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ABSTRAKT

Diplomova prace na téma Vlastnosti povlaka feznych nastroju ze slinutého karbidu je roz-
délena do dvou Casti. Prvni ¢ast se zabyva teoretickym popisem metod nanaseni povlak,
rozborem soucasnych pouzivanych povlaku, jejich vlastnostmi a popisem metod, kterymi
se jednotlivé vlastnosti analyzuji. Druhd ¢ast je prakticka, zamétena na zkouseni povlakl
a analyzu hodnot ziskanych z experimentt. Cilem diplomové prace je poté porovnat vlast-
nosti jednotlivych zkouSenych povlaki.

Kli¢ova slova

Fyzikalni napatovani, PVD povlaky, tloustka, abraze, adheze, tvrdost, kluzné¢ vlastnosti,
oxidace

ABSTRACT

Diploma thesis is divided into two parts. The first part is focused on theoretical description
of coating methods, on currently used coatings, their properties and it is also focused on
description of methods, which are used for analyzing each property. The second part fo-
cuses on testing of coatings and analyzing of the values obtained from experiments. The
aim of this thesis is then to compare the properties of the tested coatings.

Keywords

Physical vapour deposition, PVD coatings, thickness, abrasion, adhesion, hardness, sliding
properties, oxidation
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UvVOD

V dnesni dobé¢, v disledku zvysujicich se narokli na kvalitu produktii a na rychlost vyvoje
novych technologii Si I obrabéci proces zada dalSich zlepSeni. Jednu z hlavnich roli
V procesu zlepSovani budou hrat fezné materialy, které jiz dokazi do zna¢né miry fezny
proces zefektivnit. V tivahu se v8ak musi brat jak material nastroje, geometrie nastroje, tak
1 fezné podminky. Mezi fezné materidly se fadi napt. rychlofezna ocel, cermety, fezna ke-
ramika, super tvrdé fezné materialy nebo slinuty karbid, ktery je soucasti praktické casti
této prace. Slinuty karbid ve formé vymeénitelnych btitovych desticek (VBD) je mechanic-
ky upnut do nozového drzéku, frézy ¢i vrtaku a jeho vyroba vychézi z praskové metalurgie.
V soucasnosti je slinuty karbid vyuzivan az z 80 % procent pro vyrobu veskerych VBD.
Nicméné¢, samotné fezné materidly by bez naneseni povlaki nestacily vétsin€ aplikaci.

Povlakované slinuté karbidy kombinuji dobré vlastnosti substratu a povlaku, jehoz ucelem
je zlepsit fezné vlastnosti VBD a chranit ji pted opotfebenim. V dobé¢, kdy je nabidka po-
vlakd na trhu bohata, je duilezité spravné zvolit a aplikovat takovy povlak, ktery bude op-
timalni pro pozadovanou funkci néstroje, od soustruzeni, frézovani, vrtani, az po nanaSeni
na tvareci nastroje. Povlaky mohou byt naneseny bud’ chemickym nebo fyzikalnim napa-
fovanim. Cilem této diplomové prace bude charakterizovat zakladni vlastnosti ¢tyf riznych
povlakl nanesenych na vzorky metodou fyzikalniho napatfovani. Pomoci ptislusnych me-
tod urcit tloustku, tvrdost, kluznost, adhezi jednotlivych povlakl a také jejich odolnost
vici oxidaci a abrazi. Ziskané vysledky pak kriticky zhodnotit.
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1 ROZBOR METODY PVD POVLAKOVANI

vvvvvv

tému. Metoda PVD (physical vapour deposition) se datuje na zacatek 80. let
20. stoleti, je ekologicka, nepracuje s zadnym toxickym nebo nebezpecnym prvkem. Po-
vlakované nastroje (obr. 1) maji vyssi vykon a poskytuji vétsi zivotnost nez nastroje nepo-
vlakované.!

Obr. 1 Ukazka povlakovanych b¥itovych destiek.

1.1 Princip PVD povlakovani

Metoda PVD je proces nanaseni povlaku, ve kterém je materidl odpafovan z pevného
nebo tekutého zdroje ve formé atomii nebo molekul. Odpareny material je poté pienesen
ve formé par pies vakuum nebo nizkotlaké plynné (popt. plazmové) prostiedi na podklad,
kde kondenzuje. V nanasecim procesu se slou¢enina formuje diky reakci nanasené¢ho mate-
ridlu s okolnim plynnym prostfedim, napf. s argonem nebo dusikem. Povlaky vznikaji
pii tlaku 0,1 — 10 Pa ve vakuové komote, do niz je vpoustén pracovni plyn. Existuje také
tzv. kvazi — reaktivni nanaseni, coz je nanaSeni vrstev sloucenin, kde nedostatek tékavej-
Sich nebo reaktivnich prvkll béhem pienosu a kondenzacniho procesu je kompenzovan
parcialnim tlakem reaktivniho plynu v nanasecim prostiedi.!

Bézné jsou PVD procesy pouzivany k nandSeni tloustek v rozmezi jednotek aZz tisicli na-
nometri a lze tyto procesy pouzit i pro nanaseni nékolikavrstvych povlakt. PVD metoda
umoziuje povlakovat jak ploché tvary, tak i sloZitéjSi geometrie. Rychlost povlakovani
se pohybuije okolo 1 — 10 nm za sekundu.t

Pfed nanesenim samotného povlaku se musi povrch ocistit a odmastit. Dale musi vzorky
pfed nanaenim projit vakuovou komorou a nasledné se zahfeji na pozadovanou teplotu.™*
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1.2 Typy PVD povlakovani

Mezi hlavni metody PVD povlakovani patfi vakuové napatrovani, naprasovani, obloukové
odpafovani a iontové platovani. Schematicka zobrazeni principt metod jsou zobrazena

na obr. 2.1
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Obr. 2 Metody PVD: Vakuové napafovani (a), naprasovani (b) a (¢), naprasSovani ve vakuu (d),
Iontové platovani s tepelnym zdrojem odpatrovani (e), lontové platovani s naprasovacim zdrojem
(f), Tontové platovani se zdrojem obloukového odpatovani (g).!
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1.2.1 Vakuové naparovani

Vakuové napatrovani je metoda, kterd slouzi k odpafovani materidlu z tepelného odpatrova-
ciho zdroje a k naneseni tohoto materialu na povlakovany podklad. V prostoru mezi tepel-
nym zdrojem a podkladem dochazi k malym nebo viibec zadnym srazkdm odpaiené¢ho ma-
terialu s molekulami plynu. Vakuové prostiedi je schopné redukovat plynné znecisténi
V nandsecim systému na nizkou uroven. Tlaky pii vakuovém napatrovani obycejné dosahuji
10— 10 Pa, v zavislosti na pipustném stupni plynného zneéisténi.!

Vakuové napafovani se obecné provadi pomoci zdroje tepelného zareni, jako napf.
wolframové civky nebo vysoce energetického elektronového laseru. Podklad je pfipevnén
ve znacné vzdalenosti od zdroje napafovani, aby se zmirnilo ptisobeni tepla na podklad.
Schéma metody je zobrazeno na obr. 3.

Vakuové napafovani se pouziva pro tvorbu zrcadlovych, dekorativnich, elektricky vodi-
vych, korozné odolnych povlaki a povlaki, které jsou odolné proti opotiebeni.t

Podklad

Nanasdeni tenkého povlaku

Odpafeny material

Zdrojovv material

Odparovac

—l Ohfivaé
1\\
Vakuova komora

Obr. 3 Schéma vakuového napatovani.*

1.2.2 Naprasovani

NapraSovani je proces nanaseni ¢astic odpafenych z povrchu nanaseného materialu (terce)
na podklad, pomoci fyzikalniho napraSovaciho procesu. NapraSovani je neteplotni proces
odpafovani. Povrchové atomy nanaSeného materidlu jsou vypuzeny z pevného povrchu
pomoci kinetické energie &astice, kterou je obvykle plynny iont urychleny plazmatem.*
Naprasovaci zdroje mohou byt ¢astice, smési nebo slouceniny. Materidl je z ter€e odpato-
van ve velkém mnozstvi. Naprasovaci terCe jsou zdrojem odpatovani s velkou zivotnosti,
které mohou byt upevnény tak, aby odpafovaly v jakémkoli sméru. Obecné je vzdalenost
zdroje od podkladu kratsi nez u vakuového napafovani.*
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Naprasovani mize byt provadéno energetickym iontovym nastielovanim z pevného po-
vrchu ve vakuu, za pouziti iontového déla nebo nizkotlakého plazmatu, kde naprasované
Castice ¢eli malé nebo zadné plynné kolizi v prostoru mezi ter¢em a podkladem. NapraSo-
vani se provadi také za vysokého tlaku plazmatu, kde energetické Castice naprasované ne-
bo odrazené od naprasovaciho terce jsou nahtaty kolizemi s plynnou fazi ptedtim, nez do-
sahnou povrchu podkladu. Schéma metody je zobrazeno na obr. 4!

NapraSovani je Siroce pouzivano na nanaSeni tenkych povlakii napt. velmi tvrdych povlakt
na nastroje a strojni souéésti, dekorativnich povlaki, magnetickych povlak, a dal§ich.!

J T T | vakuova komora
substrat

e

twbomolelularmd +--- — —

cerpadlo drzdk substratn

zvviena hustota

%————_’ elektronu

uﬂ plazma

=]
Iﬂ Il .‘ ‘-‘l.
.@' ' £ Y linic magnetického
g pol
3]
5 Izl m piivod plymu
" kruhovy magnet ™ %J ___lT
[ MFCs
3 ;
2 -
e I
+ -~ B
| HY-DC &
= = Ar O, W,

napajeci zdroj
Obr. 4 Schéma napraovéni.’

1.2.3 Obloukové odparovani

U této metody se vyuziva nizkonapét'ového silnoproudého oblouku, hoticiho mezi anodou
a katodou. Vakuova komora o tlaku 0,5 — 3 Pa ptedstavuje anodu a ter¢ pfedstavuje kato-
du. Na ter¢i je hofeni pouze bodové, takze se katoda tavi jen v misté hofeni oblouku nazy-
vaném jako katodova skvrna (obr. 5), ta dosahuje teplot az 15000 °C. Pfi takovychto teplo-
tach lze odpafovat téméf kazdy material, ktery je elektricky vodivy. Velikost katodové
skvrny se pohybuje okolo 10 pm a je ovlivnéna mirou elektrického proudu
(50 — 450 A). Katodova skvrna je regulovana pomoci magnetického pole, t0 umoznuje
kvalitnéj§i vyrobu povlakt a efektivnéjsi vyuziti terce. Teplota podkladu se pohybuje
V rozmezi 400 — 550 °C.°

Vyhoda bodového hoteni spociva ve vysoké lokalni rychlosti odpatfovani. Ionizace odpa-
fenych &astic, ke které dochazi, ma kladny vliv na pfilnavost povlaku k podkladu.®
K negativnim jevim této metody vsak patii tvorba tzv. mikrocastic. Ty jsou tvofené mi-
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kroskopickymi ¢asticemi odpafovaného materialu. Dusledkem je zhorSeni drsnosti povrchu
povlaku materialu, odolnosti vii¢i korozi a soucinitele tfeni. Moderni povlakovaci zafizeni,
slouzici k obloukovému odparovani vyuzivaji rotac¢nich katod, vSak umi tyto negativni
jevy minimalizovat. Tvorb¢ mikroc¢astic 1ze pifedchazet také vyrazenim elektromagnetické-
ho filtru, ktery je soucasti zafizeni, z procesu povlakovani. Touto modifikaci se ale vyrazné
zpomaluje proces povlakovani. Doporucuje se pouzivat pouze u specialnich alplikaci.6
Doba povlakovani za pomoci obloukového odpaiovani se pohybuje v fadech hodin a patii
mezi nejpouzivangjsi metody soucasnosti. Schéma zafizeni je zachyceno na obr. 6.°

roztaveny
material

anoda

elektrody

stopa oblouku
nastroje

Obr. 6 Schéma zafizeni.’

1.2.4 Tontové platovani

J& 24

Béhem iontového platovani se povlak na daném podkladu vytvari bombardovanim nanase-
ného materialu pomoci energetickych ¢astic o velikosti atomu. Touto metodou se daji mé-
nit a kontrolovat vlastnosti nanaseného povlaku. Pii iontovém platovani hraji velkou roli
proménné, jako jsou tok a hmotnost bombardovanych ¢astic a pomér mezi bombardova-
nymi ¢asticemi a ¢asticemi nanesenymi. NanaSeny materidl mize byt odparovan odpraso-
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vanim, obloukovou erozi nebo rozkladem pomoci chemickych par. Energetické cCastice,
pouzivané pro bombardovani, jsou obvykle ionty inertniho nebo reaktivniho plynu. Piiklad
uspotadani experimentalniho zafizeni pifi vakuovém iontovém platovani je uveden
na obr. 7.1

Iontové platovani zarucuje husty povlak za relativné vysokych tlaki, kde rozptyl plynu
dokaze zvysit pokryti povrchu. lontovym platovanim se nanasi velmi tvrdé povlaky
a povlaky vhodné i na slozité povrchy.

S 2 dsk
uzaver l— FC 4« podkladu

=

iontovy
paprsek

vypar

. elektronovy

) ; '-,-‘. % - 4
e iontove 4 paprsek

vstup délo
plynu

Obr. 7 Schéma vakuového iontového platovani.®
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2 ROZBOR SOUCASNYCH POUZIVANYCH PVD POVLAKU

Rezné materialy s PVD povlaky jsou specifické svoji houZevnatosti, ale také ostrosti bfit.
Doporucuji se pro obrabéni materialli, které maji tendenci ulpivat na bfitu nebo pro dokon-
Covaci aplikace. Konkrétné se aplikuji napf. na monolitni karbidové frézy, vrtaky a velkou
¢ast materidli pro zapichovani, frézovani, fezdni zdavitl a stfedové bfitove desticky
pro vrtani.’

2.1 Charakteristika vybranych PVD povlaki
e Povlak TiN

TiN povlaky zlaté barvy se vzhledem ke svym vyvazenym vlastnostem fadi mezi bézné
pouzivané povlaky. K vyhodam patii napt. nizka reakce s kovovymi materialy, vysoka
tvrdost, dobra adheze, zvysSeni houzevnatosti néstroje, dobra chemicka stabilita. Tvrdost
povlaku se pohybuje kolem 2300 HV a max. pracovni teplota okolo 500 °C.*°

Aplikacni oblasti tohoto povlaku je napt. povlakovani nastroji slouzicich k obrabéni mate-
rialli na bazi zeleza ¢i povlakovani odvalovacich fréz a dalsi. Vzhledem ke své barvé je
vhodny 1 pro dekorativni Gc€ely. Ptiklad pouZiti povlaku TiN je na obr. 8.1

Obr. 8 Ukazka pouziti povlaku TiN: Povlak na odvalovaci fréze (nahote), povlak na vrtaku
z rychlotezné oceli (dole).'***
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e Povlak ZrN

Jasny, zlaty povlak ZrN je oproti povlaku TiN zhruba o 30 % tvrdsi, ma vétsi kluznost
a za vySSich teplot lepsi chemickou a tepelnou stabilitu. Nastroje povlakované ZrN vydrzi
0 200 — 1000 % déle nez nepovlakované nastroje. Tvrdost povlaku se pohybuje okolo 2600
HV a max. pracovni teplota je 600 °C. Zajimavosti je, ze povlak ZrN je biokompatibilni
a diky této vlastnosti je vhodny jednak k povlakovani externiho a interniho medicinského
naradi, tak i kloubnich néhrad, coZ je vyhodou pro pacienty, ktefi trpi alergii na kovovy
material (zhruba 13% populace). Dalsi uplatnéni je ve tvafeni. Ptiklad pouziti povlaku ZrN
je na obr. 9121314

Obr. 9 Piiklad pouziti povlaku ZrN naneseném na néstrojich z rychlofezné oceli.*®

e Povlak TiCN

Povlaky TiCN modrosedé barvy se vyznacuji nizkym koeficientem tieni, vysokou houzev-
natosti a odolnosti vi¢i opotiebeni i pfes svoji vysokou tvrdost. Tvrdost povlaku
se pohybuje kolem 3500 HV a max. pracovni teplota okolo 400 °C. Pro své vlastnosti je
cenény napf. pii preruSovaném fezu, kdy vznikaji nizké teploty na fezné hrané. Obvykla
aplika¢ni oblast je frézovani, fezani, vrtani a soustruzeni. Ukazka pouziti povlaku TiCN je
na obr. 10."°

Y
»

Ui .

Obr. 10 Ukazka pouziti povlaku TiCN: v barvé modro sivé (vlevo), v antracitové barve (vpravo).

Povlak naneseny na nastrojich z rychlotezné oceli. Odstiny barev jsou zavislé na poméru prvki
v povlaku.”
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e Povlak TiAISiN

Povlaky antracitové barvy jsou cenéné pro svou extrémni oxida¢ni odolnost, odolnost
proti opotiebeni a vysokou tepelnou tvrdost. Povlak TiAISIN dosahuje tvrdosti kolem 3400
HV a max. pracovni teploty az kolem 900 °C a ptedstavuje novy smér pro suché, tvrdé,
vysokorychlostni obrabéni a obrabéni velmi abrazivnich materialti. Ptiklad pouziti povlaku
TiAISIN je zachycen na obr. 11.%°

Obr. 11 Niéstroje povlakované TiAlISiN.'®

e Povlak CrN

Barva povlaku CrN je stiibrné — siva. Mezi vyhody povlaku CrN patii nizké pnuti, vysoka
stabilita na vzduchu a ptedevs$im je vyhledavany pro svoji dobrou adhezi, dobrou korozni
odolnost a oxidac¢ni vlastnosti. Moznost nanaSet i hrubsi vrstvy je dana vysokou tvrdosti
povlaku a také jeho velmi nizkou kiehkosti. Tvrdost povlaku se pohybuje okolo 2000 HV
a max. pracovni teplota okolo 600 °C. Povlaky CrN se uplatni pfi obrabéni slitin na bazi
titanu a madi. Ukéazka aplikace povlaku CrN je zobrazena na obr. 12.1'

Obr. 12 Ukézka aplikace povlaku CrN naneseného na konstrukéni a rychlofezné oceli.'®
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e Povlak TiAIN

Fialovy povlak TiAIN (obr. 13) je jednim z nejpouzivanéjSich povlakli v modernim, vyso-
ce vykonném obrabéni. Povlaky TiAIN jsou odolné vii¢i oxidaci a umoznuji vykonavat
praci zhruba o 20 — 35 % rychleji nez s povlakem TiN. Obsah hliniku v téchto povlacich je
zhruba 50 procent. Tvrdost je asi 3000 HV a max. pracovni teplota 800 °C. Aplikaéni ob-
last povlaku TiAIN je v obrabéni abrazivnich materialti, napt. litiny a je vhodny pro obra-
béni za sucha diky vysoké tepelné odolnosti. Nicmén¢, s obsahem hliniku v rozmezi 65 —
70 % ztraci povlaky tvrdost a odolnost proti opotfebeni.lz‘lg’20

Rozdil mezi povlakem TiAIN a povlakem AITiN je v procentnim obsahu prvku v povlaku.

Prvek na prvnim mist¢ je obsazen ve vétsi mife nez prvky ostatn.}#19%

Obr. 13 Povlak TiAIN naneseny na korunkovy vrtak z rychlofezné oceli.?*

e Povlak TiCrN

Povlaky TiCrN tmavé¢ Sedé barvy maji vysokou tvrdost, vysoky stupen plasticity, dobrou
odolnost proti korozi a oxidaci. Tvrdost povlaku se pohybuje kolem 3200 HV
a max. pracovni teplota je 650 — 700 °C. Nastroje povlakované TiCrN jsou doporuceny
pro dokoncovaci operace a pro frézovani za pouZziti procesni kapaliny.22

e Shrnuti vlastnosti PVD povlaki
Pro rychlou orientaci mezi povlaky slouzi shrnuti v tab. 2.1 a tab. 2.2.

Tab. 2.1 Vlastnosti povlakii (MP — vicetielovy povlak).?

Povlak Barva TV:R;)St Tl([):;:;ka pl(\)/luai)i(t}e[glcl] Hlavni pouZiti pro:
TiN zlata 2400 1-7 600 univerzalni jakost
TiAIN cernofialova 3300 1-4 800 univ. jakost, pro stabilni fezy
TiCN (MP) | bronzové hnéda | 3400 1-4 400 frézov., zavitov., pferus. fezy
AITIN ¢erna 3600 1-4 900 vykonna jakost, pro tvrdé obr.
TiCN (MP) |Sedomodra 3300 1-4 400 pro frézovani a zavitovani
CrN kovové stfibrna | 1900 1-7 700 obrabéni lehkych kovii a Al slit.
ZrN bilo — zlata 2300 1-4 550 obrabéni Mg a Ti
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Tab. 2.2 Volba povlaku vzhledem k obrab&énému materialu.”®

Obrabény material | Vrtani | SoustruZeni | Frézovani R,ezf“:l Pilovani Vystruzo’vzl’n !
zavitu protahovanim
ocel do 800 Mpa TIiAIN AITIN TiAIN TiN TiN TiCN
Alslit, Sinad12% | TiCN |  TicN -(I-I:/(I:PI\)I CN | CN CrN
o TiCN TiCN .
o)
Al slit., Sido 12 % CrN CrN CrN (MP) (MP) TiCN (MP)
méd’ CrN CrN CrN CrN CrN CrN
bronz, mosaz TiCN TiCN TiCN TiCN TiCN TiCN

2.2 Pridavné prvky a jejich vliv na vlastnosti PVD povlaki
e Kremik

Povlaky s obsahem kiemiku jsou znamé pro svoje dokonalé izola¢ni vlastnosti, vysokou
tepelnou odolnost a diky tomu jsou vhodné pravé pro vysokorychlostni obrabéni. Ptidav-
kem kiemiku v povlacich a za pouziti spravné technologie miize vzniknout tzv. nanokom-
pozitni povlak, ktery je Spickou mezi otéruvzdornymi povlaky. Zrna nanokrystalického
povlaku (TiAIN-, AICrN-) se utvaii v amorfni matrici, ktera je tvofena nitridem kiemiku
(obr. 14). Takto je uchovéna vysoka tvrdost, piesahujici i 5000 HV.*°

Obr. 14 Nanokrystalicka zrna TiAIN-, AICrN- nebo AITiCrN- umisténa v amorfni matrici tvofené
nitridem k¥emiku.®

e Chrom

Povlaky, obohacené o chrom, vynikaji vysokou odolnosti proti abrazivnimu otéru
a vysokou houzevnatosti. Pro zvyseni tepelné odolnosti je tento prvek také vhodny, nicmé-
né je jeho ucinnost pro nékteré aplikace nedostatecnd. Chrom je vSak ze zdravotniho a eko-
logického hlediska zavadny. Pfi likvidaci povlaki z vyfazenych nastrojii muze totiz vzni-
kat Cr', ktery zptisobuje rakovinu kaze.™
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e Yttrium

Zvysuje odolnost vici oxidaci a korozni odolnost. Ptidavek 3 % chromu a 2 % yttria vy-
razn¢ zlepSuje oxidacni chovani u konvencnich povlaki, jako jsou TiN a TiAIN. Ytrium
také podporuje zdokonaleni tvaru zrna, coZ vede k niz§imu zbytkovému pnuti v povlaku.**

e Vanad

Zahrnuti vanadu do mfizky TiN zvysuje tvrdost povlaku. Bohuzel vsak pti vys$sim obsahu
vanadu klesa taznost povlakd. Optimalizace vyse pridavku vanadu je dalezita kvili odol-
nosti proti opotiebeni.?*

e Bor

Ptidavek boru vede ke zlepSeni abrazivniho opotiebeni povlakli na bazi titanu a hliniku.
Bor v mtizce téchto povlaki zlepsuje fezny vykon o dva tady. Pidavek boru a uhliku sni-
Zuje tfeci soucinitel povlaku. Neni vzdy nezbytné mit tvrdy povlak s vysokym modulem
pruznosti. Povlak s niz$i tvrdosti i niz§im modulem pruznosti miize plisobit jako vynikajici
mezivrstva mezi mé¢kkym podkladem a ultra tvrdym povlakem s vysokym modulem pruz-
nosti.?*

e Hafnium

Nitridy a karbidy s piidavkem hafnia maji vyssi tavici teploty i vyssi entalpie formovani,
diky tomu jsou odolné vii&i kraterového opotiebeni.*

Vlastnosti povlaki jsou ovliviiovany nejen piidanim a zménou poméru chemickych prvki,
ale také zvolenou PVD technologii, pficemz kazda je zalozena na jiném fyzikalnim princi-
pu. Povlakovaci zatizeni se 1i8i 1 ve své konstrukci a nastavenych parametrech povlakova-
ni. To vSe ovliviiuje vysledné vlastnosti povlak.
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3 ZAKLADNI CHARAKTERISTIKY PVD POVLAKU

Povlaky nanesené pomoci fyzikalniho napatrovani (PVD) jsou tenké a jejich vlastnosti jsou
tedy tézko definovatelné. Obecné je vyuziti povlakovych kompozitii zavislé na kombinaci
vlastnosti povlaku a podkladu.”®

V soucasné dob¢ je vztah mezi mechanickymi vlastnostmi, tfenim a povrchovym opotie-
benim pfilis§ slozity na to, aby byl popsan pouze obecnymi fyzikalnimi nebo matematicky-
mi teoriemi. Detailni znalost zakladnich vlastnosti vSak ptispiva k hlub§imu a kvalitné;si-
mu porozuméni chovani povlakovych kompoziti a pomaha pii vyvoji novych povlaki.?

3.1 Tvrdost

Tvrdost je vysvétlovana jako odolnost materialu vii¢i vnikani ciziho télesa. Méteni tvrdosti
se pouzivd k posouzeni kvality povlaku, a také slouzi k ptedpovédi vykonu povlaku
v rozmanitych aplikacich. Skute¢na hodnota tvrdosti by vSak neméla byt pfeceniovéana.
Na opotiebeni ma vétsi vliv nez tvrdost napf. taznost, chemicka stabilita, odolnosti
proti Unavée a dalsi. Je také dalezité zminit, Ze tvrdost neni materidlova konstanta. Kazdé
meéfeni zavisi na tloust'ce povlaku, tvrdosti substratu, geometrii indentoru a nékolika dal-
$ich parametrech.?>?

Jednou ze zkousek slouzicich ke zjisténi tvrdosti povlaku je zkouska podle Vickerse
(obr. 15), kde do zkoumané vrstvy kolmo k povrchu pronika diamantovy ¢tyfboky jehlan,
zatézovany silou F po stanovenou dobu 10 — 15 sekund. Nésledné se zmé&ii sttedni hodnota
uhlopfiicek vtisku a pomoci vzorce (3.1) se pievede na hodnotu tvrdosti.?®

. a
2-F-sm5

HV = 0,102 - 3.1)

dZ
kde: HV - tvrdost podle Vickerse
F[N] - sila vtlaGovani

d [mm] - pramér délky uhlopticek vtisku
a[°] - vrcholovy thel vnikajiciho télesa
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vzorek O

viisk

Obr. 15 Schéma zkousky dle Vickerse.?

3.2 Adheze

Adheze, jinak také pfilnavost, je schopnost materidlu pfilnout k sobé. Z fyzikalniho hledis-
ka se jedna o prenos tecnych sil pii styku dvou povrchil bez zjevného pohybu.27

Pro dosazeni maximalniho vykonu povlakovanych néstrojli je nutné, aby povlak perfektné
piilnul k podkladu. Klade se proto diraz na ptipravu podkladu pfed nanesenim samotného
se pomoci metody “Scratch test“ (obr. 16).2

Tato technika spociva v fizeném zatézovani diamantového hrotu (nebo hrotu z karbidu
wolframu), ktery se zarovenl pohybuje po testované plose. Zat€zova sila je v rozmezi
20 — 120 N. Kriticka zatéz, tedy sila, pfi které dojde k odtrzeni povlaku, je indikovana bud’
akustickym senzorem pfipojenym k paZi testeru, nebo vestavénym optickym mikrosko-
pem. Hodnota adheze vétsi nez 60 N zajiStuje, Ze pii béZnych aplikacich nedojde ke strze-
ni ¢1 odloupnuti vrstvy. 28

normalové
J‘ zatizend
4
tangentni A
ovlak sila .
P Rockwelhiv
diamant

podklad

stopa po scratch testu

Obr. 16 Scratch test.?®
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Dalsi metodou, jak méfit adhezi povlaku je zkouska pomoci Rockwellova kuzelového
diamantu tzv. ,,Mercedes test”. Diamantovy kuzel pronika do povrchu povlakovaného ma-
terialu a zpusobuje tak masivni plastické deformace na rozhrani povlak — substrat a tim
dochazi k odlupovani povlaku. Typ a rozsah poruseni povlaku vypovidaji o jeho pfilna-
vosti (obr. 17).%°

Prijatelné poruseni Nepiijatelné poruseni

Obr. 17 Porucha povlaku.®

3.3 Tloust’ka

Tloustka povlakd mize vyrazné ovlivnit vykon fezného nastroje, fezné sily i trvanlivost
nastroje. Pohybuje se v rozmezi 2 — 10 um. Tloustka povlaku musi byt volena optimalné,
vzhledem K pouziti nastroje, napf. pro zavitniky se nanasi vrstva okolo 2 pm,
u odvalovacich fréz dosahuje tloustka az 8§ um. Rast tloustky povlaku zhorSuje mechanic-
kou pevnost nanesené¢ho povlaku, mize vSak zvysit efektivitu poloméru zaobleni na fezné
hrané, ¢imz na ni snizuje napéti. Navic je substrat 1épe chranén vici abrazivnimu opotie-
beni a tepelnému zatiZzeni. S rostouci tlouStkou PVD povlaku sice roste i jeho vykon,

ale také ceny za PVD povlakovéni.?’z’?’3

Vliv kladu jednotlivych vrstev PVD povlaki na vlastnosti ieznych nastroju

Vicevrstvé povlaky vykazuji lepsi vlastnosti nez povlaky s jednou vrstvou. Specialné na-
novrstvy na rozdil od monovrstev poskytuji nasledujici V}'/hody:24

1) Vétsi odolnost viici odstépeni mikrocastic.

2) Redukuji adhesivni opotiebeni diky nanokrystalické struktuie na rozdil od struktury
s kuzelovitymi zrny, ktera je typicka pro jednovrstvy tlusty povlak.

3) Jednotliva kuzelovita zrna v béznych PVD povlacich se plasticky deformuji vlivem
mechanického zatizeni, coz usti v Sirokosahlé oddé€lovani vrstev povlakil, a také
ve vznik a Sifeni trhlin v kolmém sméru k podkladu. Na rozdil od vicevrstvych po-
vlakt, kde se vrstvy odlupuji velice jemné bez znamek plastické deformace a kol-
mého Sifeni trhlin viici podkladu.
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4) Zvysuji tvrdost, tepelnou stabilitu a umoziuji nanaset vrstvy ve vétsich tloustkach,
neZ u monovrstev.

Kladeni vicevrstvého povlaku probihd vzhledem k vlastnostem jednotlivych povlaku tak,
7e jako prvni jsou na podklad obvykle naneseny vrstvy slepsi ptilnavosti k podkladu.
Ty maji niz8i odolnost proti opotiebeni. Jako posledni jsou nanaSeny vrstvy, od kterych je
pozadovana zejména vysoka odolnost proti opotiebeni a oxidaci za zvySenych teplot. Ne-
dochazi tak k rychlému odlupovani povlaku, zvySuje se zivotnost a fezné vlastnosti nastro-
je a je umoznén vysoky Gb&r materialu.®*

Tloustka vrstev se da pozorovat jak na skenovacim elektronovém mikroskopu, tak na op-
tickém svételném mikroskopu.

3.4 Abraze

Abraze, nebo — li otér, je druh opotiebeni, ke kterému dochazi vlivem tvrdych mikrocastic

1w 7 o1 e qe . v - , . 35
obrabéného materialu i vlivem mikrocéstic z nastroje.

Tzv. kalotester (obr. 18) je rychly a snadno pouzitelny nastroj puvodné vyvinut
ke zjisténi tlouStky povlaku. Tato zkouska lze pouzit také ke zjisténi otéruvzdornosti
povlakt. Méftici krok se provadi za pomoci kalené ocelové kuli¢ky s pfesné danym prameé-
rem. Kulicka se vali a tla¢i do povrchu po dobu nékolika sekund. Timto tlakem vznikne
ve zkoumané vrstvé povrchovy diillek. Pokud by se touto metodou méla zméfit 1 tloustka,
postupovalo by se podle vzorce uvedeného na obrazku.*

diamantova pasta

upinaé
i ocelova
drzak kulicka
hnaci hfidel
tvorba dilku skrz
povlak na podklad kugebni
vzorek
jednoduchy vzorek slouzici
k vipoétu tloustky povlaku
—_— L = s S
[ 4 O kulicky

Obr. 18 Princip kalotestu.”
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3.5 Kluzné vlastnosti

Kluzné vlastnosti povlaku ovliviiuji tepelné zatiZzeni nastroje, jehoz negativnim projevem
je zhorSeni fyzikalnich 1 chemickych vlastnosti podkladu. Se snizujicim se tfenim povlaku

toto zatizeni kles.?®

Ke stanoveni kluznych vlastnosti se vyuziva metody pin — on — disk a ball — on — disk.
Schéma metody pin — on — disk je zobrazen na obr. 19.

|
[
stopa : ¢ ,
opotfebeni : pm
|

|

Obr. 19 Princip metody pin-on-disk.*

Popis metody je nasledujici: na zkuSebni vzorek je nanesen testovany povlak. ZkuSebni
vzorek se otac¢i kolem osy, zatim co pin ve zkoumané vrstvé vytvaii stopu po svém prijez-
du. Z testu pin — on — disk se nasledné vyhodnocuje koeficient tfeni, otér vrstvy, profil oté-
ru atd. Metody slouzi K ziskani pfedstavy o kluznych vlastnostech riznych typi vrstev,
nezahrnuje vSak vyssi zatiZeni ani teploty, které vznikaji béhem fezného procesu. 28

Kromé zminéné zkousky pin — on — disk se daji kluzné vlastnosti do jisté miry posoudit
i podle drsnosti jednotlivych povlaki. Kjejimu zjisténi se pouzivaji drsnoméry.
Ty pracuji tak, Ze po dané délce povrchu se pohybuje méfici hrot a snimé profil povrchu.®
Pracovat se d4 bud’ s dilenskymi drsnoméry, které jsou pfenosné, méii obvykle bez stativu
a to tak, ze se pfiloZi k méfené ploSe. Nebo pomoci laboratorniho drsnoméru, kterym se da
dostat 1 na Spatné ptistupné plochy. Snimaci hrot u laboratorniho drsnoméru mé na rozdil
od dilenského mensi vrcholovy thel hrotu a také mensi polomér zaobleni. Hrot je citlivejsi
a snima s vetsi pfesnosti.37

3.6 Odolnost vuci oxidaci

Oxidace vrstvy se dé&li na povrchovou, objemovou a povrchové — o0bjemovou.
U povrchové oxidace muze dojit k pasivaci, k tzv. tvorb¢ ochranné vrstvy na povrchu ko-
vu, ¢imz se zabranuje dalSi oxidaci, tvorbé vyvySenin, ,hillocki“ na povrchu vrstvy
(obr. 20) i ke zvyseni drsnosti.®
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IQM/I -
napéti

zpétné pnuti "hillock"

—my

napéti

Obr. 20 Schéma pravdépodobného mechanismu ristu ,,hillocku*.®

Objemova oxidace muze vést k poruseni celé vrstvy a ma za nasledek sniZzeni tvrdosti
a odolnosti vrstvy. Déle vede k fazovym zménam, rustu zrna vrstvy a k segregaci prvka
a fazi. Oxidické produkty (obr. 21) za¢nou s délkou pisobeni tepla zvétSovat sviij objem,
a tim dochazi k vytlacovani oxidujiciho substratu na povrch vlivem vnitiniho pnuti
v substratu. Tato pnuti jsou tak vysoka, Ze dojde k rozsiteni defektu vrstvy a k jeji delami-
naci.®®

Obr. 21 Oxidicka makro&astice u vrstvy TiAIN deponované na substratu K20.%

Zmény povrchové — objemové se projevi tvorbou prazdnych mist nebo trhlin v disledku
cyklického pnuti.®

Vlastnosti kazdé PVD vrstvy jsou limitované jejich maximalni teplotou pouziti, ktera zavi-
si pravé na odolnosti proti oxidaci. Metodou pouzivanou ke stanoveni odolnosti vici oxi-
daci je tzv. gravimetrickd metoda. Princip spo€ivd v méfeni zmény hmotnosti vzorku
Vv zéavislosti na teploté kysliku. Podminkou téchto zkousek je, Ze zkousena vrstva musi byt
nanesena celoplos$né na testovany vzorek.*®

Ke stanoveni struktury vzorka po oxidaci bylo pro tuto praci pouzito rentgenové difrakce,
ktera spociva v prichodu monochromatického rentgenového zareni latkou. Behem prtcho-
du jsou ohybany paprsky zafeni. RozloZzeni atomli zkoumaného materidlu lze urcit vypo-
¢tem z polohy a intenzity interferen¢nich obrazct na stinitku.*
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Odolnost proti teplotnim trhlinam

Odolnost vic¢i oxidaci ma ptimou spojitost s odolnosti vzorkll vici teplotnim trhlinam.
Cim bude material nachyIngjsi na vznik teplotnich trhlin, tim bude vice oxidovat a naopak.
Tepelna tinava ve slinutych karbidech se projevuje opakované pfi pferusovaném obrabéni,
jako je napt. frézovani a je evidovana vyvojem trhlin, které vedou podél hibetu noze svisle
az k ostii (obr. 22).%°

Obr. 22 Teplotni trhliny v nastroji ze slinutého karbidu.*

Tyto trhliny jsou zptisobeny stfidavym rozpinanim a stazenim povrchovych vrstev fezného
1 . v . RV 4
nastroje béhem opakovaného zahtivani a chlazeni v priibéhu fezného procesu.*
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EXPERIMENTALNI CAST

V praktické ¢asti jsou charakterizovany vlastnosti riznych PVD povlakid. K charakterizaci
byly vybrany ¢tyfi typy PVD povlakli nanesenych na vzorky metodou odpafovani nizko-
napétovym obloukem. U jednotlivych povlakii je analyzovéna jejich tvrdost, adheze,
tloustka, odolnost vi¢i abrazi, oxidaci a tepelnym trhlinam. VSechna méfeni jsou provede-
na tiikrat.

Vzorkova zakladna

Vybrané povlaky byly naneseny na VBD, jejichZ substrat je tvofen ze stiedo — jemnozrn-
ného karbidu wolframu s malym obsahem kubickych karbidi obsahujicich tantal a niob
(1,5 %) a s relativné vysokym obsahem kobaltové pojici faze (10,2 %). Pro vSechny testy
byly zvoleny vyménitelné bfitové desticky se specifikaci SNMA 120408 (obr. 23), kromé
testu na odolnost vuci oxidaci, kde byly vybrany desticky se specifikaci SPKN 1203EDER.

a) b) c) d)

Obr. 23 Povlakované desticky: vzorek €. 1 a), vzorek ¢.2 b), vzorek €. 3 ¢), vzorek ¢.4 d).

Povlak vzorku €. 1 je tvofen tiikrat opakujici se vrstvou TiN s nanovrstvou TiAlSiN.
Posledni vrstva TiAlSiN je zakonéena vrstvou TiN. U povlaku na vzorku ¢. 2 (obr. 23 b))
je jako podkladové vrstva pouZzit TiN, na ni pak nanovrstva TiAIN a jako povrchova je
nanesena vrstva TiN. Povlak na vzorku ¢. 3 (obr. 23 ¢)) ma opét podkladovou vrstvu TiN,
mezivrstva TIAISIN jako nanovrstva a jako povrchova vrstva je pouzit kluzny povlak
TIAICO. Na obr. 23 d) je desticka s podkladovou vrstvou TiN a na to je naneseny
monovrstvy povlak TiAIN. Posledni vrstva je zakonc¢ena monovrstvym povlakem AITiN.
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4 TVRDOST PVD POVLAKU

Tvrdost byla méfena na tvrdoméru firmy Frank (obr. 24). Pti zatizeni 294 N bylo do zkou-
Sené¢ho materialu vtlatovano diamantové téleso ve tvaru pravidelného ¢tyibokého jehlanu
se ¢tvercovou zakladnou a vrcholovym uhlem 136°. Délka jednoho vtisku trvala 10 s. Sni-
mek vtisku, ziskany pomoci elektronového mikroskopu je na obr. 25.

Obr. 24 Tvrdomér firmy Frank

Tab. 4.1 Naméfené praméry délky uhlopiicek vtisku.

Naméiené | 1. méfeni | 2. méFeni | 3. méieni
ihlopficky [nm] [nm] [nm]
Vzorek €. 1 137 138 138
Vzorek ¢. 2 134 132 133
Vzorek ¢. 3 133 136 134
Vzorek ¢. 4 138 139 138
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Tab. 4.2 Pfevedeni na tvrdost Vickerse.

Tvrdost HV | 1. méfeni | 2. méfeni | 3. méFeni ¢

Vzorek ¢. 1 2975 2937 2928 2947
Vzorek ¢. 2 3096 3182 3144 3141
Vzorek ¢. 3 3167 3020 3106 3098
Vzorek ¢. 4 2920 2886 2941 2916

Pii stanoveni tvrdosti se vychazelo z namétenych thlopii¢ek zapsanych v tab. 4.1. Z téchto
hodnot pak byly dopocitany tvrdosti pro kazdy vzorek (tab. 4.2). Mezi namétenymi
hodnotami byly minimalni rozdily. To je dano tim, ze vysledna tvrdost je ovlinéna tvrdosti
samotného substratu. K témto hodnotdm se tedy nebudou vztahovat dalsi zavislosti.

SEM HV: 5.0 kV WD: 7.90 mm MIRA3 TESCAN
View fleld: 277 pym Det: SE + BSE [50 Hm
SEM MAG: 1.00 kx | Date(m/dly): 02/27/113 Performance in nanospace

Obr. 25 Snimek vtisku diamantového jehlanu.
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5 TLOUSTKA PVD POVLAKU

Pro méfeni tloustky PVD povlaki bylo potieba upravit povrch nasledovné: nejprve se vy-
ménitelné bfitové desticky vylestily do zrcadlového lesku na lesticce PHOENIX 4000.
Nésledné byly vzorky brouseny na diamantovém kotouci o zrnitosti 250 um pfii otackach
200 min? s pfitlakem 7 MPa po dobu 3 min. Poté byly brouseny na litinovém kotougi
s diamantovym praSkem o zrnitosti 15 pum a s petrolejem pii otackach 400 mints pritla-
kem 7 MPa po dobu 10 min. Nasledné¢ byly vzorky lestény na kotouéi TexMet
s diamantovym praskem o zrnitosti 7 pm pii otackach 400 min™ s pritlakem 7 MPa po do-
bu 10 min. Nakonec se vzorky dolestily na kotou¢i TexMet s diamantovym praskem
o zrnitosti 1 pum pii ota&kach 400 min™ s piitlakem 7 MPa po dobu 10 min. P¥i vech kro-
cich byly vzorky ¢istény kartac¢em a chlazeny vodou. Po poslednim kroku se ocistily ben-
zinem.

Pro stanoveni tloustky materialu byl pouzit opticky mikroskop Neophot 30 (obr. 26), mé-
feno bylo pfi zvétSeni 1000 X. Snimky tlouSték zkoumanych vzorki jsou na obr. 28.

Obr. 26 Opticky mikroskop.

Zpicka celo 2 stied ipicka felo 1
celo
stfed
gpicka dosed. dosedaci plocha ipicka dosed.
plocha 2 plocha 1

Obr. 27 Poloha mist, kde byla na VBD méfena tloustka.
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Tab. 5.1 Naméfené hodnoty tloustky.

vzorek Spicka Celo 1 | stied Celo | Spicka celo 2 | Spicka dosed. strg?ogﬁ;ed. $picka dosed.
[pm] [nm] [nm] plocha 1 [um] [um] plocha 2 [um]
¢.1 7,5 2,5 6,5 71 2,7 7,1
¢.2 5,5 2,2 55 51 2,1 4,4
¢.3 33 14 3,2 2,8 1,4 2,4
¢.4 53 2,1 54 54 2,2 53

Tloust’ka byla méfena na riznych mistech desticky (obr. 27) a je patrné, Ze namétené hod-
noty se 1isi (tab. 5.1). Na Spicce desticek je vétsi tloustka nez ve stiedové Casti. To muze
byt zplisobeno mimo jiné napi. hornim stinénim v povlakovaci komoie. Tzv. ,,anténovy
efekt” Ize vhodnou modifikaci stiniciho zafizeni redukovat.

ol -
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Obr. 28 U vzorku ¢. 1,2 a 3 a), b), ¢) jsou tloustky méfené na mistech stied ¢elo a $picka Eelo,
u vzorku ¢. 4 d) pak na spicka dosed. plocha a na stied dosedaci plocha.
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6 KLUZNE VLASTNOSTI PVD POVLAKU

by se mély piimo méfit pomoci zkousky pin — on — disk nebo ball — on — disk. Nicmén¢,
z divodu absence méticiho zafizeni nebyla tato zkouSka dostupna. Mira tfeni se vSak da
posoudit i podle hodnot Ra a Rz samotnych povlakt. Cim mensi budou tyto hodnoty,
tim mensi bude koeficient tfeni mezi obrabénym materidlem a povlakem.

vvvvvv

Obr. 29 Drsnomér HOMMEL — ETAMIC firmy CS s.r.o.

Tab. 6.1 Naméfené hodnoty Ra a Rz povlakovanych destiéek.

vzorek smér 1. méfeni | 2. méfeni | 3. méfeni (0] SD
[nm] [nm] [nm] [um] | [pum]

o Ra 0,266 0,299 0,275 | 0,280 | 0,017

) vesméruryh mo, 2,414 2,840 3,856 | 3,037 | 0,741
€1 napFit réhim 2 0,374 0,360 0,351 | 0,362 | 0,012
Rz 3,046 2,889 2,828 | 2921 | 0,112

o Ra 0,264 0,220 0,233 | 0,239 | 0,023

) vesméruryh o, 2,103 1,781 3572 | 2,485 | 0,955
€2 o Ra 0,409 0,305 0,282 | 0,332 | 0,068
napri¢ ryham =g, 3,108 2,622 2571 | 2,767 | 0,296
o Ra 0,265 0,190 0,287 | 0,247 | 0,051

) vesméruryh mo, 2,374 1,293 3,434 | 2,367 | 1,071
¢.3 o Ra 0,575 0,364 0,331 | 0,348 | 0,132
napric ryham o, 8,600 2,920 2528 | 2,724 | 0,277
o Ra 0,180 0,210 0,220 | 0,203 | 0,021

) vesméruryh o, 1,600 1,810 2,200 | 1,870 | 0,304
¢4 napfit réhim |72 0,250 0,220 0,240 | 0,237 | 0,015
Rz 2,560 2,240 2,490 | 2,430 | 0,168
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Setazeni hodnot Ra a Rz jednotlivych povlakt, zleva s nejmensi hodnotou Ra a Rz, je uve-
deno v tab. 6.2. Povlak na vzorku ¢. 4 je pravdépodobné povlak s nejnizs§im koeficientem

téeni, u povlaku ¢. 3 a ¢. 2 jsou mezi hodnotami pouze minimalni rozdily.

Tab. 6.2 Sefazeni hodnota Ra a Rz jednotlivych povlaka.

. i Ra 4 12131

ve sméru ryh Ry 4 3 > 1

e Ra 4 121311

napri¢ ryham Ry 4 3 5 1

Tab. 6.3 Hodnoty Ra a Rz pro nepovlakovanou desti¢ku.
Nepovla'lv(ované 1. méfeni | 2. méfeni | 3. méfeni & [um]
desticka [nm] [um] [pm]

. i Ra 0,185 0,173 0,160 0,173
vesméruryh o, 1,201 1,081 1,104 | 1,129
e L Ra 0,231 0,232 0,229 0,231
napheryham o, 1,728 1,756 1695 | 1,726

Pomoci drsnoméru HOMMEL — ETAMIC firmy CS s.r.o. (obr. 29) byla —
meéfena primérnd aritmetickd uchylka profilu Ra a nejvétsi vyska profilu

Rz. Hodnoty byly snimany na délce 4,8 mm a to ve dvou smérech — O ﬁ
ve sméru ryh po brouseni a kolmo na tyto ryhy. Povlaky byly naneseny

na desticky, které prosly pied nanesenim stejnou upravou.

Z pramérnych hodnot (tab. 6.1) lze vysledovat uréitou zavislost Ra a Rz na typu povlaku,
ale smérodatné odchylky jsou piili§ vysoké. Na naméfené hodnoty Ra a Rz ma pravdépo-
dobn¢ vétsi vliv priprava povrchu vzorku pfed nanesenim povlaku, v tomto ptipadé stopa
po brouseni. Z toho divodu nebyl méteny profil pfenasen do pocitace k vyhodnoceni. Sto-
pa po brouseni bude tedy ziejmé vyssi nez jakakoli nehomogenita zplisobend danym po-
vlakem. Je — li drsnost mé&fena pomoci tohoto zafizeni, drsnoméru HOMMEL — ETAMIC,
na vzorcich vylesténych, drsnost je ziejmé tak mala, Ze ji zmé&fit nelze.

Hodnoty Ra a Rz pro nepovlakovanou desticku jsou uvedeny vtab. 6.3 a slouzi
Kk posouzeni, jak moc jednotlivé povlaky po naneseni ovlivni hodnoty Ra a Rz.
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7 ADHEZE PVD POVLAKU

Scratch test byl proveden na scratch testeru firmy MEZ Néchod (obr. 30) pfi zatézné sile
10 — 80 N. Ziskané vrypy (obr. 31) byly po ¢astech nafocené na skenovacim elektronovém
mikroskopu MIRA3 LMH firmy Tescan. Tyto snimky (obr. 32 a), b), c) a d)) pak byly
sloZeny do jednoho snimku pomoci programu GIMP Portable.

o

i
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Obr. 30 Scratch tester firmy MEZ Nachod.

Obr. 31 Ukazka desti¢ky po scratch testu, v horni ¢asti je patrny vryp.
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Vzorek ¢. 1 a €. 3 vykazuji velmi dobrou pftilnavost. Jednou z pficin je kladeni nanovrstev
na sebe. U povlaku ¢. 1 plsobi také titan pozitivné na miru adheze a je obsazen zhruba
60 — t1 %. Vyrovnava tak negativni vlastnosti Al nebo Al — Si, které maji na adhezi spiSe
negativni vliv. Tyto teoretické piedpoklady vychézi z €lanku Structures and Properties of
(TiAISI)N Films.*

U vzorku ¢. 3 by mélo pouziti kluznych vrstev vSeobecné snizovat ptilnavost povlaku.
Nicméné v porovnani se vzorkem ¢. 2, ktery mé jako povrchovou vrstvu TiN zvySujici
adhezi, vykazuje i tak lepsi ptilnavost.

Vzorek ¢. 4 se zacind odlupovat ve vétsi mife jako prvni. Lze ho tedy v porovnani
s ostatnimi povlaky charakterizovat jako povlak s nejhor$i pfilnavosti. Je patrné,
ze s rostouci silou zatéZzovani dochazi k ¢im dal vétSimu odlupovani vrstev na krajich sto-
py. Vzhledem ke sloZeni povlaku a jeho kladu — TiN + monovrstevny povlak TiAIN +
monovrstevny povlak AITIN se d& usoudit, Ze tato kombinace vykazuje Spatnou
vzajemnou piilavost diky monovrstvam. Monovrstvy, jejichz strukura je sloZena
z kuzelovitych zrn, se vlivem zatizeni plasticky deformuji a to nasledné vyusti v oddélova-

ni vrstev povlaku.

d) Stopa po scratch testu na vzorku ¢. 4.
Obr. 32 Stopy po scratch testu na obrazcich a), b), ¢) a d).
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8 ABRAZE PVD POVLAKU

Odolnost vzorkl viici abrazi byla charakterizovana pomoci kalotestu. Kalotest byl prove-
den na kalotesteru firmy Platit CT50 (obr. 33). Vzorky byly otirany kulickou o priméru
17,45 mm rychlosti 800 min™® a to po dobu 30s, 60s a 90s. Po kazdych 30s byla
na kuli¢ku nanesena kapka vody. Primér kulového vrchliku probrouSeného do vzorkl byl
méfen na optickém mikroskopu Neophot 30, mé&feno bylo pfi zvétSeni 64 x, snimky byly
nafoceny pomoci programu QuickPhoto.

Obr. 33 Kalotestr firmy Platit CT50

Tab. 8.1 Naméfené hodnoty priméra kulového vrchliku, ziskanych pomoci kalotestu.

Vzorek | ¢as[s] | & [pm]
30 498
¢ 1 60 601
90 695

Vzorek | €as|[s] | ¢ [um]
30 420
¢.2 60 522
90 572

Vzorek | ¢as[s] | ¢ [nm]
30 478
¢.3 60 538
90 555

Vzorek | €as|[s] | ¢ [um]
30 352
¢. 4 60 451
90 470
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Obr. 36 Vzorek €. 3 po 30s a), po 60s b) a po 90s ¢).
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a) b)
Obr. 37 Vzorek ¢. 4 po 30s. a), po 60s. b) a po 90s. c).

Na uvedenych snimcich (obr. 34, 35, 36 a 37) je patrné postupné odkryvani jednotlivych
vrstev povlaku, v zavislosti na Case otirani kuli¢ky. Bily kruh uprostied pak znazoriuje
samotny podkladovy material. Otéruvzdornost je spojena s ibytkem materialu. Cim bude
tento ubytek nizsi, tim je povlak kvalitné&jsi, bude mit niz§i koeficient tfeni a naopak. Podle
naméfenych priuméri lze pak porovnat otéruvzdornost jednotlivych povlaka. Méfitko pou-
Zité na snimcich je 10 pm.

Povlak na vzorku ¢. 4 v porovnani s ostatnimi ma nejlepsi otéruvzdornost. Z predchozi
kapitoly Kluzné vlastnosti je také znamo, Ze po jeho naneseni na VBD nejméné ovliviiuje
hodnoty Ra a Rz. Ob& dv& informace tedy koresponduji se zminkou v literatuie.*?

Porovnanim hodnot u zbyvajicich povlaku se tato teorie jen potvrdila. Pro pfehlednost jsou
hodnoty Ra a hodnoty priméri kulovych vrchliki po 30s zaneseny do grafu.

Prabéh praméra kulovych vrchliki a prabéh hodnot Ea

550 - r o3
E 500
450
% 400 - —_ priméry l_cl.Jlr:rﬁ-'ch
2 o) § = yrchiiki [um]
-\.E..I ™
g 300 A
2 —— Ra[um]

250 1

primery

200 1

vzorek

Obr. 38 Prubéh praméra kulovych vrchlika a prubéh hodnot Ra.
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9 ODOLNOST VUCI OXIDACI U PVD POVLAKU

Vzorky byly zahtivany v picce firmy Clasic s regulatorem CLARE 4.0 a byly zahtivany
na zvolenou maximalni teplotu 700 °C s pfirtistkem 40 °C/min. a s vydrzi na maximalni
teploté po dobu 30 minut. Vzorky byly pied procesem zahtivani, stejn¢ tak i po ném, zva-
Zeny na analytickych vahach. Vzorky referencni i vzorky podrobené zahtivani byly analy-
zovany na RTG difraktometru D4 Endeavor firmy Bruker. Spektra byla vyhodnocena po-
moci programu Eva, jednotliva difrakéni maxima byla analyzovana pomoci programu

ICDD View 2010.

Vlevo na obrazcich jsou vzorky referen¢ni, nepovlakované. Ostatni vzorky na obou snim-
cich jsou povlakované pted zahtatim (obr. 39) a povlakované po zahtati (obr. 40).

==

Obr. 39 Uplné vlevo vzorek nepovlakovany, ostatni vzorky povlakované, nepodrobené zahiivani.

Obr. 40 Uplné vlevo vzorek nepovlakovany, ostatni vzorky povlakované. Viechny vzorky podro-

bené zahiivani.

Tab. 9.1 Zména hmotnosti po zahtati vzork.

Vzorek pred [g] | po[g] | rozdil [g]
&1 6,3270 | 63285 | 0,0015
&2 6,3202 | 63216 | 0,0014
€3 6,3211 | 63222 | 0,0011
&4 6,3237 | 63251 | 0,0014
nepovlakovand | ¢ 514 | 631113 | 0,0002
desticka
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Vychozi difraktogram pro nepovlakovany vzorek.

/

wC

ol

wC

wC

Poéet impulm

Co, Ta

Stupnice 2 Theta
Obr. 41 Vzorek nepovlakovany referenéni.

Na obr. 41 je uveden difraktogram pro vzorek nepovlakovany. Jsou na ném patrna difrakc-
ni maxima piislusejici zrniim karbidu wolframu, stejné jako pfislusejici kubickym karbi-
diim a kobaltové pojici fazi.




FSI'VUT

DIPLOMOVA PRACE List 41

o

Pocet impulmi
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Stupnice 2 Theta

Obr. 42 Vzorek nepovlakovany podrobeny zahiivani.

Na obr. 42 jsou dva pribéhy difraktogrami. Pro vzorek nepovlakovany podrobeny zahfi-
vani (Cervena kiivka) a pro vzorek nepovlakovany referen¢ni, nepodrobeny zahiivani (Cer-
na kiivka). Je patrné, Ze u nepovlakované desticky dochéazi k jeji oxidaci, kdy vznika

CoWOq,,
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Poéet impulzi

o

Stupnice 2 Theta

Obr. 43 Difraktogram pro vzorek €. 1, ¢erna kiivka — povlakovany, nezahtivany vzorek,
¢ervena kiivka — povlakovany, zahtivany vzorek.

Difraktogram vzorku povlakovaného, podrobeného zahfivani, ma témé&f stejny pribéh,
jako difraktogram vzorku zahfivani nepodrobeného. Povlakovany vzorek tedy podléha
oxidaci pouze minimalné, ¢emuz odpovida také prakticky totozna hmotnost vzorku
pied a po zahtivani. Tak je tomu u vSech Ctyf povlaka. Na obr. 43 je ukdzka difraktogramu
pro vzorek ¢. 1. Difraktogramy pro ostatni vzorky jsou v ptiloze 2. Pfi srovnani vzorkl
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povlakovanych a nepovlakovanych je ocividny velky vyznam povlaku v ochrané vzork
pied oxidaci. Nartst hmotnosti je uveden v tab. 9.1.

S oxidaci ma souvislost jednak snizeni tvrdosti povlaku a také tvorba teplotnich trhlin. Sni-
zena odolnost vii¢i teplotnim trhlindm bude znamenat vyssi narist karbidi béhem oxidace.
Hustota teplotnich trhlin u kazdého vzorku je zachycena na snimcich v ptiloze 3. Pfi srov-
nani tabulky s naristem hmotnosti vzorkd po oxidaci a snimky v pfiloze, je ze vSech ctyf
vzorkl jako nejmin odolny vzorek ¢. 1 (obr. 43), cemuz odpovida i nejvétsi vyskyt teplot-
nich trhlin na VBD. Nejlépe pak pted oxidaci chrani vzorek ¢. 3 (obr. 44).

Obr. 43 Hustota teplotnich trhlin na vzorku €. 1 po druhém prujezdu.

Obr. 44 Hustota teplotnich trhlin na vzorku ¢. 3 po druhém prijezdu.
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10 DISKUZE
Tvrdost

Obsahem této diplomové prace bylo méfeni tvrdosti povlakti pouzivanych na vyménitel-
nych bfitovych destickdch. Z vyhodnoceni naméfenych hodnot tvrdosti vyplyva vliv tvr-
dosti samotného substritu na vyslednou hodnotu tvrdosti povlaku. Pro dalsi vyzkum
se doporucuje méfit i mikrotvrdost na dokonale pfipravenych vzorcich. Méfeni mikrotvr-
dosti uz nezahrnuje tvrdost substratu, ale pouze tvrdost samotného povlaku.

Tloust’ka

Jak jii bylo feceno v kapitole Tlouét’ka rozdilné tlouét’ky na §piéce ave stfedové casti
tem*. Naneseni ruznych tlousték povlaku na desti¢ku zpisobuje odhsne vlastnosti povlaku.
K zamezeni tohoto negativniho jevu se méni poloha stiniciho zafizeni tak, aby béhem na-
naseni doslo k co nejmenSim rozdilim tlousték. Pfiklad moZné upravy stiniciho zafizeni
a redukce anténového efektu je na obr. 45.

bez stinéni

Délka nastroje = 100 mm : Délka nastroje = 100 mm Délka nastroje = 100 mm
> < >

Obr. 45 Pogitatova simulace riistu tloustky povlaku s riiznym nastavenim horniho stinéni krytu.™

Kluzné vlastnosti

K ovéfeni kluznych vlastnosti se v praxi doporucuje pouzit zkousek pin — on — disk
nebo ball — on — disk, které bohuzel pro tuto praci nebyly dostupné. Z dostupnych zkousek
muzeme za urcitych podminek pouzit klasické méteni drsnosti. Z naméfenych hodnot Ra
a Rz se daji do urcité miry kluzné vlastnosti predpovidat. Jak vyplyva z méfeni, hodnoty
Ra a Rz budou zaviset jednak na typu povlaku, ale pfedev§im na opracovani nastroje pied
nanesenim povlaku. V tomto piipadé je urcujici stopa po brouseni vymeénitelnych biito-
vych desticek. Proto se jako dalsi krok vyzkumu doporucuje méfit drsnost na vzorcich spe-
cialné lesténych, kde se hodnota Ra pohybuje v rozmezi mezi 0,01 pm a 0,02 um. Vysled-
né hodnoty Ra a Rz pak nejsou ovlivnény stopou po opracovani nastrojem, ale jen nanese-
nou vrstvou. Doporucuje se také pouzit meéticiho néstroje s vétSim rozliSenim méfeni,
tak aby byl schopen zaznamenat hodnoty i na vylesténych vzorcich.
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Dalsim zjisténym faktem je, ze pfestoze se povlak TiN pouziva jako povrchova vrstva
ke zlepSeni nejen kluznych vlastnosti, povlak ¢. 1 ma ze vSech ctyi zkouSenych povlaka
nejhorsi naméfené hodnoty Ra. Z toho vyplyva, ze kvalita vysledného povrchu je kom-
plexni zalezitosti a vyzaduje dalsi uptesiiujici mefeni.

Abraze

Vétsi probrouseny pramér u povlaku ¢. 3 béhem prvnich 30 sek. je dan pouzitim povrcho-
vé kluzné vrstvy, kterd je mekka, tudiz se rychleji probrousi. Béhem dalsi 60 sek. se vSak
kulicka dostava az na tvrdou vrstvu a otér povlaku se snizuje.

Adheze

Je vSeobecné platné, Ze vrstvy s mensi tloustkou jsou rychleji strzené, piesto povlak €. 3,
u kter¢ho byla naméfena nejmensi tloustka, se vyznacuje pomérné dobrou adhezi.
A to i pres fakt, Ze byla pouzita povrchova kluzna vrstva, kterd dle ¢lanku Kluzné vrstvy
a metody hodnoceni adhezivné — kohezivniho a tribologického chovéni, vyrazné snizuje
adhezi povlaku.®®

Dobra adheze povlaku je pravdépodobné zptisobena nandSenim nanovrstev a slozenim po-
vlaku.

Odolnost vuci oxidaci

I ptes to, ze povlak na vzorku ¢. 3 mé nanesenu povrchovou kluznou vrstvu, ktera
dle ¢lanku Kluzné vrstvy a metody hodnoceni adhezivné — kohezivniho a tribologického
chovani snizuje teplotni odolnost, ma v porovnani s ostatnimi povlaky nejlepsi odolnost
vaci oxidaci. Ta tedy bude pravdépodobné zaviset na struktufe a sloZeni povlaku.

Vzniku a vyvoji tepelnych trhlin se da predejit pouzitim houzevnatéjsiho slinutého karbidu,
spravnou volbou feznych parametrii a odstranénim chlazeni pomoci fezné kapaliny, kdy je
zjisténo, Ze pouziti fezné kapaliny na vodni bazi se zvySuje opotiebeni nastroje a prudce
sniZuje jeho Zivotnost.

Statistika

Pro ucel této diplomové prace, posouzeni vlastnosti zkoumanych povlakl, budou namétena
data dostacujici, pokud by vSak vznikla potieba je statisticky zpracovavat, doporucuje
se nam¢fit vetsi soubor dat pro presnéjsi zavery.
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ZAVER

Driivéjsi pozadavky na PVD povlaky se ubiraly spise ke zvyseni otéruvzdornosti. Naroky
na n¢ vsak stale rostly a pozd¢ji tak tyto pozadavky byly rozsSifeny o tepelnou stabilitu,
nizky koeficient tfeni, lepsi houzevnatost, vyssi tvrdosti atd. PVD povlaky jsou jiz delsi

dobu soucasti praxe a tato diplomova prace si proto dala za cil porovnat jednotlivé povlaky
na Ctyfech raznych vzorcich. Jejim vystupem tedy je, ze:

e Povlak na vzorku ¢. 1 ma diky vhodné skladbé nanovrstev velmi dobrou adhezi.
Nicméné ze vSech Ctyf porovnavanych povlaki ma nejhorsi otéruvzdornost a nejvyssi
namétfené hodnoty Ra a to i1 pfesto, ze jako povrchovy povlak byl pouzit TiN, ktery by
m¢él vlastnosti povlaku zlepsovat. Na tomto povlaku se tedy potvrzuje, Ze pokud je po-
vlak s horsi otéruvzdornosti, bude mit i vy$§i namétené hodnoty Ra. Tento povlak je
pravdépodobné meékci nez ostatni a bude i hiif chranit pred oxidaci.

e Povlak na vzorku €. 2 se zacina bodove odlupovat jako prvni. S rostouci silou zatézo-
vani se ale odlupovani nijak vyrazné nehorsi oproti vzorku ¢. 4. Povlak ma nizké hod-
noty Ra a velmi dobrou otéruvzdornost.

e U povlaku na vzorku €. 3 se nijak neprojevily nevyhody pouziti kluzné vrstvy, jako je
sniZzend piilnavost nebo snizend teplotni odolnost. Pravé naopak, pouziti kluzné vrstvy
v kombinaci s tvrdymi vrstvami a kladeni nanovrstev, dava povlaku dobrou adhezi,
nizké hodnoty Ra a oproti ostatnim povlakiim béhem zahtati nejméné podléhé oxidaci.

e Povlak na vzorku €. 4 ma vlivem kladeni monovrstev Oproti ostatnim zkouSenym po-
vlakiim nejhors$i adhezi. Monovrstvy, jejichz strukura je slozend z kuzelovitych zrn,
se vlivem zatiZeni plasticky deformuji, coz nasledn¢ vyvolé rozsahlé odlupovani vrstev
povlaku. I pies zhorSenou pfilnavost je to vSak povlak s nejlepSi otéruvzdornosti
a nejniz§imi hodnotami Ra a to pravdépodobné diky své struktufe a slozeni.
S otéruvzdornosti povlaku bude rist i jeho tvrdost.

Jak je ze zavére¢ného piehledu patrné, ne vzdy se teoretické poznatky shoduji s poznatky
ziskanymi z praktického méfeni. Vyhodnocovani vlastnosti povlaku je tedy pomérné slozi-
td a komplexni zaleZitost a jak jiZz bylo zminéno dfive, je zavisla na mnoha parametrech.
Porozuméni jednotlivych vlastnosti a jejich zavislosti umoziuje vyvojarim nadale tyto
povlaky zkvalithovat.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

ZKkratka Jednotka Popis
HV [-] Tvrdost podle Vickerse
MP [-] Viceucelovy povlak
PVD [-] Physical vapour deposition
SD [-] Smérodatna odchylka
VBD [-] Vymeénitelna biitova desticka
WC [-] Karbid wolframu
Al [-] Hlinik
AICrN [-] Nitrid chromu a hliniku
Al,O3 [-] Oxid hlinity
AITICrN [-] Nitrid hliniku titanu chromu
Co [-] Kobalt
CoWwO, [-] Karbidy vzniklé po oxidaci
cr [-] Sestimocny chrom
CrN [-] Nitrid chromu
SizNg [-] Nitrid kiemicity
S.I.0 [-] Spole¢nost s ru¢enim omezenym
TaNb [-] Niob tantalu
Ti [-] Titan
TiAICO [-] Kluzna vrstva TiAICO
TiAIN [-] Nitrid hliniku titanu
TiAISIN [-] Nitrid kfemiku hliniku a titanu
TiCN [-] Kartido-nitrid titanu
TiCrN [-] Nitrid chromu titanu
TiN [-] Nitrid Titanu
ZrN [-] Nitrid zirkonu

Symbol Jednotka Popis
A [-] Amper
D [mm] Pramér délky thlopticek vtisku
F [N] Sila
Ra [um] Primérna aritmetickd tichylka profilu
Rz [um] Nejvyssi vyska profilu
T [°C] Teplota
ap [mm] Siika zabéru ostii
fz [mm] Posuv na zub
VC [m/min] Reznd rychlost

[-] Pocet zubt

o [°] Vrcholovy thel ¢tyfbokého jehlanu
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SEZNAM PRILOH

Ptiloha 1 Struktura jednotlivych vzorka

Ptiloha 2 Difraktogramy

Ptiloha 3 Snimky teplotnich trhlin po 1. a 2. prijezdu




PRILOHA 1

Vzorek ¢. 1

SEM HV: 5.0 kV WD: 8.02 mm MIRA3 TESCAN

View field: 36.5 pm Det: SE + BSE 10 pm
SEM MAG: 7.59 kx Date(m/dly): 01/16/13 Performance in nanospace

Vzorek €. 2

SEM HV: 5.0 kV WD: 7.98 mm MIRA3 TESCAN

View field: 36.5 pm Det: SE + BSE 10 pm
SEM MAG: 7.59 kx  Date(m/dly): 01/16/13 Performance in nanospace




Vzorek ¢. 3

SEM HV: 5.0 kV WD: 7.85 mm MIRA3 TESCAN
View field: 36.5 pm Det: SE + BSE 10 ym
SEM MAG: 7.59 kx  Date(m/dly): 01/16/13 Performance in nanospace

Vzorek ¢. 4

SEM HV: 5.0 kV WD: 8.00 mm MIRA3 TESCAN

View field: 36.5 pm Det: SE + BSE 10 pm
SEM MAG: 7.59 kx  Date(m/dly): 03/20/13 PRAMET Tools




PRILOHA 2
Vzorek ¢. 1

Poéet impulzi
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Stupnice 2 Theta

Cerna — povlakovany, nezahtivany vzorek.
Cervend — zahtati na 700 °C.



Vzorek ¢. 2

Poéet impulzi

Stupnice 2 Theta

Cerna — povlakovany, nezahtivany vzorek.
Cervena — zahtati na 700 °C.



Poéet impulzi

ol

Vzorek ¢. 3

Stupnice 2 Theta

Cerna — povlakovany, nezahtivany vzorek.
Cervena — zahtati na 700 °C.



Poéet impulzi

o

Vzorek ¢. 4

Stupnice 2 Theta

Cerna — povlakovany, nezahtivany vzorek.
Cervena — zahtati na 700 °C.



PRILOHA 3
Vzorek €. 1 —po 1. prijezdu

— po 2. prijezdu




Vzorek €. 2 — po 1. prijezdu

—po 2. prujezdu




Vzorek €. 3 —po 1. prijezdu

1 mm

— po 2. prijezdu




Vzorek €. 4 — po 1. prijezdu

— po 2. prijezdu




Podminky frézovani:

Stroj MCV 1270

Material 12050.1 180 - 190 HB

Chlazeni fezna kapalina smérovana na
vystup desticky z materialu
nesousledné rovinné frézo-

Operace g
vani

Desticky SPKN 1203 EDER

Uhel nastaveni hlavniho osti Kr = 75°

z 1 zub

Ve 420 m/min

otacky 1319

fz 0,1 mm/z

ap 2,5 mm

razi na 1 zub pro 1. prijezdu 3300

razi na 1 zub pro 2. prijezdu 6600

Cisty ¢as obrabéni pro 1. prijezdu | 2,5 min.

Cisty Cas obrabéni pro 2. prijezdu |5 min.

Proces frézovanti:




