBaroiiue MOMEHT Hadaya oopatHoi cBs3u (feedback)
MOJJIOKKM HpU HUHACHTUPOBAHUM M HUIACHTU(PUIMpPOBAHA 3aBUCHUMOCTh OT BEJIWYHHBI
MPUJIOKEHHOM Harpy3ku. bbuin yCcTaHOBIIEHBI TPU OCHOBHBIX 3Tana B npouece nepopmanuu 11C
«Cu/mognoxkan: 1. p=h/t<0,5 — muactuueckass nedopmanusi KOHLEHTPUPYIOTCS HENOCpel-
CTBEHHO B 00beMe IUUIEHKH, B MOJIOKKE reHepUpyeTcs JUIb yrnpyras aepopmanus; 2. 0,5<~=1,0
— negopmanusi MPOUCXOIUT B IJIEHKE U B 30HE B3aMMHOI'O BIIMSIHUS «IUIEHKA-IIOJJIOKKA», YTO
COmpoBOXIaeTCs Aepopmanueit B moainoxke; 3. f>1,0 — oOmupHas ruractudeckas aepopmarnus B
MO/JIOKKE, BKJIIOYAIOLIAsl BCE 30HbI CUCTEMBbI: IUIEHKa—30HAa B3aUMHOTO BJIMSHUS—TIOIIOKKA.

OcHoBHasi Hay4YHasi NMpo0JieMa, pelieHHasd B JAUCCePTAlMU: ObUIM IOJIyYEHBI MPSIMbIE
J0Ka3aTelbCcTBA  HA  JUCIIOKALIOHHOM  YPOBHE  OTHOCUTENBbHO  (DU3MKUM  IMPOLIECCOB
nepopmupoanust [1C Tuna miuenka/moanoxka. beiia uccienoBana OTBeTHas PEaKIUs MOI0KKN
B npouecce aeopmanuu [1C npu npuiokeHun BHEIIHEW Harpy3KU U BBISIBJICHA SBOJIIOIHS 3TOTO
rpolecca B 3aBUCHMOCTH OT BEJINYMHBI HArPYy3KH.

IIpakTHyeckass 3HAYUMOCTb PadOTHI: MMyTeM H3YyYEHUS 3BOJIOLUU JUCIOKAIIMOHHBIX
CTPYKTYp BOKPYI' OTIEYAaTKOB Ha IIOBEPXHOCTH IIOJUIOKKH, OBUT YCTAHOBJIIEH MEXaHU3M
nedopmaruu KC B 3aBucumoct ot P, & u t. beuta oOHapykeHa 0011asi 3aKOHOMEPHOCTD IS
Bcex KC: tBeprocts KC siBisieTcss MEXaHUYECKUM NTapaMeTPOM, COCTOSIIMM U3 TBEPAOCTH IUICH-
KU U MOJUI0KKH, BKJIaJl KOTOPBIX [TOCTENEHHO U3MEHSETCS] B 3aBUCUMOCTU OT BEJIMYUHBI IIPUJIO-
KEHHOW Harpy3ku. bbuio mokaszaHo, uyto cTpykTypbl MM cTaHOBSITCS MaTepuanamu ¢ 0oJiee Bbl-
COKMMHU 3HaueHussMu H/E 1o cpaBHeHMIO ¢ H/E Meau U MOJI0XKKH, B CBOIO OYEPE/Ib, CTPYKTYPHI
Ha ocHoBe MT marot 6omnee auskue H/E, yeM moayioxka, HO npeBocxoaiat H/E menu.

BHenpeHue HAyYHBIX pe3y/JbTAaTOB: HAYUYHbIE PE3YJbTAaThl ObLIM YACTUYHO PEAIN30BaHbI
B yueOHO-BOCIIUTATENBLHOM Ipoliecce B TexHuueckoM YHuBepcutere MoiioBbl, Y HUBEPCUTETE
AHM u Jla6opatopunt MCM um.«tO.C. bosipckoit» UTID AHM. Bput nostyueH akT peanu3anuu.
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SUMMARY
of the thesis “Specificity of plastic deformation of film/substrate coated systems at dynamic
nanomicroindentation”, presented by Constantin Pyrtsac for obtaining the degree of Doctor of
Sciences in Physics. The thesis has been prepared at the Institute of Applied Physics of the Academy
of Sciences of Moldova in 2008-2017.

Thesis structure: the thesis is written in Romanian and consists of the Introduction, 5 chapters,
general conclusions and bibliography (203 references), 122 pages on the main body text, 89 figures
and 6 tables. The obtained results were published in 18 scientific papers, including 3 articles in
international journals and 2 articles in national journals, category A, 4 articles in proceedings and 9
publications at international conferences.

Keywords: coated systems, magnetron sputtering, mechanical properties, nano-
microindentation, film hardness and complex hardness of coated structures, Young’s modulus, ,,pop-
in” effect, ,,pop-out”, effect indentation size effects (ISE), dislocation rosettes.

Field of study of the thesis: physics of strength and plasticity, mechanical properties of
materials. Physics of solid state - 133.04

Aim of the work: is devoted to elucidating the mechanism of interaction of the different
thicknesses films with a substrate under nanomicroindentation, which is one of the important
problems of modern materials science - deepening the understanding of the physics of deformation
processes of nanocrystalline and dimensionally-limited materials.

Objectives: to conduct detailed studies of the mechanical properties and specific features of the
deformation at the dislocational level, in dependence on the film thikness (t = 85, 470, 1000 nm) and
the P, value, of the coated systems (CS) of the type MM (Cu/LIF) and MT (Cu/MgO, Cu/Si),
obtained by the magnetron sputtering, and of the LiF, MgO, Si crystals, the substrates for CS.

Scientific novelty and originality: for the first time, dislocation rosettes in the substrate of
Cu/LiF and Cu/MgO coated systems were revealed, showing the moment of the feedback start of the
substrate during indentation, and the dependence on the magnitude of the applied load was identified.
Three main stages in the deformation process of the ,,Cu/substrate” coated system were established: 1.
p=h/t<0,5 (h is penetration depth of the imprint, ¢ is film thickness) — plastic deformation is
concentrated directly in the film volume, only elastic deformation is generated in the substrate; 2.
0,5<6=1,0 — deformation takes place in the film and in the film-substrate reciprocal influence zone,
which is accompanied by plastic deformation in the substrate; 3. f>1,0 — extensive plastic
deformation in the substrate, usually including all zones of the system: film — zone of reciprocal
influence — substrate.

Solved scientific problem and the theoretical significance: direct evidence at the dislocation
level has been obtained regarding the physics of the deformation process of a film/substrate CS.
Substrate feedback was investigated in the process of the CS deformation under application of the
external load. It has been identified the evolution of this process in dependence on the load value.

Applicative value of the thesis: by study of the evolution of dislocation structures around the
indentations on the substrate surface, the deformation mechanism of the CS was established in
dependence on P, & and ¢t. A common regularity was found for all film/substrate coated systems: the
CS hardness is a mechanical parameter, composed of film and substrate hardness, the contribution of
which gradually changes depending on the value of applied load. It has been demonstrated that the
,,soft-film/soft-substrate” structures become materials with higher H/E values compared to the copper
and substrate plasticity index, in turn, the structures created on the basis of the ,,soft-film/hard-
substrate” combination give the lower H/E values then the substrate, but are superior to the H/E value
of polycrystalline Cu.

Implementation of scientific results: The scientific results were partially implemented in the
instructive-educational process at the Technical University of Moldova, University ASM and
Laboratory MPM ,,Iulia Boiarskaia” of [APh ASM. An implementation document was obtained.
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