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Pi'ehled pouzitych zkratek a symboli

Zkratka/Symbol Jednotka [] Popis

Physical vapour deposition - vrstava

PVD . S .
nadeponovana fyzikalnim principem
Plasma Assisted Chemical Vapour

PACVD Depo_siti(?n - vrstva nade;zgn(.)v\ie?né
chemickym principem, pfi nizsi
teploté
Chemical vzpour deposition — vrstva

CvD . . .
nedeponovand chemickym zpiisobem

TripelCoatings ® Technologie depozice tenkych vrstev

REM Radkovaci elektronovy mikroskop

TEM Transmisni elektronovy mikroskop

TiN Vrstva

AITIN Vrstva

CrN Vrstva

AITICN Vrstva

AICrSIN Vrstva

AITIiCrN/TiSiCN Vrstva

nACo Vrstva

nACo’ Vrstva

nACROo’ Vrstva

LARC Lateral Rotating ARC-Cathodes -
bo¢ni rotujici obloukova katoda

BALL-on-DISC Tribologickd analyza

GDOES Glow DischargeOptical Emission
Spectrometry

REM Radkovaci elektronova mikroskopie




Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni, Diplomova préce 2012/2013
Katedra materidlu a strojirenské metalurgie Bc.Jakub Zelezny

.
Teoreticka Cast



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni, Diplomova préce 2012/2013
Katedra materidlu a strojirenské metalurgie Bc.Jakub Zelezny

1. Uvod

Systém tenkd vrstva-substrat prodélal za dobu, kdy se zacal primyslové aplikovat na
nastroje vyznamny vyvoj. Od pivodnich jednoduchych vrstev na bazi TiC a TiN jsou
V dnesni dobé témét dve stovky rtiznych systému, které jsou ur€eny na celou fadu nejen
prumyslovych aplikaci, ale i v oblasti mediciny, energetiky a designu. To s sebou
prinasi i uskali. V soucasnosti je hlavnim problémem nepi‘ehlednost tenkych vrstev a to
jak z hlediska vyrobci, aplikaci, tak i1 uzitnych vlastnosti. Cilem této Diplomové prace
je dokumentace druhii vrstev a jejich soucasného pouzivani pro obrabéni austenitickych
oceli monolitnim vrtdkem ze slinutych karbidi.

Diplomova prace by méla urcit na zdkladé experimenti nejvhodné&jsi vrstvu pro
obrabéni austenitickych korozivzdornych oceli. Dale bude tato Diplomova prace
porovnavat vrstvy deponované moderni technologii TripleCoatings’® a b&zné
deponované  vrstvy. Od nejnovéjSich  vrstev  deponovanych  technologii
TripleCoatings’®, se odekavd, Ze svymi vlastnostmi budou dalece piesahovat
vlastnosti konvenénich vrstev. Cilem této prace je na zakladé provedenych analyz
a experimentli nezavisle posoudit, zda tyto nové vrstvy mohou nahradit soucasné.

Teoretickd ¢ast pojedna o vrstvach, které byly dfive nebo v soucasnosti pouzity
pro depozici nastroji urcenych k obrabéni austenitickych korozivzdornych oceli. Na
zaklad¢ informaci zteoretick¢ c¢asti Diplomové prace o téchto vrstvach, budou
vytipovany tfi vrstvy pro experimentalni ¢ast. Vrstvy budou podrobeny tfad¢é analyz
a experimentll. Ty budou voleny tak, aby na zikladé jejich vyhodnoceni bylo mozné
urcit vrstvu vhodnou pro praktické aplikace. Jednotlivé vysledky dil¢ich experiment
budou bodovany dle jasnych kriterii a nasledné¢ vyhodnoceny. Na zaklad¢ tohoto
hodnoceni bude vybrdna vrstva, kterd dosahovala nejlepSich vysledkii. Vrstva, ktera
dosahne nejlepsich vysledkt,, bude povazovana jako vhodnd pro praktické aplikace,
konkrétné tedy pro depozici nastroji urcenych k obrabéni austenitické korozivzdorné
oceli.
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2. Obrobitelnost austenitickych oceli

Austeniticka ocel je v dnesni dobé velmi zadanym materidlem. Tento zajem
prameni z vybornych mechanickych vlastnosti této oceli. Jeji Cetnéjsi aplikace jsou
ovlivnény jeji Spatnou obrobitelnosti.

Obrobitelnost téchto oceli je nepfiznivé ovlivilovana relativné vysokou pevnosti
Rm 500 az 720 MPa a velkym sklonem ke zpeviiovani za studena az do hodnoty
1600MPa. Tyto oceli maji také nizkou tepelnou vodivost a vysokou houZevnatost.
Témito Ciniteli l1ze vysvétlit sklon materidlu tvofit ndrlstky na nastroji pfi b&zném
obrabéni, pfi¢emz tfisky odfezaného materidlu pisobi silou na Spicku néstroje. Tyto
tlaky 10° az 10* MPa v kombinaci s vysokou teplotou 300 az 1200°C na styéné plose
materialu a nastroje vyvolavaji podminky podobné svafovani tlakem. Nizka tepelna
vodivost korozivzdornych oceli vede k trvalému narastu teploty. Dochazi ke znacnému
ohfevu, vznikajici teplo nemlize snadno piejit do obrobku a hromadi se v blizkosti
obrabéciho nastroje a tim snizuje jeho Zivotnost. Uvedené hodnoty tepelné vodivosti
jsou v porovnani s oceli C45. Tepelna vodivost oceli C45 je 47 W/m.K a u austenitické
oceli AISI 304 je to pouze 15 W/m.K. [2]

Nastroje pro obrabéni austenitick¢é oceli musi byt ze slinutych karbidii nebo
alespon z vykonné rychlorezné oceli [1]. Rovnéz na stran¢ obrabéné oceli lze zménou
ke zlepSeni obrobitelnosti korozivzdornych oceli, je sira. Pfisada siry (0,16 az 0,18 hm.
% S) vyznamné usnadiiuje obrabéni sniZzenim fezného odporu, zlepSenim lamavosti
tiisky, avSak na druhé strané zhorSuje integritu povrchu pii soustruzeni za sucha, kdy se
zhors$i drsnost. Je zndmo, ze korozni odolnost austenitické oceli zlepsuje pfisada médi
[3]. Pridavky az 4 % Cu se aplikuji do austenitickych nerez oceli, ¢imz se dosahuje
zlepSeni austenitické stability, odolnosti proti korozi i obrobitelnosti. Naskyta se
moznost kompenzace vlivu siry pfisadou meédi. Méd’ je vysoce rozpustna v austenitické
fazi. Vaze se prisadou niklu, ktery s ni tvoti tuhy roztok s vyssi teplotou taveni. Co se
tyCe tvafitelnosti, bylo jiz v mnoha pracich dokumentovdno, ze u austenitickych
korozivzdornych oceli obsahy Cu do 4 % neovliviiuji podstatné tvafitelnost. Pii
obsazich nad 4 % se vSak jiz tyto oceli, zejména v litém stavu, stdvaji velmi obtizné
zpracovatelné tvatenim [4,5].



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni, Diplomova prace 2012/2013
Katedra materidlu a strojirenské metalurgie Bc.Jakub Zelezny

3. Teplo pri obrabéni austenitickych oceli

Tato kapitola je zahrnuta do Diplomové prace z hlediska pochopeni, pro¢ dochazi
k tak zna¢nému tepelnému namahani nastroje. Teplo vzniklé pii obrabéni austenitickych
oceli neodchazi tiiskou kviili Spatné tepelné vodivosti téchto oceli. Velké mnozstvi tepla
vzniklé pii procesu obrabéni tedy vstupuje do nastroje. Tim dochazi k velkému
tepelnému namahani nastroje a k jeho nasledné degradaci. Teploty a tlaky, které
vznikaji pii procesu obrabéni téchto oceli, jsou popsany v kapitole o Obrobitelnost
austenitickych oceli.

DIN 1.1191 1.4541
Tepelna vodivost [W/m.K] 47 15

Tepelna vodivost austenitické oceli je jen piiblizné 30 % oproti uhlikové oceli tepelna
vodivost je tedy velmi mala. Obrazek 3. 1 a) mista vzniku a tepelné toky pii fezném
procesu. Teplo vznikd v misté primarni, sekundarni a tercialni plastické deformace.
Obrazek 2 b) ukazuje procentudlni velikost tepla, kterou musi pojmout soustava stroj —
nastroj — obrobek.

(a) (b)

ohrohek

celkové teplo %o

100 200 300
fezna rychlost , m/min

Obrazek 3.-1 a) Distribuce tepla pii fezani, b) vyjadieno v procentech [6]

(a) €SN 12050 (b) DIN W nr 1.4000

g5 < § ¢ theci tepelny tok Je1 = Qgp tepelny tok do tfisky

Gt2 > Gi1 tepelny tok do substratu nastroje ¢y > Gip tepelna vodivost
Ve1=Vez femarychlost |4 =1, teplota e

Obrazek 3.-2 Tepelna distribuce pro a) uhlikovou ocel, b) austenitickou ocel [7]
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Obrazek 3. - 2 ukazuje tepelné toky pii obrabéni uhlikové a austenitické oceli.
Protoze ma austeniticka ocel mensi tepelnou vodivost, odchazi vice tepla do nastroje,
coZ ma negativni vliv na trvanlivost bfitu.

Podstatnym rozdilem pfi obrabéni — v porovnani s nelegovanou oceli — je
skutecnost, ze austenitickd ocel vykazuje mensi tepelnou vodivost nez ocel uhlikova. Pti
obrabéni uhlikové oceli je nejveétsi ¢ast vzniklého tepla odvadéna tfiskami. Austeniticka
ocel se svoji malou tepelnou vodivosti a malou schopnosti pohlcovat teplo ma za nésledek
vyssi teplotu na bfitu. Proto je u téchto oceli nezbytné ptimétené chlazeni a vhodna tenka
vrstva, ktera zvysi zivotnost bfitu a tim zvysi produktivitu nastroje.

3.1. Technologie nanaseni tenkych tvrdych vrstev

Na zacatku dvacatého stoleti jeSté pirevladal proces napafovani. Hlavni
nevyhodou napafovani je nizka energie odpafovanych ¢astic a s tim souvisejici porezita
vrstev a nizka adheze. Dalsi technologii, ktera z velké Casti nahradila napafovani je
napraSovani, které nyni s kombinaci s magnetickym polem (tzv. magnetronové
naprasovani) pokryva vysoké procento zpusobu pFipravy tenkych vrstev. Diky vyssi
energii odpraSenych castic vznikaji vrstvy s lepSi adhezi a homogenitou nez u
naparovani.

Dalsim podnétem k vyvoji oboru tenkych vrstev byla mikroelektronika, ktera
vyzaduje stale dokonalejsi (homogenni, ultra tenké,...) vrstvy. V tomto oboru se nejvice
pouzivaji metody PECVD (Plasma Enhaced Chemical Vapor Deposition ) k ptiprave
dielektrickych a pasivacnich vrstev, epitaxe k ristu monokrystalickych vrstev kiemiku,
CVD (Chemical Vapor Deposition) a jeho modifikace LPCVD (Low Pressure Chemical
Vapor Deposition) na vyrobu nitridovych, pasivacnich vrstev a dalsi. Velky vyvoj a
pouziti si vybudovalo také leptani pomoci plazmatu jak vertikalnich, tak horizontalnich
struktur (tzv. via a trench) v integrovanych obvodech. Metody piiprav mizeme rozdélit
do dvou zakladnich skupin: fyzikalni a chemické metody. [8]

3.1.1. Fyzikalni metody p¥ipravy tenkych vrstev (PVD)

Tyto metody jsou zalozeny na fyzikalnich principech, jako je napafovani, Ci
napraSovani materiali z katody na substraty. Pro pfipravu tenkych vrstev pomoci PVD
neni vyuZivano Zadnych nebezpecnych vysoce reaktivnich chemikalii = metody
ekologicky prijatelné. Tyto metody nepotiebuji vysokou teplotu (150 °C — 500 °C) a lze
pouzit 1 materialy substratu s nizkou toleranci vuci teplotnimu zatizeni. Také nizka
teplota snizuje pnuti ve vrstve, které vznika jak rozdilnymi teplotnimi soudiniteli
systému vrstva — substrat, tak i samotnym procesem. Dalsi vyhodou je relativné velmi
dobra schopnost ovladat proces, a proto lze vytvofit velkou tadu vrstev raznych
vlastnosti o ptesnych tloustkach.

Vrstvy pripravené fyzikalnimi metodami se casto vyznacuji dobrou adhezi
a odolnosti proti opotiebeni.

Pomoci fyzikalnich metod se deponuji vrstvy na rtizné nastroje z oceli, hliniku, ¢i
dokonce plasty (diky nizké pracovni teploté). Podstatou fyzikdlni depozice je
vyparovani materidlu ve vakuu nebo rozpraSovani materidld z terca ve vybojich
buzenych za nizkych tlaki. Procesy probihaji ve tiech fazich:

1) Pievedeni materialti do plynného skupenstvi.
2) Transport par ze zdroje k substratu.
3) Vytvareni (riist, kondenzace) vrstvy na substratu.
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Nejcastéji se Ize setkat s PVD metodami jako je napafovani, ¢i naprasovani
(ptevazné s kombinaci s magnetickym polem = tzv. magnetronové napraSovani). [8]

3.1.1.1. Naparovani

Tato metoda je zalozena na principu odpafovdni materidlu ve vakuu a na
kondenzaci jeho par na substratu. Pro odpafovani kovi jako Al, Cu, Ag se pouziva
ohtevu prichodem elektrického proudu wolframovym dratem nebo molybdenovou
lodi¢kou. Limitujici je v tomto piipad¢ teplota taveni wolframu ¢i molybdenu a jejich
rozpustnost v napaiovanych kovech. Rizeni takového procesu napafovani je mozné
pomoci krystalového oscilatoru méniciho rezonan¢ni kmitocet podle hmotnosti
napafené vrstvy. Odpafovanim pomoci elektronového svazku, obloukového vyboje, Ci
laserem muizeme naparovat i tézko tavitelné materialy. Vzhledem k roztaveni materialu
se zasobnik nachazi ve spodni ¢asti zafizeni (viz. obrazek 3.1.1.1 - 1). [8]

ik
Substrat

Obrazek 3.1.1.1 - 1 Schématické znazornéni napafovaci aparatury [8]

3.1.1.2. NapraSovani

Naprasovani je zalozeno na rozpraSovani materialu terce (katody) energetickymi
ionty a ndslednou kondenzaci rozpraSeného materidlu na substratu. lonty pracovniho
plynu (obvykle argonu) jsou urychlovany elektrickym polem a dopadaji na ter¢, kde
vyrazi ¢astici (Ci Castice) a nasledné se usazuji na substrat. Vyrazené ¢astice maji vyssi
energii nez pii naparovani, a proto mohou tvofit homogenngjsi vrstvy s lepsi adhezi, nez
je tomu u naparovani. Rozprasovani ter¢e probiha v plazmatu v inertnim plynu argonu
nebo pro zvyseni u¢innosti Smési argonu a xenonu.

Modifikaci tohoto procesu pfidanim reaktivniho plynu (dusik, kyslik,...) je
ziskdna moznost napraSovat materialy, jako jsou nitridy oxidy a dalsi. V tomto ptipadé
se jedna o reaktivnim naprasovani. SloZzenim této smési plyni je pak mozné
modifikovat vlastnosti deponovanych vrstev.

Dalsi modifikaci naprasovani s vyuzitim magnetického pole vznikla metoda
zvana magnetronové naprasovani. [8]
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Obrazek 3.1.1.2 - 1: Schéma vzniku kolizni kaskady. [8]
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Muze byt definovana tzv. vytéznost rozprasovani. Jde o podil mezi poctem
dopadajicich castic na ter¢ a poCtem rozpraSenych castic z ter¢e. Hodnota vytéznosti
byva ovlivnéna nasledujicimi faktory (detailngji se touto problematikou zabyva [9]):

1) Energii dopadajicich ¢astic

2) Materialem terce

3) Uhlem dopadu dopadajicich &astic

4) Krystalografickou strukturou povrchu terce

3.1.1.3. Transport rozprasenych ¢astic

Pii bombardovani ter€e ionty majicimi energii nékolik set elektron volti se
rozprasSuji z terCe jednotlivé neutralni atomy. Pokud vSak rozpraSujeme pomoci ionth
s vy$§imi energiemi (energie vyssi nez 10 keV), zacinaji mezi rozpraSenymi ¢asticemi
dominovat shluky (clustery) atomu terce [9].

Tyto rozprasené castice potom musi urazit jistou drahu (obvykle tadové
centimetry) nez dopadnou na substrat. Pracovni tlak pro vétSinu aplikaci naprasovani se
pohybuje v rozmezi 10—-3 az 101 Pa, coZ znamena, ze se stfedni volnd drdha atomt
plynu pohybuje mezi 5 mm az 500 cm [10]. To trochu komplikuje transport
rozpraSenych ¢astic k substratu. Pfi nizkych tlacich (menS$ich nez 0,1 Pa) ¢astice na své
cest¢ prodéla zanedbatelny pocet srazek, takze tyto srazky ve vysledku neovliviuji
Kinetickou energii dopadajicich castic. Tento jev je nazyvan jako balisticky nebo-li
bezsrazkovy transport. Primérna kineticka energie mutize byt i desetkrat vyssi nez
kineticka energie tepelného pohybu &astic. Céstice se ¢asto zabuduji do horni vrstvy
substratu. Ziskavame takto husté vrstvy slozené z malych zrn s relativné dobrou adhezi.

S rostoucim tlakem v komofe roste i pravdépodobnost srazky putujici Castice s
casticemi okolniho plynu. Tento jev za¢ina byt vyznamny od tlaku fadoveé desetiny pascala.
Rozprasené Castice srazkami pieddvaji kinetickou energii okolnimu plynu. Tim jej zahtivaji
a sami se ochlazuji. Na konci procesu je teplota okolniho plynu i rozprasenych ¢astic stejna.
Tomuto transportu fikame difiizni nebo-li tepelny transport. Pii poklesu rychlosti astic
zaroven roste jejich efektivni prifez, ¢imz i roste pravdépodobnost dalsich srazek. Po 5 az
10 srazkach predaji rozprasené ¢astice vétsinu své kinetické energie okolnimu plynu. Tento
jev se nazyva termalizace. Zahtaty plyn se ale vyznacuje snizenou lokalni hustotou (az o
15% [10]). Zahtaté castice okolniho plynu opoustéji oblast pobliz terce rychleji, nez kdyby
byly nezahtaté. Tomuto jevu fikdme gas rarefaction. Protoze Castice dopadajici na substrat
nemaji prakticky zadnou kinetickou energii, jsou vzniklé vrstvy podobné jako pfi
naparovacich procesech. Vyznacuji se veétsimi zrny a velkym napétim v tlaku.

3.1.1.4. Magnetronové naprasSovani

Metoda magnetronového naprasovani je zalozena na rozprasovani pevného terce,
ktery je katodou, ionty pracovniho plynu. Zdrojem ionti je doutnavy vyboj mezi
katodou (ter¢em) a anodou (komorou) lokalizovanym pomoci silného magnetického
pole v blizkosti terce. K nejvice ionizacim dochazi v mistech, kde se kolmo protina
elektrické pole s magnetickym polem magnetronu.

Magnetické pole je vytvafeno silnymi permanentnimi magnety nebo
elektromagnetem, umisténym za terCem. Zaporné nabité castice se v tomto poli
zachycuji a nasledné se pohybuji po kruhovych drahach, coz prodluzuje jejich drahu
a zvySuje pravdépodobnost srazky s atomy argonu. Vznika tak hustsi plazma.
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Kladné ionty pracovniho plynu jsou urychlovany elektrickym polem s terdi.
Castice vzniklé rozpragenim se pohybuji k protilehlému substratu.

Magnetronovym napraSovanim mizeme pripravovat vrstvy nejraznéjsiho slozeni.
Muzeme rozpraSovat terée z elementarnich prvki, sloucenin, slitin, nebo sintrovanych
materiald. Pfivedenim reaktivnich plyna jako je dusik nebo kyslik, je mozno vytvaret
nitridové nebo oxidové vrstvy. Pratokem reaktivnich plyni a ptivedenym vykonem na
magnetron mizeme fidit stechiometrii deponovanych vrstev. Zdrojem pro doutnavy
vyboj miize byt stejnosmérny vysokonapét'ovy zdroj, nebo vysokofrekvencni generator
pracujici obvykle na primyslové frekvenci 13,56 MHz. Vyhodou pouziti RF generatoru
je moznost naprasovat materidly z nevodivych tercl. Regulaci iontového bombardu
rostoucich vrstev Ize fidit nékteré vlastnosti a strukturu povlaku. [8]

4. Depozice na slinutych karbidech

Jednim z vyvojovych stupiii v priimyslu slinutych karbidiit béhem 20. stoleti 1ze
zafadit zavedeni vyroby vymeénitelnych bfitovych destiCek s tenkymi povrchovymi
vrstvami TiC (1969). Technika vyroby téZkotavitelnych karbidl soucasnym vyloucenim
obou komponentti z plynné faze je znama jiz od roku 1890, kdy byly v USA délany
pokusy ve vyrobé zafivek, jejichz ucelem byla ochrana Zhaviciho vlakna
tézkotavitelnou slouc¢eninou (smyslem deponovani bylo zvySeni svitivosti). A¢koli byl
vyzkum v oblasti deponovani ve dvacatych a tficatych letech minulého stoleti velmi
intenzivni, nepodafilo se pfipravit deponované vrstvy s technickou vyuzitelnosti. Prvni
deponované bfitové desticky ze slinutého karbidu pro obrabéni se na trhu objevily
koncem 60. let 20. stoleti (material GC125 firmy Sandvik Coromant, deponované
vrstvy TiC, tloustka vrstvy 4+5 um). Brzy nato byly vyvinuty vrstvy typu TiN a TiCN,
vrstvy Al203 pfisly na trh v poloviné 70. let. Vrstvy byly vytvafeny metodou CVD
(Chemical Vapour Deposition - chemické napafovani - patentovanou Hintermannem,
Rupertem a Swedlerem, pracovniky laboratofe LSRH ve Svycarsku) jako jedno i
vicevrstvé, vrstva Al203 vyzadoval vytvoreni mezivrstev (napf. TiC), aby byla
zlepSena adhezni pevnost mezi deponovanou vrstvou a podkladem. Vrstvy PVD
(Physical Vapour Deposition - fyzikalni napatovani) se objevily na zacatku 80. let.
Nejuzivanéjsi deponovanou vrstvou PVD byl jednovrstvy TiN.

Pivodné postacovalo nékolik typl vrstev jako konkurence jinym nastrojovym
materialim, v soucasnosti je z hlediska uspokojovani rostoucich pozadavkt kazdorocné
vyvijeno a zdokonalovano mnoho novych druhii deponovanych slinutych karbidii pro
ruzné fezné aplikace. Jednotlivé materialy se navzajem li§i druhem vrstvy, kombinaci
vytvoreného systému, tloustkou, metodou deponovani, substratem, atd. Pro konkrétni
aplikaci fezného ndstroje s deponovanou biitovou destickou (obrabény material, fezné
podminky) je velmi dialezita spravna kombinace vSech uvedenych faktorii, protoze
zejména na této skutec¢nosti zavisi efektivnost jeho uziti. [11] [12]
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Obvykle se uvadéji tyto vyvojové stupné deponovanych slinutych karbidi:

e 1. generace:

Jednovrstvy systém (téméf vyhradné TiC) s tlouStkou asi 6 pm a Spatnou
soudrznosti podkladu a povlaku (tato nepiizniva vlastnost byla zptisobena nedokonalou
technologii vyroby, kdy mezi podkladem a povlakem dochazelo k tvorbé kiehkého
etakarbidu). Pfi obrabéni takovymito ndstroji proto rychle dochédzelo k odlupovani
povlaku, coz vedlo k znehodnocovani nastroje.

e 2. generace:

Jednovrstvy systém (TiC, TiCN, TiN) bez eta-karbidu na pifechodu podklad -
vrstva. Zdokonaleni technologie vyroby umoznilo vytvorit vrstvy povlaki o vetsi
tloustce (7 az 10 pum), bez nebezpeci jejich odlupovani ptfi funkci nastroje. K této
generaci patfily napt. deponované slinuté karbidy Pramet, typ 015 P, 020 P nebo jeden
z prvnich deponovanych SK firmy Sandvik Coromant (brouseny a lestény fez bfitovou
destickou - podklad P35, povlak TiC, ERM, zakladni obrazek ,.a“ v rezimu SEI,
obrazky plosného rozlozeni charakteristického rentgenového zateni:
b-WLo, c-TiKa, d-CoKa). Do druhé generace lze zafadit i1 slinuty karbid P20
s povlakem TiC. [11] [12]

e 3. generace:

Vicevrstvy systém (dvé az tii, pfipadné i vice vrstev) s ostie ohraniCenymi
prechody mezi jednotlivymi vrstvami. Razeni vrstev odpovida jejich vlastnostem tak, ze
jako prvni jsou na podklad obvykle nanaseny vrstvy s lepsi pfilnavosti k podkladu, které
maji relativné nizsi odolnost proti opotfebeni a jako posledni jsou nanaseny vrstvy,
které nemusi mit dobrou pfilnavost k podkladu (dobra ptilnavost k predchozi vrstvé
vyplyva z procesu vyroby), ale pozaduje se od nich zejména vysoka tvrdost a odolnost
proti opotiebeni a oxidaci za zvySenych teplot. Nejcastéji byvaji jednotlivé vrstvy
fazeny v tomto pofadi (od podkladu k povrchu): TiC-Al203, TiC-TiN, TiC-TiCN-TiN,
TiC-Al203-TiN. [11] [12]

e 4. generace:

Specialni vicevrstvy systém (velmi casto i vice nez 10 vrstev a mezivrstev),
s mén¢ ¢i vice vyraznymi prechody mezi jednotlivymi vrstvami (uzivaji se stejné
materialy povlaka jako u 3. generace). Multivrstvé povlaky jsou vyrdbény jen pomoci
cileného fizeni atmosféry v deponovacim zatizeni, podle potieb technologického
postupu deponovani. K jejich velkym vyhodam lze pfifadit i schopnost odklanéct
a zpomalovat Sifeni trhlin od povrchu povlaku k substratu. Tuto schopnost maji i
povlaky s nanokrystalickou strukturou a s vysokym zbytkovym tlakovym napétim.

Za systém 4. generace jsou povazovany téz diamantové, nanokompozitni
(povlak tvofeny dvéma nebo vice slozkami, které jsou vzajemné nerozpustné, pritom
alespon jedna slozka musi byt krystalicka [13], gradientni, supermiizkové (povlaky,
u kterych je zakladni vrstva opakovana s tak kratkou periodou, aby vysledna vrstva byla
vytvorena jako jednotnd miizka, ktera difraktuje pii rentgenovém nebo elektronovém
zateni, jednotlivé slozky povlaku nesmi byt krystalické, a ,.inteligentni* povlaky (napf.
pro vyhodnocovani opotiebeni nastroje [14].
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Do této generace patii napt. deponované slinuté karbidy Ceratizit CTC1135 [15]

a Sandvik Coromant GC2025 [15]

nebo vrstvy Marwin MT, Marwin SlI

(nanokrystalicky kompozit TiAlISiN) firmy SHM, s.r.o. Sumperk a vrstva ZX japonské
firmy Sumitomo Electric. Tento systém (celkem 2000 vrstev) obsahuje stiidajici se
vrstvy TiN (kubickd struktura, tvrdost 2000 HV) a AIN (supermiizkova kubicka
struktura). AIN vytvofeny pii nizkych teplotich ma hexagonalni strukturu s tvrdosti
pouze 1200 HV, ale ve wvrstvé ZX jej ,supermiizkovy“ efekt nuti piijmout
vysokoteplotni kubickou strukturu. Pii period¢ stfidani vrstev 1,25 nm dosahuje
efektivni tvrdost multivrsvého povlaku hodnotu az 4000 HV. Mimo vysoké tvrdosti ma
vrstva ZX i1 vyjimecné hladky povrch (pii obrabéni zlepSuje drsnost povrchu obrobené

plochy). [15]

Diulezité mezniky ve vyvoji tvrdych vrstev jsou shrnuty v Tabulce 3.1 — 1, ktera
dokumentuje zcela zfeymé usili sniZit teplotu, pfi které jsou tvrdé vrstvy deponovany a
zaroven zlepSit jejich vlastnosti, zejména zvysit tvrdost a odolnost proti oxidaci.
Odolnost proti oxidaci by méla byt zvySena az na hodnotu piiblizné 1000°C, s ohledem
na teploty ohfevu fezného nastroje pii obrabéni vysokymi feznymi rychlostmi.

Povlak Material Tvrdost [GPa] Charakteristika
Jedn . TiN. TiC. AlLO, 21.28.21 | CVD pii teploté kolem 1000 °C na substratech SK
ednovrstvy - — = [ —— - .
TiN. TiC 21,28 PVD pi1 teploté = 550 °C na ocelovych substratech
Multivrstvy TiC/TiB- Kolem 10° mezifizovych hranic T1iC/T1B,
c-BN 50 Chemicka rozpustnost boru v zeleze
diamant 90 Vysoka chemmcka aktivita k zelezu
Jednovrstvy T1AIN Odolnost proti oxidaci az do 800 °C
DLC 63 Amorfni faze
CNy 5060 Substechiometricka struktura (x=0,20=0,35)
Supermiizkovy | TIN/VN, TiN/NbN_ atd. Supermfifkova perioda 5+10 nm
“MMN/o-nitoi -
b me ;iﬁg\’;;;nd >0 Nanckompozit, M=kov
Tig sAly N ~32 Nanokomporzit, odolnost proti oxidaci az do 950 °C

Tabulka 3.1 — 1 Mezniky ve vyvoji tvrdych vrstvy [16]

Podle tvrdosti jsou vrstvy obvykle déleny do dvou skupin: [16] tvrdé vrstvy
s tvrdosti <40 GPa a supertvrdé vrstvy s tvrdosti >40 GPa. Ve srovnani s velkym
poctem tvrdych vrstev Ize do skupiny supertvrdych vrstev zahrnout pouze nékolik
materiali - kubicky nitrid boru, DLC (Diamond Like Carbon - ,,uhlik jako diamant®,
uhlik podobny diamantu, diamantovy uhlik, uhlik s vlastnostmi diamantu - amorfni
uhlik, ktery nevykazuje signdl rentgenové difrakce, ktery by bylo moZzné pfipsat
diamantu, ale ma fyzikalni vlastnosti jako diamant), amorfni nitrid uhliku (a-CNx)
a polykrystalicky diamant. Do této skupiny patii i nanokompozitni vrstvy typu TiAISiN
popi. dalsi, kde je po hranicich zrn Si3N4
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Supermftizkové vrstvy jsou nanometrické multivrstvy, slozené ze dvou riznych
materialt, které se stiidaji se supermtizkovou periodou (napft. celkova tloustka vrstvy
dvou materiali se pohybuje v rozsahu 5+10 nm). Jednotlivé dvojvrstvy téchto vrstev
mohou byt tvofeny kovy, nitridy, karbidy nebo oxidy rlznych materiali, nebo
kombinaci jedné vrstvy kovu, nitridu, karbidu nebo oxidu a druhé vrstvy jiného kovu.
Podle slozeni dvojvrstvy mohou byt supermiizkové povlaky rozd€leny do péti skupin:
[16]

1. kovové supermiizky,

2. nitridové supermiizky,

3. karbidové supermiizky,

4. oxidové supermftizky,

5. nitridové, karbidové nebo oxidové supermiizky / kovové supermiizky.

Experimentalné bylo prokazano, Ze kovové supermiizky vykazuji relativné
nizkou tvrdost. Naproti tomu jednokrystalové nitridové supermiizky’ lze zafadit do
skupiny supertvrdych materidlt s tvrdosti 45 az 55 GPa, napt. TiN/VN, 56 GPa;
TiN/(Vo.sNbo.4)N, 41 GPa; TiN/NbN, 51 GPa; TiN/Nb, 52 GPa; TiN/CNx, 45+55 GPa;
ZrN/CNx, 40+45 GPa; TiNxXC-N, 20+50 GPa. Celkova tvrdost supermiizkového
povlaku je tedy vys$si nez je tvrdost materialu jednotlivych slozek (napt. HTinnbn=52
GPa, Htin=21 GPa, Hnon=14 GPa). Toto zvyseni tvrdosti je velmi slozitym jevem.

Nehledé¢ k tomu existuje nckolik modeld, které vysvétluji multivrstvé zpevnéni.
Shinniv model uvadi, Ze pro zvySeni tvrdosti supermiizkové deponované vrstvy je
nezbytné, aby se hodnoty modulli pruznosti materiali dvou vrstev navzajem lisily a ze
koherentni napéti na fazovém rozhrani dvou vrstev ma minimalni ucinek. [16] Nejvyssi
tvrdosti je podle modelu Chua a Barnetta dosazeno v ptipadech, kdy materidly dvou
vrstev maji rozdilné hodnoty modulu pruznosti ve smyku a hranice mezi vrstvami jsou
ostré. [16]

Zcela nove vlastnosti vykazuji nanokrystalické materialy s velikosti zrna <10 nm.
Chovani téchto materidll je urCeno zejména procesy probihajicimi v hrani¢nich
oblastech, protoze pocet atoml v zrnech je srovnatelny nebo mensi nez pocet atomil
v téchto oblastech. To znamend, Ze zrna jsou tak mald, ze jejich plocha se rovna plose
okolo hranic samotného zrna. Tim je docileno stejného nebo mensiho poctu atomt
v zrnu jako v okoli hranic zrna.

Za téchto podminek neexistuji dislokace, protoze hranice zrn brani jejich tvorbé
a hrani¢ni oblasti hraji rozhodujici roli pfi deformaci materidlu. Novy mechanizmus
deformace, oznaCovany jako kluz po hranicich zrn, nahrazuje dislokac¢ni aktivitu, ktera
je prevladajicim procesem deformace konvencnich materiala. VSechny tyto skutecnosti
vedou k novym, unikatnim vlastnostem nanokrystalickych materiala. V piipadech, kdy
velikost zrna klesne pod 5 nm lze vzit v Gvahu atomarni sily v materidlu a oCekavat
tvorbu nanokrystalickych subatomarnich struktur. Nanokrystalické materialy Ize
pfipravit pouze pomoci takovych metod, které soucasné zajisti vysokou rychlost
nukleace a nizkou rychlost rustu zrn. Toho lze snadno dosahnout, pokud budou tyto
materialy vyrabény ve formé povlakd. Nejvhodn€jsi metodou pro nanaseni
nanokrystalickych povlakii je magnetronové naprasovani. [16]

' Supermiizka, uméle vytvoiena pevna latka (krystal), jejiz sloZeni se s periodou
zhruba 1-10 nm skokem méni. Napft. se pravidelné stéidaji vrstvy (s piiblizné shodnou
strukturou avzdalenosti atomil)
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V soucasné dobé se aplikuji jak jednovrstvé, tak i vicevrstvé vrstvy, podle
ruznych zpusobii a podminek obrabéni. Rlizné materialy povlakii maji rizné fyzikalni
1 mechanické vlastnosti (tvrdost, koeficient tfeni), které vyznamné ovliviiuji jejich
odolnost proti opotiebeni pii aplikacich pro fezné nastroje. Nejvyssi tvrdost karbidu
titanu a karbidu hafnia je diivodem jejich vyborné odolnosti proti opotiebeni na hibeté.
Co se tyce odolnosti proti opotiebeni na cele, maji TiN a HfN vyssi entalpii tvorby nez
TiC a HfC a tedy i vys$si odolnost proti opotiebeni na ¢ele (napt. AGTiNn = -336,6 kJ mol-
1, AGTic = -183,8 kJ mol-1) [17]. Dvouslozkové kombinace HfN a HfC maji podobné
vlastnosti jako TiN a TiC, ale jejich tepelna stabilita je lepsi. [17]

5. Méreni tvrdosti vrstev

Tvrdost vrstvy je jednou z nejcastéji uvadénych hodnot pii vybéru vrstvy od
vyrobce. Samotna tvrdost vSak neni pfili§ vypovidajici udaj. Vrstva mtize dosahovat
obrovské tvrdosti, ale nizké elasticity. Pti absenci elastické-plastickych vlastnosti bude
dochézek ke kiehkému poruSovani vrstvy béhem fezného procesu. Kiehké poruseni ma
za nasledek, ve vétsiné pfipadl, vylomeni vrstvy i se substrdtem a tim dojde k naprsté
degradaci nastroje. Nastroj je mnohonasobné draz$i nez samotnd vrstva, proto je
dulezité pti vybéru vrstvy porovnavat tvrdost tak i elasticko-plastické vlastnosti Pfi
vybéru vhodné vrstvy by mély byt uvedeny ob¢ tyto hodnoty.

Testy k urceni tvrdosti materiald lze délit do dvou zakladnich skupin podle
zpasobu zatézovani vzorku (statické a dynamické), ¢i podle deformace zkoumaného
povrchu (elastické a plastické). [8]

5.1. Nanoindentace

Diagnostickd metoda spocivajici v fizeném zatéZovani diamantového hrotu
0 presn¢ definovaném tvaru a rozmeérech, ktery pronikd do vrstvy (hloubka tfadoveé
nanometry), se nazyva nanoindentace. Pomoci tohoto testu lze urcit tvrdost nanesenych
vrstev a jejich modul pruznosti, tedy elastické vlastnosti materialu. Tyto veliciny
uréujeme z indentaéni kiivky, ktera vznika kontinualnim monitoringem zatézové sily
a polohy indentoru (metoda DSI ,,Depth Sensing Indentation®).

Nanoindentace se obvykle sklada ze tfi fazi. Nejdiive probiha tzv. zatézova cast
testu, kde je monitorovano fizené pronikani hrotu do vrstvy. Poté nasleduje tzv. ,,creep®,
tedy maximalni zatiZzeni povlaku po urcitou dobu. Posledni fazi je fizené odlehCovani

zatéze aZ na nulovou hodnotu. Charakteristicky tvar indenta¢ni kiivky je ilustrovan na
obrazku 5.1 - 1. [8]

Max. zatizeni Creep

Zatizeni

)
Y
Max. posunuti

O,
‘7781760 Van;
7

Posunuti

Obrazek 5.1 - 1 Indentacni kiivka [8]
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Aby byly naméfené hodnoty vypovidajici, musime zajistit homogenitu faze
(alespon v urcitém objemu) a rovinny povrch vrstvy. Hroty, které pronikaji do objemu
zkoumaného materialu, mohou mit riizny tvar. Nejc¢astéji je pouzivan sféricky,
pyramidalnim (trojboka pyramida - Berkovich) ¢i jehlanovy (¢tyiboky jehlan - Vickers)
tvar.

Tvrdost materialu H je definovana jako odpor, ktery material klade proti
vnikajicimu télisku, tedy indentoru. Obecné Ize tvrdost popsat nasledujici rovnici:

6. Zkousky adheze

Jednou z hlavni vlastnosti tenkych vrstev je jejich adheze, tedy piilnavost vrstvy
k substratu. Zakladni a nejrozsifenéjsi testovani adheze je vrypova zkouska, tzv.
»Scratch test. V praxi se pouziva nekolik dalSich testti adheze, jednim z nich je test
adheze pomoci lepici pasky. Dalsim je pomoci vale¢ku ptilepeného epoxidovym
lepidlem. Oproti Scratch testu jsou vhodné prevazné pro vrstvy s adhezi nizs§i nez je
adheze lepidla na pasce nebo valeCku. V tomto ohledu je vrypova zkouska vhodné&jsi
pro testovani adheze vrstev nez zkousky s lepici paskou a ptilepenym valeckem. [8]

r podiozka F F

1 zaobleny

vrstva >
podloZka

Obrazek 6. - 1 Metody zkousek adheze vrstvy k podloZce [8]

Vrypova zkouska probiha plynulym zatéZovanim indentoru, ktery se pohybuje
rovnobézné s rozhranim vrstva — substrat. Indentor pronikd do vzorku a vytvari
vryp.Timto se na rozhrani vrstvy se substratem generuje pnuti a pfi urcité hodnoté
zatizeni dojde k odtrZeni vrstvy od substratu. Tato kritickd hodnota udava miry adheze
dané vrstvy.

Casto je adheze vrstev popisovana kromé kritické hodnoty zatizeni Ls i dalsimi
hodnotami, pfi kterych nedochazi jesté k odstépeni vrstvy od substratu. Z praktického
hlediska je vyhodné znat 1 miru zatizeni, pii které doSlo k prvnimu poruseni vrstvy Lc1,
k poruseni vrstvy vétsiho rozsahu Lc2 a k prvnimu odhaleni substratu Lc3. [8]

Obrazek 6. - 2 Kvalitativni popis stupnt zatizeni materialu [9]

16



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni, Diplomova prace 2012/2013
Katedra materidlu a strojirenské metalurgie Bc.Jakub Zelezny

Obrazek 6. - 4 Zatizeni na provadéni vrypové zkousky[19]

Pristroj zaznamenava priabéh normalové Fn a tangencialni sily Ft pdsobici na
indentor, hodnoty koeficientu téeni 4 = Ft / Fn a signal akustické emise (AE elastické
vlny generované uvolnénim energie vnitin¢ vazané ve strukture materialu).

Hodnotu kritického zatizeni Lc, pfi niz dojde k poruSeni vrstvy, lze zjistovat
nékolika zpusoby: pomoci pripojeného optického mikroskopu, popf. pomoci
rastrovaciho elektronového mikroskopu, doplnéné o zpracovani zaznamenanych
zavislosti koeficientu tfeni a signalu akustické emise na normalovém zatizeni.

Dalsim testem adheze vrstev je ,,Mercedes test“ — jedna se o statickou zkousku,
kdy se do vzorku s vrstvou vtlacuje indentor (Rockwell) silou 1500N. Na rozhrani po
vtisku vznikd pnuti, kde se tvoii drobné trhliny. Pro vyhodnoceni testu se pouziva
mikroskop a tabulka rozdélujici vzniklé poskozeni do Sesti tfid. Prvni tfida popisuje jen
drobné prasklinky, dalsi pak vzristajici stupent poskozeni a posledni pak selhani adheze.
Jako vyhovujici se povazuji vzorky ve ttidé HF 1 az HF 3. [8]

LIEIEJESEZE.

T

Obrazek 6. - 5 Piehled poruseni, ktera mohou nastat po Mercedes testu, tabulka
je rozdélena na adhezivni a kohezivni poruseni tenkych vrstev [8]
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6.1. Tribologie - PIN on DISC

Tato kvalitativni zkouska slouzi k urcCeni hodnoty koeficientu tieni urcité
materialové dvojice. Tato metoda je dulezita z hlediska popisu zkoumaného materialu
a uréuje oblast jeho pouziti. Tfeni je definovano jako odpor proti vzajemnému pohybu
dvou téles v oblasti styku jejich povrchi v tangencialnim sméru. Koeficient treni u je
uréen podle Coulombova vztahu [19]

F{
F,

p=

Kde Ft je teci sila piisobici proti sméru pohybu
Fn je normalové ztizeni piisobici kolmo k smeéru pohybu.

Me¢fici metoda spociva ve vtlacovani pevné uchyceného téliska (oznacovano jako
PIN, riznych tvarii i materiali) definovanou silou do zkoumaného vzorku, ktery se
otaci urCitou rychlosti viz. obrazek 6.1 - 1 Po ukonceni testu se analyzuje mira
opotiebeni PIN téliska, rozsah poskozeni materidlu a priabéh koeficientu treni v
zavislosti na poctu cykla. [8]

F

— |

<

Obrizek 6.1 - 1 Test PIN-on-DISC [8]

/. Méreni tloust’ky vrstev

Jednim z dulezitych parametra vrstev je jejich tloustka. Pokud se jedna
o tenké vrstvy, tak je pfedpokladem, ze tyto vrstvy maji celkovou tloustku v rozmezi od
desitek nanometrti do jednotek mikrometri. Je nutné aby bylo na ochrannou tenkou
vrstvu nahlizeno jako na systém, ktery spolu se substratem tvoii jeden funkcni celek.
Tento vrstvovy systém se skladd z nckolika jednotlivych vrstev, které jsou z raznych
materiali a maji riznou funkci. Od substratu je ofekavana uréitou pevnost a tuhost,
nasleduji obvykle mezivrstvy zabranujici Sifeni trhlin a zlepSujici adhezi funkc¢nich
vrstev, které maji vysokou odolnost vuci opotiebeni, nizky koeficient tfeni, popiipadé
korozni odolnost. Je patrné, ze méfeni tloustky takovych systémul neni zcela trividlni.
Dale bude popsano nékolika zpasoby méfeni na jednotlivych ptistrojich. [8]
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7.1. Profilometr

Jedna se o zafizeni pro kontaktni, nebo bezkontaktni métenim profild, poptipade
trojrozmérnych map povrchu. V ptipadé kontaktniho profilometru je sondou méfici
diamantovy hrot kuzelového tvaru a poloméru kiivosti, naptiklad 0,0125 mm, kterym se
pohybuje po povrchu. Poloha tohoto hrotu je sniméana induktivnim, pfipadné kapacitnim
snima¢em. Tento hrot je ptitlacovan ke vzorku nastavitelnou malou silou (10 az 30 uN).

Bezkontaktni profilometry pouzivaji laseru nebo bilého svétla a pracuji vétSinou
na interferenénim nebo konfokalnim principu. V nékterych pfistrojich je mozné pouziti
jak kontaktniho tak bezkontaktniho méteni.

Pro méieni tloustky vrstvy je nutné na vzorku vytvotit schod, popiipadé mit
n¢jaké misto, kde je ostré rozhrani mezi podlozkou a vrstvou. V nékterych piipadech
mizeme takovy schod vytvofit pomoci vhodného maskovani vzorku ptfed depozici. V
pripad¢ jiz hotového vzorku, bez ptipraveného schodu, lze vytvofit méfici misto
vrypem, piipadné selektivnim leptanim. Pro méfeni tloustky tenkych vrstev (v fadu
desitek nanometrti) je dulezité, aby podlozka méla dostatecné malou drsnost. Velka
drsnost povrchu by pasobila velkou neptesnost méreni nebo by méfeni timto zpisobem
zcela znemoznila. [8]

7.2. Kalotest

Princip této metody spociva v tom, Ze se do vzorku vybrousi kulovy vrchlik,
ktery se na pramétu jevi jako mezikruzi, obvykle se pouziva otacejici se ocelova kuli¢ka
o praméru 10, 15, 20, 25,4 mm nebo 30 mm potiena, brusnou diamantovou pastou
o velikosti zrn mezi 0,5 — 1,0 um nebo jemnéjsi <0,2 pum, nebo suspenzi SiC.
Mikroskopickym promé&fenim pramétu dilku (kaloty) lze ziskat pfislusné rozméry
umoznujici vypocitat tloustku posuzované vrstvy. Oblast pouziti je Siroka od 1 az 100
pum s ptesnosti 2 — 4 %.

Tuto metodu lze pouzit i pro méfeni tloustek jednotlivych slozek sendvicovych
vrstevnatych struktur. [8]

brousici kuli¢cka

podlozka unageé

Obrazek 7.2 - 1 llustrace Kalotestu a nasledného vybrusu kaloty [8]

Vypocet tloust’ky vrstvy:

P
uzsjﬂz—rﬁ —\j(Rl—rgz 14
a=""2 %&
IR « .

Obrazek 7.2 - 2 llustrace k vypoctu tloustky vrstvy metodou Kalotest [8]
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8. Vybrané vrstvy, jejich vlastnosti, charakteristika,
porovnani a vybér

Nasledujici ¢ast se zabyva konvencnimi i nekonvecnimi vrstvami, které se bézné
deponuji na tfezné nastroje. Vrstev je dnes opravdu velikd Skala a dneSni uzivatel se
vtomto mnozstvi druhi snadno ztrati. K nalezeni vhodnych vrstev pro obrabéni
austenitickych oceli bylo vytipovano nékolik druhii vrstev, které budou popsany nize.
Nasledujici vrstvy byly vybrany na zakladé toho, Ze se s nimi diive nebo v soucasnosti
obrabéji tézkoobrobitelné materialy.

Pro soucasné obrabéni austenitickych nerezovych oceli se jen zfidka pouZzivaji
monovrstvy. Dnesni doba se ubird smérem nanokompozitnich systémi vrstev,
nanovrstvami, gradientnimi vrstvami a multivrstvami. Jednim z inovacnich zptsobi
depozice tenkych vrstev na Fezné nastroje je depozice technologii TripleCoatings®®

Dnesni nejmodern&jsi technologie deponovani TripleCoatings’® umoziuje
vytvoieni vrstvy, ktera je slozena ze tfech rozdilnych vrstev. Tato technologie
kombinuje vlastnosti jednotlivych pouzitych vrstev a tim vytvaii systém vyuZivajici
nejlepsi vlastnosti jednotlivych vrstev. Technologii TripleCoatings®® je vénovana
kapitola 8.9, kde je podrobny popis jaké ma tato technologie piednosti oproti
konvec¢nim technologiim depozice a popis samotné technologie.

8.1. TiN

TiN - Nitrid titanu — patii vzhledem ke svym vyrovnanym vlastnostem k
nejbéznéji pouzivanym a nejrozsifencj$i vrstvy, aplikované na nastroje. Jedna se
o optimalni povlak pro HSS (rychlofezné oceli) a HSS + Co, pfi bézném pouZziti.
Dosahovana mikrotvrdost az 28 GPa a jejich max. pracovni teplota je 600 °C (tato
hodnota se 1i§i u riznych vyrobci od 500 do 650 °C). TiN vrstva je zakladni a nejdéle
pouzivana vrstva. Pouziva se zvlasté na feznych a stfiznych nastrojich, kde dochazi az k
trojnasobnému prodlouzeni zivotnosti a pouzivd se pro obrabén nizkymi feznymi
rychlostmi a obrabéni oceli s nizkou pevnosti. TiN vrstva vykazuje nizkou reakci
| v soucasnosti je TIN stale jednim z nejpouzivangjSich vrstev pro fezné nastroje.
Atraktivni zlata barva vrstvy v kombinaci s vysokoabrazivni odolnosti umoziuje
vyuziti tohoto povlaku 1 pro ti€ely deponovani forem, stfiznych nastroji a dekorativniho
deponovani. Je pouzitelny téméf ve vsech aplikacich.

Pokud uzivatel neni schopen piesnéji popsat, pro jaké procesy hodla tenké PVD
vrstvy nasadit, i z ekonomickych divodi to byva pravé tato vrstva, z né¢hoz se vychazi.
Ve srovnani s nadeponovanymi nastroji vykazuje 0 30-40% vétsi trvanlivost ostfi.
Vysokda chemicka stabilita povlaki na bazi TiN je totiz vhodna pro vyuziti
v potravindiském a chemickém primyslu. Vzhledem na svoji versatilitu je TiN vrstva
dobré univerzalni vrstva s vysokym vykonem a Sirokym uplatnénim.
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Aplikace TiN vrstev
Obrabéni materialti na bazi zeleza, bézné pouzivané pro odvalovaci frézy, vrtani
A vyroba zavitl pfi nizkych a stfednich rychlostech.

Vlastnosti povlaku

2 +/-200HV
e Vysoka tvrdost Tvrdost 300 +/-200
e Dobra adheze ; ) :
e Dobra chemicka stabilita Max. pracovni teplota 500°C / 900°F

e ZvySena houZevnatost

» Biokompatibilita Koeficient tfeni vii¢i oceli 0,6

e Relativné nizka termalni
konduktivita

« Bod tani 2930°C barva Zlata

e Oxidace zac¢ina pti 600°C na vzduchu; depozi¢ni teplota — rozmezi 200-450°C

e Chemické vlastnosti: odolnost — vysoce inertni vii¢i kyselinam, rozpoustédltim,
leptadliim

Tloust’ka povlaku 1-4pm

8.2. Vrstva AITIN

Dalsi vyvojovou skupinou vrstev jsou vrstvy na bazi AITIN, které dosahuji
vysoké tvrdosti - az 33 GPa a maji vysokou max. pracovni teplotu piesahujici nékdy
900 °C. Vysoka abrazivni pevnost a tepelna odolnost (chemicka stabilita) pti vysokych
teplotach. Ve vétsing testech, které byly provedeny vrtanim, potvrdila tato vrstva svoji
vysokoteplotni oxida¢ni odolnost vi¢i jinym vrstvam. AITIN wvrstva putsobi
pravdépodobné také jako inhibitor diftize kysliku do spodnich vrstev, a prestoze ma
obecné nizsi adhezi nez TiN, pro obrabéni vrtanim je velmi vhodna. Lépe odolava
vysokym teplotdm. Tvrdost je vyssi, nez je u TiN. Nizkd tepelnd vodivost, odolnost
proti oxidaci a zvySena tvrdost za tepla piedurcuje pouziti tohoto povlaku pro obrabéni
ptfi vysokych rychlostech a bez pouziti chlazeni. Pii pouZiti chladici kapaliny se na
povrchu vrstvy nevytvori oxidicky film Al;O3 a vrstva samotna nedosahuje takovych
kvalit. AITIN Vrstva je vhodna pro tepelné zatézované brity. [20, 21]

Pro vrtani do austenitické oceli je tato vrstva vhodna. Problém nastava pii vrtani
s chlazenim. Pfi chlazeni vrstva AITiN neni nebo je jen obtiZzn& schopnad vytvofit si
oxidicky film Al,O3 Tento film ji dodava vysokou teplenou stabilitu a chemickou
odolnost vici prostredi.

Typy téchto vrstev jsou monovrstvy, multivrstvy, gradientni a jinak strukturované
vrstvy AITIN s vysokou tvrdosti a tepelnou odolnosti. V kombinaci s ptisadami Hf, Cr,
Nb, Si atd. se dosahuji velmi jemnozrnné a stabilni struktury. Rizny pomér Ti:Al ve
vrstvach je vyuzivan pro konkrétni aplikace. Napt. zvySeny obsah Al (kolem 60 %)
krystalografickd miizka, coz vede k zhorSeni tepelné odolnosti. Pii teplotnim zatizeni se
zlepsuji mechanické vlastnosti.

V posledni dobé¢ je vrstva AITiN stfedem zajmil. Vyzkum za posledni roky udélal
veliky pokrok a diky tomu se moznosti vrstvy AITIN rozsifili. Dne$ni technologie
opracovani povrchu pfed samotnou depozici i po ni zlepSuje vlastnosti vrstvy. Doslo
k vyraznému snizeni koeficientu téeni a zlepSeni adheze.
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Naptiklad firma BLOESH AG se sidlem ve Svycarsku doporuduje vrstvu AITiN
pro obrabéni austenitickych oceli. Z téchto divodi bude vrstva AITiIN zvolena pro
experimentalni cast diplomové prace, kde bude oponovat vrstvim deponovanych

technologii TripleCoatings*®.

—
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Graf 4.2. — 1 Vliv mnozstvi hliniku na vznik hexagonalni strukturni miizky [21]
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Graf 4.2 — 2 Zivotnost nastroje pii vrtani vrstvou s odlisnym obsahem Al
material 42CrMo4V — Rm=1000 N/mm?, vrtak d=6,8mm, vc=110m/min, f=mm/ot,
ap=34 mm, emulze 8I/min [22]°’Komenta¥ ke kapitole 4.2.

2z grafu 4.2 — 2 je vidét, zZe pii zvySeni obsahu Al na 75% vede ke zvySeni Zivotnosti ndstroje
a tim padem i ke zlepSeni jeho obecnych viastnosti. Nicméné z odstavce vénovany vrstve AITiN vyplyva
opak. V literatuie je uvddeéno, Ze zvySeni obsahu Al nad 60% zhorsuje viastnosti vrstvy tim, Ze se tvori
hexagondlni striktura mrizky. V dnesni dobé se testuji vrstvy AITiN s obsahem Al do 68,5%. Z tohoto
diivodu by bylo zajimavé venovat vrstve AITiN vetsi pozornost a vice se zamérit na ucinky obsahu Al ve

vrstve
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8.2.1. Shrnuti vlastnosti AITiN

Univerzalni vrstva pro obrabéni celé skaly materiald stfednich a vyssich pevnosti,
sttednimi a vysS$imi feznymi rychlostmi. Mikrotvrdost 25 az 33 GPa, barva od
ruzovofialové po cernoSedou. V oblasti feznych nastrojl stale zvysuje podil na trhu na
ukor ostatnich vrstev, pfedev§sim TiN, i1 pfes vyS$§i vyrobni ndklady. M4 vybornou
odolnost vici vysokym teplotdm, pomér tvrdosti a houzevnatosti diky multivrstvé
struktufe. Diky vysSi oxidaéni odolnosti a tvrdosti za vysokych teplot, nevyzaduje
dokonalé chlazeni. V soucasné dobé idedlni pro vysokorychlostni obrabéni. Jeho
zajimavou vlastnosti je vytvateni povrchové vrstvy Al,Oz , jez pii fezu pfispiva ke
snizeni téeni, zvyseni difizni odolnosti a zlepSeni feznych vlastnosti. [20, 21]

Obrovskou vyhodou téchto vrstev je hlavné tvorba oxidického filmu Al,O3 v, ale
jeste veétsi vyhodou je, Ze tato vrstva se na nastroji vytvoii jen tam, kde doslo ke zvySeni
teploty, ¢ili nedochazi k pokryti celého nastroje, ale jen mista, které je v bezprostiedni
blizkosti mista fezu.

8.3. Povlaky CrN

Vrstvy na bazi CrN jsou v poslednim Cctvrt stoleti podrobné zkoumany
a vV modernich aplikacich jsou velmi populdrni diky své odolnosti vii¢i opotiebeni
a korozni odolnosti pii vysokych teplotach. Vyhoda oproti napt. TiN je, ze CrN vrstvy
je mozné pripravit ve vétsi Skale tloust’ek povlakt, az nékolik desitek pm. Rychlost
depozice CrN je totiz 2-3 rychlejsi nez u TiN [23].

Ve skute¢nosti, ale neni velka tloustka vrstvy vyhodna, pokud opomineme
ekonomické hledisko tak pfedevs§im z diuvodu vzniku velkého pnuti ve vrstvé. Jako
nejoptimalngjsi se jevi tloustka 2,5 - 3 um pro obrabéci procesy [23]. Zakladnimi
fdzemi jsou hexagondlni Cr2N a kubicky CrN s plo$né centrovanou miizkou. Fazové
slozeni vrstvy urcuji parametry depozice a to predevSim: parcidlni tlaky argonu
a dusiku, teplota substratu, napéti na substratu, rychlost ristu vrstvy a proud na targetu.
Regulaci téchto parametrti 1ze ptipravovat pravé vyse zminéné faze, pficemz faze CraN
je tvrdsi a ma lepsi korozni odolnost za studena, naproti tomu ma faze CrN lepsi
otéruvzdornost [24]. Mikrotvrdost vrstev se pohybuje 15 — 29 GPa, ale 1ze dosahnout
tvrdosti vétsi nez 30 GPa. Existuje predpoklad, ze tvrdost vrstvy je zavisla na velikosti
zrn nitridu chromu, a Ze existuje optimalni velikost zrna, pfi niZ je mozné dosdhnout
maximalni tvrdosti. Velkou vyhodou vrstev typu CrN je, Ze je mozné vytvorit povlak,
jehoZ modul pruznosti se nebude piilis lisit od modulu pruznosti substratu. Je nutné, ale
brat v potaz, rozdilné vlastnosti vrstvy v zavislosti na daném substratu.

Adheze CrN povlakt dosahuje dobrych vysledkd, je-li aplikovana na slinuté
karbidy nebo ledeburitické oceli, ptipadné i kalené oceli (napt. 100Cr6). Jiz zminéné
zihani ma ptiznivy Vliv i na adhezni chovani vrstvy, jako pravdépodobna pficina se jevi
zhorSenim pfilnavosti vrstvy na substrat pravé diky vysokym tlakovym napétim.
Zaroven lze fici, ze adheze roste s ubyvajicim podilem tvrdsi faize CrN a s rostoucim
podilem Cr2N (ptipadné samotného Cr). Vrstvy na bazi CrN si zachovévaji vysokou
korozni odolnost v ¢istém kysliku i do velmi vysokych teplot. Po podrobné analyze bylo
zjisténo, ze béhem nanaseni vrstev za vysokych teplot v oxida¢nim prostiedi s vysokym
obsahem kysliku dochazi k rozkladu (viz rovnice. 1,2)

Cr2N + 3/202=Cr203 + 1/2N2 (1)

CrN + 3/402=1/2Cr2 Os + 1/2N2 (2)

A v ptipad€¢ vytvofeni povlaku pouze z CraN dochazi k rozkladu na CrN
(rovnice.3)

CraN + 1/2N2=2CrN (3)
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Lze ftici, ze vysoka korozni odolnost je zplisobena vytvorenim oxidické vrstvy
Cr203 na povrchu vrstvy. Jak bylo zjisténo, maji ptiznivy vliv na korozni odolnost
tahova napéti v povlaku. Az pii 750 °C ztraci vrstva CrN ochranny a¢inek, dochazi totiz
k praskani oxidického filmu. Ten totiz podléha rustu tloustky a vnitinim napéti. Kyslik
pak mtze difizni cestou pronikat dale do materialu vrstvy. Navic se mohou objevit
v povrchu mikropdry, které zhorsuji adhezi materialu.

8.4. Vrstva AITICN

Predstavuje dalsi generaci vrstev. Tato vrstva disponuje vSemi vyhodami. Byla
vyvinuta jako varianta vrstvy AITiN, pfi¢emz ma jest¢ dalsi vyznamnou vlastnost a tim
je nizky koeficient tfeni. Snizeny koeficient tfeni oproti vrstvam na bazi TiAIN a to na
hodnotu cca 0,3.

Za mokra nebo sucha bude tato vrstva vykazovat vysoké vykony. Tyto
vlastnosti, vrstvu AITICN pieduréuji pro vSestranné pouziti pro nastroje na obrabéni,
tvafeni, tazeni apod.

Neékteré zaruvzdorné oxidy a karbidy jsou pifi odpafovani elektronovym
paprskem roztfiStény, coZ ma za nasledek rozdilnou stechiometrii, ktera se liSi od
vychoziho materialu. Naptiklad kdyzZ je oxid hlinity odpafovan elektronovym svazkem
tak disociuje do hliniku a vytvaii slou¢eniny AlO3 a Al;O. V reakénim prostoru se kov
odpatfuje zingotu elektronovym paprskem. Vzniklé pary jsou vytvareny reakénim
plynem, kterym je kyslik v ptipad€ oxidl kovil. V ptipadé kovovych karbida je timto
plynem acetylen. Pokud jsou splnény termodynamické podminky pak, vzniklé pary
reaguji s plynem a vytvofi tenkou vrstvu na podkladu.

Od této vrstvy se ocekavalo, ze bude mit vyssi tepelnou stabilitu, nizsi koeficient
treni a hlavné vétsi odolnost proti opotiebeni a odolnost proti dynamickému zatizeni.
Odolnost proti Sifeni trhlin pfi dynamickém namahani jak teplotnim tak mechanickém.

Tim, ze u této vicefazové vrstvy co-existuji nitridy tii riiznych kovovych prvk,
dosahuje tato vrstva o¢ekavanych pozadavk.

Testy a praxe prokazaly, ze s atomy miZze byt manipulovano a zarovein mizeme
kontrolovat jejich skladbu a tim dosdhnout struktury, kterd je na obr 5.4 - 1. Jak je vidét
na obrazku kovové atomy jsou o néco vétsi nez atomy dusiku a hliniku. Proto jsou
substitu¢ni pevné roztoky pouzivany pii depozici tenkych vrstev této skupiny. [25]

Obrazek 8.4 — 1 Atomarni slozeni AITiCN [25]
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8.5. AICrSiN

Tyto vrstvy jsou ptrevazné deponovany pomoci ARC technologie. Hlavnim
divodem pro pridani Cr bylo dosazeni vyssi stability za vysokych teplot. Vrstva
AICrSiN je vyuzivana i pro suché obrabéni, coz umozni snizit naklady na vyrobu a je
Setrné pro Zivotni prostiedi.

Pfi porovnani adhezivnich vlastnosti s dalSimi vrstvami (TiAISiN a CrAISiN)
vykazovala nejlepsi adhezivni vlastnosti vrstva AICrSiN. Jeji limitni hodnota byla 47N
pii zkousce prilnavosti k substratu. Zbylé dvé vrstvy méli cca 10N zatizeni.

Plazmova nitridace vytvofi intersticidlni pfesyceny, tvrdy a metastabilni
vicefazové vrstvy slouCenin raznych nitrida feritu. Tato vrstva ma velmi vysokou
tvrdost az 40Gpa ¢imz je fazena mezi supertvrdé vrstvy a velmi dobrou odolnost proti
opotiebeni [26, 27, 28]. Tenké supertvrdé tvrdé vrstvy AICrSIN byly vyvinuty, aby
ochranily rizné substraty proti korozi a opotfebeni béhem provoznich podminek.

K dosazeni optimalnich vysledkl systému je nutno volit kombinaci jednotlivych
vrstev klasickych binarnich nitridd TiN modernéj$imi vrstvami, které jsou v soucasné
dobé predevSim na bazi kovu titanu a hliniku. Tyto vrstvy jsou feSené formou
sendviCovych systémut [27], nebo multivrstevnymi systémy, kdy se jednotlivé vrstvy
periodicky opakuji. Obohacenim vrstev o kifemik, se vyrazné zlepsi kompaktnost vrstvy
(snizi se zrnitost struktury), coz se projevi na zvySeni tvrdosti a tepelné stability,
podobné ucinky ma i chrom[29]. Tyto vrstvy se Casto nazyvaji nanovrstvami, nebot’
jednotlivé rozméry krystalitd TiAIN jsou fadové nekolik desitek nanometrti [29]. Okoli
téchto krystalit je tvofeno amorfni fazi. Tato skladba vrstvy zajistuje nejen vyssi
hodnoty mikrotvrdosti [26; 27] a dalsi lepSi mechanické vlastnosti, ale i vyssi tepelnou
(900°C) a chemickou odolnost. Velmi aktualni progresivni tenkou nanokrystalickou
vrstvou,u niz l1ze dokumentovat smér vyvoje novych vrstev, je AICrSiN. U této vrstvy,
jejiz podstata je shodna s vySe uvedenou nanokrystalickou vrstvou TiAlSiN, je opét
vyuZito pfitomnosti faze Si3N4 obklopujici krystality AICrN. Tato strukturni skladba
zpisobuje zvySeni mikrotvrdosti vrstvy 1 pfi pomérné nizkém obsahu chromu
obr. 5.4. — 1 [30]. Tato situace dovoluje deponovat vrstvy o pozadované vysoké
mikrotvrdosti s podstatné mensim obsahem deficitniho chrému oproti dnes jiz
»Kklasickym® vrstvam AICrN.

hardness (GPa)

Cr content (at %)

100

Obrazek 8.5 — 1 Rozdil vlivu obsahu chromu na mikrotvrdost u klasické vrstvy
AICrN a nanokrystalické vrstvy (nc-AlCrN)/(a-SiaN4) oznacované jako AICrSiN[30].
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8.6.  Vrstva AITICrN/ TiSICN

Zakladem pro vrstvu AITICrN je TiAIN. V posledni dob¢ se z hlediska zivotniho
prostiedi, prosazuje spiSe suché obrabéni bez pouziti procesnich kapalin a také fezné
rychlosti byly zvyseny pro zlepSeni fezné ucinnosti, coz vede ke zvySenému teplotnimu
namahani ostii. Proto je nutné hledat systémy, které mohou nahradit TiAIN. Jak jiz bylo
uvedeno, ma TiAIN vrstva odlisné vlastnosti v zavislosti na obsahu Al a vykazuje
vynikajici fezny vykon pii obsahu Al asi 60 v.%. [6] Kromé toho, byla navrzena
myslenka o ptidani Cr [21], nebo Si. Pii pokusu o ptidani Cr, vyzkum prokazal, ze
ptidani Cr do TiAIN mélo vynikajici vysledky, doslo ke zvyseni fezného vykonu pfi
fezani zakalenych oceli [33].

Testy vrstvy TiSiN prokazaly, ze ma vynikajici tvrdost a tepelnou odolnost, ale
ma znacné vysoka tlakova pnuti a nasledkem toho Spatnou adhezi k substratu. Z tohoto
divodu je mozné ji pouzit pouze jako mono vrstvu. Vrstva AITICrN / TiSICN byla
nedeponovana na slinuty karbid. Do vrchni vrstvy TiSIN byl ptidan uhlik C. Po pfidani
uhliku vznikne vrstva TiSiCN, ve které uhlik zvysuje adhezivni vlastnosti TiSiN,
a mikrostrukturu, mechanické vlastnosti a také zvysuje fezny vykon.

Vrstva AITICrN / TiSICN byla otestovana pii vrtani do kalené oceli (AlISI D2,
HRC61). [6]

Growth direction

A : AITiCrN/TiSiCN interface B: TiSiCI\;
Grow direction — smér rtstu vrstvy
Obrazek 8.6. — 1 Struktura vrstvy AITICrN a TiSiCN

Obrazek 8.6 - 1 zobrazuje strukturu vrstvy AITICrN a TiSiCN. Vrstva byla
zobrazena pomoci TEM?.Vrstva AITiCtN ma vynikajici krystalické vlastnosti a ma
mikroskopickou sloupcovitou strukturu. Sloupce méfi max. 50 nm nebo méné.
U wvrstvy TiSiCN, jsou krystalické struktury o rozmérech max. 5 nm nebo méné
rozptyleny v amorfni matrici.  Krystalicka struktura B-1, ktera je v oznaCena
¢tvereCkem v pravé Casti snimku se sklada hlavné z TiCN. Obsah Ti je snizen a obsah
Si se zvySuje, amorfni vrstva se tedy pfedevsim sklada z Si-C-N. [6]

Nanovrdost konven¢ni vrstvy AITIN  je udavana hodnotou az 31,9 GPa.
Nanotvrdost AITICrN vrstvy je 40,7 GPa a tvrdost vrstvy TiSICN je 51,1 GPa. To
Znamena vyrazné zvyseni tvrdosti oproti TiAIN po ptidani uhliku nebo chromu.

Dale bylo zjisténo, ze kolisani tvrdosti s ohledem na jednotlivé vrstvy AITICrN,
TiSICN jsou vyrazné mensi nez ve srovnani s kolisanim tvrdosti konvenéni TiAIN
vrstvy.

* TEM — Transmisni elektronovy mikroskop
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Vysledky zbytkového napéti méfené XRD ukazuji, ze vrstva AITICrN ma -2,8
GPa a vrstva TiSICN ma -5,3 GPa. Jedna se tedy o tlakova zbytkova napéti. Nicméné
zbytkoveé napéti ve vysi -5,3 GPa se podle dneSnich norem ukazuje jako znacné vysoké.
[33] Pti velkém tlakovém zbytkovém napéti dochazi k porusovani koheznich sil mezi
vrstvami. Mono vrstva TiSiN, ktera je tvofena, Ti80-Si20% byla nedeponovana na
material za stejnych podminek jako vrstva TIAIN. Koeficient tfeni vrstvy TiSICN je u =
0,18, to je relativné mald hodnota. Nejmodern&jsi vrstva se srovnatelnou tvrdosti
a tepelnou stabilitou od spolecnosti PLATIT AG nACo3 ma koeficient tieni p = 0,45.
Ve srovnani s hodnotami koeficientu tfeni u vrstev TIAIN (u = 0,51) a TiSiN (u = 0,55)
je TiSiCN jasnym favoritem. Navic kontrola po vrtani vrstvou TiSICN, ukazala velmi
malé opotiebeni nastroje. [6,33]

Obrazek 8.6 -2 a Obrazek 8.6. - 3 ukazuje SEM mikrofotografii poskozeného
ostii po fezani oceli (AlSI D2, HRC61). Na obrazku je vidét, ze mono vrstva TiSiCN se
zacina odlupovat v rané fazi na fezané hran¢ a rychle se opotiebovava. Testovani bylo
preruSeno po délce fezu 30 m. Ve srovnani s vysledky z obrabéni mono vrstvou TiAIN
a vrstvou AITICrN / TiSICN se ukazalo, Ze tyto vrstvy maji vétsi odolnost vici
opotiebeni nez samotna vrstva TiSiCN.

Lepsi vysledky vrstvy AITiCrN / TiSiCN oproti samotné vrstvé TiSiCN dokazuji,
7e samotnd tvrdost a telepnd odolnost nestaci pro dosazeni optimalnich vysledki pfi
obrabéni téZko obrobitelnych slitin. Pro dosazeni potfebnych vysledkl je zapotiebi také
velmi dobrych kohezivnich a hlavné abrazivnich vlastnosti systému vrstev. Skvélé
abrazivni a kohezivni vlastnosti dodavava systému vrstev pravé podkladova vrstva,
ktera je nadeponovana piimo na substrat. V tomto pfipad¢ to je vrstva AITiCrN. [19]

Ma se za to, ze na hranicich zrn dochazi k tzv. prokluzu mezi nano-kompozitem
mikroskopické krystalické struktury a amorfni strukturou, coZ méa za nésledek znaéné
vysokou tvrdost a odolnost proti $ifeni trhliny. Vysledkem je miniaturizace krystalické
struktury, mikroskopicka struktura v podobé sloupovitych ttvara AITICrN a nano -
kompozitni struktura TiSiCN. Ackoli TiSiCN je vyrazné tvrdsi, ale ma Spatnou
pfilnavost k substratu diky svému vysokému zbytkovému napéti. [19]

Pii zkouSce vrtanim kalené oceli AISI D2, HRC61 jednotlivymi vrstvami bylo
zjisténo, ze v piipadé mono vrstvy TiSICN, se systém zpocatku ,,roztahuje” v zavislosti
na tepelném zatizeni vrstvy, ¢imz se zvysi mira Opotiebeni, zatimco v piipad¢, systému
vrstev AITICrN / TiSICN, je dilatace rozméri vrstvy potlacena a opét se potvrzuje
dobra odolnost proti opotiebeni. (obrazek 8.6 -.2 a 8.6 - 3). [21,33]

[ {Hhmm
e

TisiCN monolayer AITICTMNTISICN hilayer

Obrazek 8.6 —2 Mira opotiebeni ostii nastroje
Cutting lenght — délka fezu, vrtu
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/\ s,

Delamination

Adhesion

TiSiCN monolayer AITiCrN/TiSiCN bilayer

Obrazek 8.6 — 3 Dokumentace ostii nastroje

Pii obrabéni oceli AISI D2, HRC61 se ukazala jesté dalsi dilezitd vlastnost

svrchni vrstvy TiSICN. Vytvofeni oxidycké vrstvy pii fezném procesu se jesté zlepsi
dosavadni vlastnosti a 1épe se ochrani brit pied nartstem tepla pii fezném procesu.

Svrchni vrstva TiSICN byla testovana na materialech, které se naopak na nastroj

,lepi®, zde je velikou vyhodou nizky koeficient tfeni a ,,kluzny film*, ktery znesnadnuje
ulpivani obrabéného materialu na nastroji. [33]

Souhrn informaci

1.

Tvrdost vrstvy AITICrN je (40.7GPa) a tvrdost vrstvy je TiSiCN (51,1 GPa) obé
znacné prevysuji konvenéni TiAIN s tvrdosti (36,9 GPa).

AITICrN je vrstva tvofena mikroskopickymi sloupcovitymi utvary max. do 50
nm nebo méné. TiSiCN vrstva je nano-kompozitniho charakteru , ve kterém je
mikroskopicka krystalicka struktura skladajici se z TICN ¢astic s rozmérem
max. do 5 nm nebo méné, a amorfni vrstvy sestavajici s prevazné z Si-C-N
castic.

ve srovnani s nitridy povlakd, jako jsou TiAIN nebo TiSiN, TiSiCN ukazal
vynikajici tribologické vlastnosti dalece prfesahujici jednotlivé vrstvy pouzity
jako monovrstvy

Vzhledem k tomu, Ze adheze k podkladu samotné mono vrstvy TiSiCN je nizka,

je nutné pro snizeni pnuti a zvySeni adheze TiSiCN pouzit jako adhezivni vrstvu
AITICrN.
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8.7. CrAlSiN

Tyto vrstvy jsou fazeny mezi nové nanokompozitni vrstvy. Jejich unikatni slozeni
zpusobuje to, co jejich piredchiidei neméli. Zejména tedy kombinuji vybornou adhezivni
ucinnost na substratu, tepelnou odolnost a stabilitu, vysoka tvrdost az 40GPa a odolnost
proti opotiebeni. Nejcastéji se tyto vrstvy deponuji pomoci plazmy asistované
chemickou depozici v parni (PACVD) nebo PVD vakuovém odpaiovani oblouku.
Deponovana tloustka vrstvy je v rozmezi od 2 do 3,5um. [31]

Vyhodou depozice vrstev pomoci vakuového oblouk je vysoky vykon odtaveni
a pln¢ ionizovana plazma. Samotné depozici této vrstvy predchazi mnoho uprav.

Pro zajisténi spravné kvality a funkcnosti dané vrstvy musi byt povrch substratu
spravn¢ pripraven.

V kone¢né fazi ptiprav, byly vzorky ¢istény naprasovanim v argonové plazmé a
V neposledni fadé¢ je nadeponovana tenka kovova Ti vrstva na substratu pred samotnou
depozici.

Vrstva | Napéti na substratu[V] | ARC zdroj proudu[A] | Tlak[Pa] | Teplota[°C]

50 Cr—70
CrAISIN AlSi — 120 3.0 450

Tabulka 8.7 - 1 podminky depozice [31]

— EHT = 20.00 kv WD= gmm Signal A = InLens £EE3A

Obrazek 8.7 -1 Lom vrstvy CrAISIN [31]

Lom vrstvy dokumentuje drsnost nedeponované vrstvy. Céstice na povrchu jsou
tvofeny prevazné Cistym kovem a rozméry piki jsou az 2pm. Tyto piky mohou znaéné
zvySovat koeficient tieni a b&hem fezného procesu tak zvySovat teplo. Hlavnim
problémem pii obrabéni austenitickych oceli je jejich Spatna tepelnd vodivost. Pro
obrabéni téchto slitin bude potieba snizit koeficient tfeni vrstvy na minimum, aby bylo
generované teplo pii styku vrstva — obrobek co nejmensi.
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8.8. Nanokompozitni vrstvy nc-AlTiN/Si3N4 (oznacené
nACo0)

Tyto vrstvy se nejcastéji deponuji LARC technologii. Drsnosti téchto vrstev jsou
nejcastéji ovlivnény poruchami na substrdtu. PoruSeny nebo jakkoliv nevhodné
ptipraveny substrat miize zapticinit poruchu nadeponované vrstvy nACo a to v podobé,
prasklinek, drazek apod.. Drsnost zédkladniho materidlu je obvykle niz8i nez drsnost
nedeponované vrstvy. Pfi¢inou tohoto zvySeni drsnosti jsou vnesené makrocéstice
bé¢hem technologického procesu depozice. To ma za nasledek zvysSeni teploty a
mechanického naméhdni nastroje pii fezdni. Tomuto miize byt zabranéno perfektni
upravou substratu pied depozici. Drsnost téchto vrstev byla vétSinou pozorovana AFM
technologii. (nevim co to je) mikroskopie atomarnich sil.

Unikatni vyhodou vyspélych vrstev [Ti, Al1x-CRX] N a nc-AlITiN/Si3N4 typy je
Vv jejich vyjimeénych vlastnostech, jako jsou: velmi vysoka oxida¢ni odolnost (nad 900 °
C) s vysokou tvrdosti 38-50 GPa [28, 6]. Jsou to termodynamicky stabilni materialy,
také z hlediska zrnitosti — k rtistu zrna nedochazi ani pti teplotach nad 1000 ° C. Hranice
zrn pusobi jako ucinna bariéra proti Sifeni defektu, a timto zptisobem je dosahovana
vysoka tvrdost téchto materiala. Vrstvy (Ti, Al, Si) N, které tvoti (Ti, Al) N
nanokrystaly o velikosti asi 5nm, jsou zasazeny v amorfni matrici Si3N4 [32]. Dalsi
pozitivni vlastnosti jsou nizké koeficienty tfeni, vysokd tepelna odolnost a nizka
chemicka afinita k obrabénému materialu [6]. Pouziti téchto povlakd je realizovatelné
diky novym PVD technologii vyuzivajicich bo¢ni rota¢ni elektrody, tzv. LARC ®-
technologie (bo¢ni rota¢ni ARC Cathodes).

Jak je obecné zndmo deponovana vrstva ma horsi drsnost povrchu nez samotny
substrat. Tato zvySena drsnost je zpusobena makrocasticemi uvolnénymi z Katody
béhem samotné depozice viz obrazek 5.9 - 1. Tato zvySend drsnost ma vliv na fezné
podminky a generované teplo, které je snaha pfi obrabéni austenitu co nejvice sniZzovat.
Byl proveden test PIN-on-DISC za pokojové a zvysené teploty 400°C.

Tento test je zaloZzen na sledovani pribchu soucinitele tfeni pii soucasném
opotiebovani vrstvy. Hlavni proménné parametry ovliviiujici tfeni a opotiebeni jsou
rychlost otaceni a pouzité zatizeni. Byly porovnavany dvé vrstvy: nACo a AITiCrN.
Vrstva nACo byla deponovana LARC metodou a AITiCrN béznou PVD metodou. Bylo
prokazano, Ze depozice LARC metodou dosédhla sniZeni tieni o 30% oproti monovrstveé
AITICrN. Vysledky tribologické zkousky ukazaly, ze zvySena teplota nijak
podstatné neovlivnila drsnost a tvrdost v porovnani s vysledky ziskanymi pii pokojové
teploté (viz tabulka 8.8 - 1).

i 3 i i
H EHT = £ 006V WDz 4 me Signal & = Ialara

Obrazek 8.8 - 1 Mikrocastic na povrchu nedeponované vrstvy. [33]
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Investigated system Ra [nm] Rq [nm] HV0.5 [GPa] Waver
5 390 4.0 5.69 11814 -
S 390 + AITICIN 28.7 56.1 23541 0.736 £0.068
S 390 + AITiCrN (400) 28.0 59.0 22.1£0.5 1.274+£0.141
VA 30 4.6 6.3 124+ 0.6 -
VA 30 +nACo 204 37.9 25907 0.728 £0.081
VA 30 +nACo (400) 18.5 23.5| 21.6+0.3 0.987 £ 0.099

Tabulka 8.8 — 1 Pozorované hodnoty vrstvy

Tab.8.8 — 1 Pozorované hodnoty pro vrstvy dosazené u testi provedenych pii
pokojové teploté (pted zkouskou) a pii teploté 400 ° C (po zkousce). Ra - aritmeticky
pramér odchyleni profilu, Rq - kvadraticka hodnotu profilu drsnosti, HV-tvrdost pii
zatizeni 0,5 N, paver - primérny koeficient téeni.

Kromé koeficientu tfeni, je také dalezitym kritériem, hodnoceni schopnosti
povlaku odolnosti proti opotiebeni. Z charakteru stop je mozno konstatovat, Ze poté, co
byl uskutecnén PIN-on-DISC test a to i pii zvySené teploté (400°C), se nevyskytuje
zadné vyznamné odkryti substratu, jinymi slovy bez adhezivniho selhdni systému
vrstva-substrat.

A

Obrazek 8.8 - 2 VVzhled tribologické stopy ve vrstvé nACo po PIN-on-DISC,
pii 400 ° C.

Pro ilustraci, byly vybrany néktera mista na deponovanych vrstvach, které
predstavuji zhorSeni drsnosti z divodu vyskytu rozmérnych mikrocastic. Velmi malé
castice byly detekovany na vrstvé nACo, max. 80 nm po testovani pii teploté 20°C
a vyska castic po testovani pii teploté 400°C byla Max. 105 nm. Ptiblizn¢ tfikrat mensi
rozméry ¢astic byly naméieny u nACo nez u monovrstvy AITiCrN.

Nize na grafu 8.8 - 1 je vyobrazen vysledek testu, kdy byly porovnany jednotlivé
vrstvy (nékteré z nich jsou popsany vyse). Nejmensi opotiebeni na Spicce nastroje pii
vrtani vykazovala vrstva nACo.
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Graf 8.8 — 1 Zavislost otéru $picky nastroje po odvrtani 150m [19]

nACo®

Graf 8.8 - 1 Vrtani kalené oceli — porovnani otéru $picky po odvrtani 150 m;
material obrobku 42CrMo4; nastroj HM vrtak priméru 12 mm; ap=15 x d, ve =120
m.min-1, fz = 0,35 mm/zub; vnitini chlazeni: tlak p = 40 bar, emulze 5% [18]
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Graf 8.8 — 2 Tvrdost jednotlivych vrstev v zavislosti na teploté[19]

Graf 8.8 -2 nACo - nanokompozit zalozeny na bazi nc-AlTiN / a-Si3 N4 Graf
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8.9. TripleCoatings ®

TripleCoatings vrstvy jsou navrzeny jako kompaktni systém vrstev pro Gpravu
vlastnosti povrchu zakladniho materidlu. TripleCoatings vrstvy komplexn¢ fesi rozdilné
poZadavky na systém s tenkymi vrstvami. Zakladnim rysem téchto systémil vrstev je
rozdilné chemické slozeni, depozicni podminky a struktury jednotlivych ¢asti. Tento
systém tenkych vrstev se skladd ze tfi zdkladnich c¢éasti. Na povrchu substratu
(deponovany material) je ukotvend adhezivni vrstva a na ni je nanesena jadrova vrstva
systému. Na této vrstve, vytvaiejici rozhrani s okolnim prostfedim je vrchni, obvykle
kluzna vrstva. Tloustka TripleCoatings vrstev je mezi 1 a 7pum, pfi¢emz tloustka
jednotlivych mezivrstev se pohybuje od desetin mikrometru az po jednotky mikrond.

Na rozhrani matrice — vrstva je hlavni pozadavkem na vrstvu schopnost dokonalé
adheze k zakladnimu materialu. Povrch vrstvy tvofi hlavni funkéni ¢asti chranici
matrici, nejcastéji se jedna o bariérovy efekt proti tepelnym Sokim, difuznim procesiim,
agresivnimu prostfedi a §ifeni povrchovych trhlin. Déle se vyuZivaji pro zna¢né zvySeni
mikrotvrdosti povrchu a zlepSeni kluznych vlastnosti za celkové vysoké odolnosti proti
abrazivnimu 1 adhezivnimu opotiebeni. Vrchni vrstva na rozhrani s okolnim prosttedim
vyrazné zvysuje otéruvzdornost a ma vysokou tvrdost za vysokych teplot a chrani tak
vrstvy pod ni. Struktura vrstvy je nasledujiciho charakteru. Na rozhrani matrice je tzv.
adhezni vrstva. Jak jiz ndzev napovida jejim hlavnim pozadavkem kladenym na vrstvu
je dokonalé adheze k zakladnimu materiélu.

Jadrova vrstva tvofi hlavni funkéni ¢ast chranici matrici. NejCastéji se jedna
o multivrstvu ¢i nanovrstvenou strukturu. V jednodusSich variantach je pouzita
»klasicka*“ monovrstva ¢i gradientni vrstva. Jadrova vrstva ma obvykle nejvétsi tloustku
z celého systému TripleCoating. Jadrova vrstva chrani proti tepelnym Soktim, difuznim
procesim, S$ifeni povrchovych trhlin. Ma vysokou mikrotvrdost a celkové piispiva
k odolnosti proti abrazivnimu i adhezivnimu opotfebeni. Vrchni vrstva na rozhrani
s okolnim prosttedim je obvykle nanokompozitniho charakteru alternativné
nanovrstvend. Je znacné€ otéruvzdornd a ma vysokou tvrdost za vysokych teplot (az
1100°C). Tvrdost téchto vrstev je v rozmezi od 32 az 45GPa. Diky tepeln¢ vyborné
odolné vrchni vrstvé dobie snaseji vysoké teploty i méné odolné vrstvy pod ni. [19][21].

Souhrn informaci

1. Zékladnim rysem téchto systémi vrstev je rozdilné chemické slozeni,
depozi¢ni podminky a struktury jednotlivych ¢asti

2. Tloustka TripleCoatings vrstev je mezi 1 a 7um, piicemz tloustka
jednotlivych mezivrstev se pohybuje od desetin mikrometru az po
jednotky mikront

3. Vrchni vrstva na rozhrani s okolnim prostfedim vyrazné zvysSuje
otéruvzdornost a méa vysokou tvrdost za vysokych teplot a chrani tak
vrstvy pod ni, zvySuje mikrotvrdost povrchu, zlepsuje kluzné vlastnosti za
celkové vysoké odolnosti proti abrazivnimu i adhezivnimu opotiebeni.

4. Vrchni vrstva je obvykle nanokompozitniho nebo nanovrstvena. Je

otéruvzdornd a ma vysokou tvrdost za vysokych teplot (az 1100°C).
Tvrdost téchto vrstev je v rozmezi od 32 az 45GPa.
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Firma PLATIT AG disponuje velmi Sirokou Skalou vrstev. Pro experimentalni
cast této Diplomové prace, byly vytipovany 2 vrstvy. Tyto vrstvy jsou deponovany
pomoci nejmodernéjsi technologie TripelCoatings. Vytipované vrstvy jsou:

1. nACo®
2. nACo

Cislovka 3 nad nazvem vrstvy symbolizuje, Ze se jedna o depoziéni technologii
TripelCoatings. Vrstva nACo je deponovana jako nanokompozit. Vrstvy budou
porovnavany spole¢né s vrstvou AITIN — G. Pozorovani bude zaloZeno na porovnani
nejmoderngjich vrstev nACo a nACo®> s vrstvou AITiN — G, kterd je vyvojové mnohem
starsi.

8.10. nACo®

Vrstva nACo® kombinuje vlastnosti jednotlivych vrstev tak, aby celd struktura
m¢éla skvélou prilnavost, pevné a tepelné stabilni jadro a velice odolny povrch. Skladby
vrstvy je nasledujici nACo®® = TiN + AITIN + nACo®. Vrstva nACo® je firmou
PLATIT AG doporucovana pro obrabéni téZkoobrobitelnych skupin oceli, kam patii
1 austenitické oceli. Tato vrstva ma navic lepsi procesni vysledky pfi vrtani s chlazenim.
Pfedchiidce vrstvy NACO® neméla piesved&ivé vysledky pii vrtani s chlazenim, jednalo
se 0 vrstvu nACo, tedy o vrstvu tvofenou jako nanokompizit NC-AlTIN/Si3N4.

Technologie TripleCoatings umoznila zakomponovat tvrdy a teplotné velice
odolny povrch v podobé nACo do struktury TiN + AITiN. Vrstva TiN mé vSeobecné
zndme skvélé adhezivni ucinky a vrstva AITiN ma vybornou odolnost vici vysokym
teplotnim Sokim. Samotna vrstva nACo méla velice dobrou adhezi a velice odolny
a tepeln¢ stabilni povrch. Tim, ze se vrstva nACo nedeponovala pomoci TripleCoatings
na vrtvy TiN + AITiN jsou jeji vlastnosti jesté umocnény.

Vlastnosti vrstvy nACo® - vynikajici pFilnavost

- tvrdé jadro s vysokou odolnosti proti opotiebeni a
teplotni stabilitou
horni vrstva s extrémné vysokou nanohardness a
teplotni odolnosti
pro vyrobu s minimalni odchylkou

[ .

NanokRompozitni vrstva
nc-TIAISIN
resp. nc-CrAlISIN

Stredova vrstva AITIN

Adhezni vrstva TiN

Substrat

Obrazek 8.10 — 1 Struktura jednotlivych vrstev TripleCoating, 6000x zvétseno [22]
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Nézev | Barva Nanotvrdost |Tloustka| Koeficient Max. teplota pouzitelnosti
[GPa] [um] tieni [°C]
violet-
nACo3® blue 45/38 1-4 0,45 1200/900

Tabulka 8.10 — 1 Vlastnosti vrstvy nACo®® = TiN + AITiN + nACo® (depozice
technologii TripleCoatings ® ) [22, 34]

N& Barva Nanotvrdost |Tloustka| Koeficient Max. teplota pouzitelnosti
zev [GPa] [wm] treni [°C]
violet-
nACo® blue 45/ 40 1-4 0,45 1200/ 1100

Tabulka 8.10 — 2 Vlastnosti vrstvy nACo® = (nc-AlTiN)/(a-SisNj) - nanokompozitni
vrstva [22,34]

Z uvedenych hodnot v tabulkach 8.10 - 1 a 2 je mozné rychle zhodnotit, ze
vlastnosti vrstev se témér nelisi. Tato skuteCnost jen potvrzuje, Ze zalezi i na zpusobu
samotné depozice. Vzdy nezélezi jen na tvrdosti vrstvy, adhezi a teplotni i chemické
odolnosti, ale hlavn& na zptisobu depozice. Vrstva NAC0>” je nastupcem nAC0".

Vrstva nACo® byla vytvofena jako nanokompozitni vrstva kde jsou
nanokrystalicka zrna zapustény do amorfni matrice Obrazek 8.10 — 2. Matrice je
tvofena krystaly SizN4 kde je kfemik vyloucen po hranicich jednotlivych zrn. Kiemik je
velice stabilni za vysokych teplot a tim matrici dodava vysokou teplotni stabilitu. Tim,
ze je kifemik vylou€en po hranich zrn zabranuje také teplotni dilataci matrice a tim
zpusobuje jeji vysokou tvrdost.

Funkéni vlastnosti vrstvy nACo® technologie TripleCoatings’® nezlepsi.
TripleCoatings’® technologie umozni nedeponovat vrstvu spolu s daldimi dvéma
vrstvami. Timto propojenim jednotlivych vrstev dochdzi ke zlepSeni celkovych
vlastnosti vrstvy jako celku a ne jenom samotné funkéni vrstvy nACo”. Technologie
depozice umoznuje, aby si zdkaznik sam fekl slozeni vrstev. Tato moznost zatim neni
prili§ vyuzivana. Jednim z hlavnich uskali této moznosti je v neznalosti spotiebitele
jednotlivych druhti vrstev nabizenych na trhu.

Si}Nd

\

3nm
AITIN

Obrazek 8.10 — 2 Amorfni matrice SisN4 [34]

Vlastnosti vrstvy nACo®- extrémné vysoka nanotvrdost
- extrémné vysoka tepelna odolnost
- vhodna pro vysoky fezny vykon
- moznost dekorativni modré barvy horni vrstvy
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9. Zavér — hodnoceni

Austenitické korozivzdorné oceli se z divodu jejich specifickych fyzikalnich
vlastnosti fadi mezi obtizné obrobitelné materialy. Ke zlepseni celkové obrobitelnosti je
nutné se vénovat stavu povrchu nastroje. Proto se ndstroje obrabéjici austenitické oceli
ve vétSing piipadech deponuji PVD vrstvami. Pro tyto aplikace se v této souvislosti jako
velmi perspektivni jevi pouZiti vrstev na bazi tzv. TripleCoatings. U téchto vrstev
existuje piredpoklad, Zze budou nejen vyznamné zvySovat zivotnost nastroji, ale umozni
i zvySeni produktivity obradbéciho procesu. Pro potvrzeni tohoto predpokladu bude
nutné provést fadu ovétovacich experimentdlnich méfeni, kterd jednoznacné potvrdi
spravnost pouziti téchto vrstev pro tyto aplikace.

Vrstvy deponovany technologii TripleCoatings®® dosahuji vysokych hodnot
tvrdosti, teplené stability a chemické odolnost. Vyborna adheze téchto vrstev je
samoziejmosti. Diky této technologii depozice tenkych vrstev je mozné obrabét i
tézkoobrobitelné materialy jako jsou austenitické nerezové oceli, jak uvadi vyrobce. Pro
nasledné experimenty, byly vybrany na ziklad¢ informaci ziskanych pii praci na resersi
tii vrstvy. Dvé ze tfi vytipovanych vrstev byly vyvinuty firmou PLATIT AG, jedna se o
vrstvy nACo® a nACo. Firma tyto vrstvy doporuuje pro t&Zkoobrobitelné materialy.
Tteti vrstvou byla zvolena vrstva AITIN-G (G oznacuje gradientni strukturu vrstvy).
Skvélé vlastnosti této vrstvy velmi ovlivituje obsah Al. Vrstva AITiN bude deponovana
s67,5%Al. Tato koncentrace zpusobi nejoptimalnéj§i pomér mezi tvrdosti a
houZevnatosti vrstvy AITiN — G. Pro ovéfeni obsahu Al bude pouzita GDOES analyza.

Tyto vytipované vrstvy budou podrobeny fadé experimenti. Od vysledkd
experimnti je ocekavano, ze jednoznac¢né urci, kterd ze tii vytipovanych vrstev je
nevhodnéjsi pro tento druh praktické aplikace, a to pro vrtani austenitické nerez oceli.

Z divodu pouziti vrstev pro tento druh materialu budou na vrstvy kladeny vysoké
naroky jak z hlediska pevnosti celého systému, adheze, abraze a schopnosti plasticko-
elastick¢ deformace. Experimenty budou nastaveny tak aby podaly jednoznaény
vysledek, kterd vrstva dosdhla nejlepSich vysledki a zda muze vrstva AITIN — G
konkurovat progresivnim tenkym vrstvam.

Experimentdlni ¢ast bude zamétrena na porovnani jednotlivych vrstev pfi stejnych
podminkach. Stejnymi podminkami se rozumi stejné teploty experimentll a stejna
testovaci zatiZeni.

Velka nevyhoda téchto experimentli spo¢iva ve zplisobu testovani. VétSina testl
je provadéna v laboratornich podminkéach. Laboratorni podminky experimenti umozni
simulovat situace podobné pii obrabéni, ale nikdy se samotnému procesu obrabéni
nevyrovnaji. Proto bude velice obtizné urcit na zakladé experimenti nejvhodnéjsi
vrstvu.
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.
Experimentalni c¢ast
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10. Experimentalni ¢ast

V experimentalni ¢asti budou tfi vytipované vrstvy podrobeny laboratornim
experimentim. Tyto experimenty by mély jednoznaéné potvrdit nebo vyvratit spravnost
pouziti téchto vrstev pro obrabéni austenitickych oceli. V zavéru budou zpracované
laboratorni experimenty porovnavany a bude urcena vrstva s nejlepsimi vysledky.

Experiment bude nastaven tak, Ze vrstva s nejlepsimi vysledky z laboratornich
experimenti bude povazovana za vhodnou pro praktickou aplikaci vrtani do
austenitické nerez oceli. Dale bude ovéfeno, zda je vrstva AITIN — G konkurence
schopné oproti novym progresivnim tenky vrstvam. Vrstva byla doporuéena® odborniky
pro depozici tenkych ndstroju.

Prvni ¢ast experimentu Diplomové prace bude vénovana laboratornim zkouskam
vytipovanych vrstev. Dale se experiment zamé&fi na porovnani rozdilli vrstvy nACo.
Tyto rozdily jsou zpiisobeny riznymi moznostmi depozice. Vrstvu nACo muze byt
deponovana jako nanokompozit v celém jejim prifezu a nebo jako soucast systému
vrstev oznaGovaném jako TripleCoatings®®. Tato &ast experimentu bude zaméfena na
porovnani vlastnosti nanokompozitni a Triplecoating struktury vrstvy nACo. Soucasné
budou vysledky téchto vrstev porovnavany s vysledky vrstvy AITIN — G. Kazdy dil¢i
experiment bude vyhodnocen a bude urceno poradi vrstev jak v daném experimentu
obstaly.

Pro experiment je nezbytné, aby byla vrstva deponovana soucasné na plaketkach
a nastrojich. Tloustka deponované vrstvy u vSech plaketek i nastroji bude 2,5um. Na
plaketkach budou pro zjisténi komplexnich vlastnosti provadény tyto nasledujici testy:

Mercedes test

Scratch test

Tvrdost

BALL-0on-DISC (material kulicky — Al,O3)

Mgéteni tloustky vrstev pomoci Radkovaciho elektronového mikroskopu

ok E

* Vrstva byla doporugena firmou, kter tuto vrstvu deponuje pro Mitsubishi motors. Mitsubishi
motors tuto vrstvu pouziva pro obrabéni austenickyh nerez oceli.
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11. Experiment - Mercedes test

Principem tohoto testu je zatlaCovani diamantového kuZele do testovaného
povrchu, respektive do vrstvy. Kuzel je zatla¢ovan zatizenim 1500N po dobu asi 12s do
vrstvy. Kuzel v pribéhu testu pronika skrze vrstvu az na substrat a vtahuje vrstvu do
vtisku. Nasledné se vyhodnocuje poskozeni vrstvy v okoli vtisku. Poskozeni v okoli
vtisku je hlavnim ukazatelem adhezivné-kohezivniho chovani vrstvy. Pro vyhodnoceni
poskozeni byla pouzita tabulka zndzornujici moznosti poskozeni vrstvy.

Pii depozici je mozné, Ze vrstva neni po celém povrchu plaketky stejna. Z tohoto
divodu byly provedeny 2 vtisky na rtiznych mistech povrchu, aby byla zvysena
vérohodnost vysledku.

11.1. Experiment — vrstva nACo — Mercedes test

Hlavni prednosti téchto vrstev je jejich vynikajici adheze a koheze, které
zpusobuji dokonalou ptilnavost k substratu. Vrstva dosahuje vysokych hodnot tvrdosti,
literatura uvadi az 40GPa to je cca 4000HV. Vrstva nACo si zachovava své vlastnosti
az do 900°C, jak uvadi jeji vyrobce. Téchto vlastnosti je dosazeno depozi¢ni technologii
a strukturou vrstvy. Struktura vrstvy je tvoifena amorfni matrici SizN4, do které jsou
zasazeny krystaly AITIN. Experimenty této vrstvy budou zaméfeny na zjiSténi
adhezivné-kohezivni vlastnosti vrstvy.

n '

Tabulka 11.1 — 1 hodnoceni poruseni okoli vtisku vytvorené¢ho
Rockwellovym indentorem pfi zatizeni 1500N [35]
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Dle tabulky 10.1 — 1 bylo poskozeni vrstvy po Mercedes testu vyhodnoceno
takto: A4/K3. Vysledek Mercedes testu byl piekvapivé $patny. Adhezivni chovani
vrstvy byly zhodnoceny jako velice $patné. Kohozevni chovani vrstvy je podle tabulky
Vv pillce hodnoceni tedy K3, tzn. na hranici pouzitelnosti vrstvy v praxi. Na zakladé
vysledkti Mercedes testu byla vrstva vyhodnocena jako nedostatecnd, pro vrtaci
experiment.

Hodnoceni Mercedes testu bude vychazet z tabulky 10.1 — 1. Na zaklad¢ hodnot
A/K, kterych vrstva dosahne, bude obodovana. Naptiklad pro vysledek A1/K1 bude
bodové hodnoceni 6/6, pro vysledek A4/K3 bude hodnoceni 3/4. Hodnoty se budou
zapisovat do tabulky jednotlivé pro adhezi a kohezi. Na zakladé¢ hodnoceni bude
vyhodnoceno, kterd vrstva méla nejlepsi vysledky v ramci Mercedes testu. (nejlepsi
hodnoceni = nejvyssi soucet hodnot A a K)

e Bodové hodnoceni vrstvy nACo: Adheze = 3
Koheze = 4

11.2. Experiment — vrstva nACo® — Mercedes test

Cislo 3 nad ndzvem vrstvy symbolizuje, Ze se jednd o systém tii vrstev
zakomponovanych do jednoho celku. Tato technologie depozice se nazyva
TripleCoatings’® °. Tato depozi¢ni technologie je§té umociiuje vlastnosti vrstvy
nACo. Vrstva nACo je nedeponovana v podobé nanokompozitu jako vrchni vrstva. Pod
vrchni vrstvou NACO je ,jadrova vrstva®“ AITIN s multivrstvenou nebo gradientni
strukturou. Tato ,,jadrova vrstva® chrani proti tepelnym Soktm, difiiznim procesim a
Sifeni povrchovych trhlin. Na rozhrani vrstva substrat je kladen hlavni poZadavek a to
na dokonalou adhezi vrstvy k substratu. Pro experiment byla jako adhezivni vrstva
vybrana osvédéend vrstva TiN.°

Od této vrstvy bylo o€ekavano, ze dosdhne mnohem lepsich vysledkti Mercedes
testu nez vrstva nACo. Opét byly provedeny dva vtisky na riznych mistech vrstvy.

Obrazek 11.2 — 1 Prvni vtisk Obrazek 11.2 — 2 Druhy vtisk

® Tato technologie byla popsana v kapitole 8.9
® TiN je ovéfenou adhezivni vrstvou technologie TripelCoatings’® je mozné pouzit i TiC vrstvu
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Ahezivné-kohezivni vlastnsoti vrstvy nebyly v tomto experimentu potvrzeny.
Vrstva byla po Mercedes testu ohodnocena jako podprimérna nebo spise jako
nevyhovujici. Adhezivni vlastnosti vrstvy byly horsi nez u vrstvy nACo. Od vrstvy
nACO® bylo ogekavano, e bude dosahovat lepsich vysledkii adhezivn&-kohezivniho
chovani.

Vyhodnoceni Mercedes testu vrstvy nACo dle tabulky 11.1 — 1 bylo ohodnoceno
AB/K3.
e Bodové hodnoceni vrstvy nACo*: Adheze = 1
Koheze =3

11.3. Experiment — vrstva AITIN-G — Mercedes test
Gradientni systém tenkych vrstev byl dalsi vyvojovy stupeit v evoluci tenkych
vrstev. Tento systém vrstvy jiz nebyl tvofen pouze binarnimi nitridy, ale obsahoval
alespon dva kovy nitridd, jejichz koncentrace se plynule smérem od substratu na povrch
vrstvy ménila.

Tento systém je star$i nez piredchozi vrstvy nACo a nACo®. Gradientni systém
vrstev je dnes pouzivany pro vrstvu na bazi AITIN - G. Tato vrstva deponovana jako
gradientni struktura je dnes pouzivana spoleCnosti Mitsubishi motors. Spole¢nost
Mitsubishi motors pouziva tuto vrstvu pro zvyseni Zivotnosti nastrojii pro obrabéni
austenitickych oceli. Na zakladé téchto informaci a predchozi reSerSni Casti tykajici se
vrstvy AITIN - G, byla tato vrstva vybrana pro experiment.

Béhem ziskavani informaci o této vrstvé bylo zjisténo, Ze povrch musi byt pred 1
po depozici upraven. Povrch se upravuje z divodu sniZeni koeficientu t¥eni vrstvy i
substratu. Vrstva AITiN - G vykazuje koeficient tfeni cca 0,70. Vrstva AITIN
deponovana pro Mitsubishi motors dosahuje koeficientu tfeni cca 0,35 — 0,40. Snizeni
koeficientu drsnosti je dosazeno lesténim pied depozici i po depozici. Pro obrabéni
austenitickych oceli je vhodné co nejvetsi snizeni koeficientu tfeni vrstvy.
Nasledujicimi experimenty bude ovéfeno zda vrstva, AITIN -G (ktera je z hlediska
vyvoje daleko stari neZ vrstvy nACo a nAC0°), bude dosahovat lepsich vysledka.

g LWy 2y

L4
e
3

Obrazek 11.3 — 1 Prvni vtisk Obrazek 11.3 — 2 Druhy vtisk

Vysledky z Mercedes testu byly znaén& lepsi neZ u vrstev nACo a nACo°. Vrstva
AITIN-G vykazovala mnohem lepsi adhezivné-kohezivni vlastnosti nez nové
progresivni vrstvy.

Vyhodnoceni Mercedes testu vrstvy AITiN-G dle tabulky tabulky 11.1 — 1 bylo
ohodnoceno A1/K2.

e Bodové hodnoceni vrstvy AITiN-G: Adheze =6
Koheze =5
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11.4. Zavér experimentu Mercedes test

Na zdklad¢ informaci obsazenych v reSerSni c¢asti Diplomové prace bylo
usuzovano, Ze progresivni tenké vrstvy nACo a nACo® budou dosahovat skvélych
vysledkil. Vyhodnoceni experimentu viak ukézalo, 7e vrstvy nACo a nACo® vykazuji
znamky selhani adhezivné-kohezivniho chovani.

Pfi vnikdni téliska dojde k zatizeni na urcitou mez a naslednému poruseni
soudrznych sil systému a vrstva se porusi. Nasledné dojde k vtazeni vrstvy vnikacim
téliskem do vtisku a tim se vytvoti charakteristicky obrazec v okoli vtisku.

Obrazky jednotlivych vtiski vrstev nACo a nACo® dokazuji, e vrstvy nejsou
dostate¢n¢ pruzné. Je usuzovano, ze absence pruznosti vrstvy nACo, kterd je
deponovana jako vrchni &st celého systému TripleCoatings®®, je zptsobena vysokou
tvrdosti vrstvy. Tvrdost této vrstvy dosahuje az 40GPa (to je cca 4000HVO0,1). Této
tvrdosti je dosazena diky kfemikové matrici SizsN4. V této matrici jsou uloZena zrna
AITiN. Kfemikova matrice zabranuje pohybu zrn AITiN i za zvySenych teplot. Matrice
SisNg je schopna vydrzet vysoké zatizeni, ale neni schopna plastické deformace a
uvolnéni napéti v podobé kluzu mezi jednotlivymi zrny. Timto kluzem mezi
jednotlivymi zrny dojde k uvolnéni napéti ve vrstvé. Ulozeni zrn ve vrstvé AITIN — G
umoziuje pohyb zrn neboli kluzu mezi zrny a vrstva dosahuje vétsi hodnoty plasticity.
Z tohoto diivodu je ziejmé u vrstvy AITIN — G dosahovano lepsich vysledkt adhezivné-
kohezivniho chovani.

Zavérem tohoto experimentu tedy je, Ze vrstvy nACo a nACo® dosahuji extremni
tvrdosti, ale minimalni pruznosti. Je usuzovano, ze pro obrabéni austenitickych oceli je
vhodné, aby vrstva byla zaroven pruzna a zna¢né otéruvzdorna. Tyto vlastnosti jsou
pozadovany kvili fyzikdlnim a mechanickym vlastnostem austenitické oceli, do které
maji byt tyto vrstvy nasazeny. Tabulka s vysledky experimenti je niZe.

Typ Vrstvy nACo nACo> | AITiN-G

Adhezivné-kohezivni vlastnosti | Adheze =3 | Adheze =1 | Adheze =6

(bodové hodnoceni) Koheze =4 | Koheze = 3 | Koheze =5
Suma bodového hodnoceni 7 4 11
Poradi vrstev po testu 2 3 1

Tabulka 11.4 — 1 Shrnuti a bodové hodnoceni Mercedes vtisku, potradi vrstev po
testu od nejlepsi po nejhorsi, 1 = nejlepsi, 3 = nejhorsi
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12. Experiment — Scratch test

V praxi kde dochéazi ke kontaktu nastroje s obrabénym materidlem je pozadovana
znacna adheze deponované vrstvy na nastroji. Pii styku ploch nastroje s vrstvou
a obrabéného materidlu dochazi k vyvinuti znanych tlakl a teplot. Tyto faktory znacné
namahaji samotnou vrstvu a dochdzi k jejimu postupnému odlupovani. Tento
experiment poda pfiblizné predstavy, jak se vrstva chova pii vnikani indentoru
S narUstajicim zatizenim. Z ekonomickych diivodi nejsou experimenty provadény na
samotnych nastrojich, ale na zkusebnich plaketkach.

Scratch test je zakladni a nejrozsitenéjsi zkouskou pro sledovani adheze systému
tenka vrstva substrat. Tato metoda nasla své uplatnéni jako efektivni metoda kvalitativni
kontroly.

Principem metody je plynulé zatéZovani indentoru rychlosti horizontalné
a indentor, ktery je zatézovan konstantni nebo plynule se zvysujici silou, pronikd do
povrchu vzorku pfi soucasném pohybu plaketky a vytvati tak vryp. Tim se na rozhrani
vrstva - substrat generuje pnuti, které pti dosazeni kritické hodnoty zpusobi odtrzeni
vrstvy od substratu. Hodnota, pfi niZ dojde k poSkozeni vrstvy, se nazyva kritické
zatizeni Lc a je pouzivana jako mira adheze dané vrstvy.

Pristroj zaznamenava priibéh normalové Fn a tangencialni sily Ft pusobici na
indentor, hodnoty koeficientu tfeni u = Ft / Fn a signal akustické emise (AE - elastické
vlny generované uvolnénim energie vnitiné vazané ve struktui'e materialu).

Hodnotu kritického zatizeni Lc, pfi niz dojde k poruSeni vrstvy, lze zjistovat
n¢kolika zplisoby: pomoci pfipojeného optického mikroskopu, popf. pomoci
fadkovaciho elektronového mikroskopu doplnéného o zpracovani zaznamenanych
zavislosti koeficientu tfeni a signalu akustické emise na normalovém zatizeni [38]

Tento experiment povazoval za hodnotu kritického zatizeni Lc misto, kde se skokové
zvysil koeficient tfeni COF.

Pro ziskani spravnych vysledkl Scratch testu je nezbytné nastavit nékolik faktord.

e rychlost zatézovani
e rychlost posuvu stolku
e rozsah zatézovaci sily

Prvni nastaveni zatézovaci sily bylo provedeno od 2 do 80N. Pti zatizeni 8ON
nedoslo k odhaleni substratu ani k vyraznému poSkozeni vrstvy v okoli vrypu. Toto
zatizeni se ukdzalo jako nedostate¢né pro vSechny tii testované vrstvy. Nasledovalo
navysSeni zatézujici sily na 150N a nasledné az na 220N. Zatézujici sila 220N je mezni
zatizeni indentoru pro scratch test. Mezni zatizeni bylo nezbytné pro odhaleni substratu.
Toto vysoké zatizeni dokazuje skvélé adhezivni vlastnosti vrstev.

Zaznam akustické emise je soucasti méfeni béhem experimentu. Zatfizeni snima
akustické signdly a vyhodnocuje jejich intenzitu. VSechny Nameétené hodnoty jsou
vyhodnoceny do jednoho grafu. Zaznam akustické emise neni vzdy shodny s mistem
poruSeni vrstvy. Akusticka emise je velmi citlivy pfistroj a je schopen zaznamenat
poruseni vrstvy, které je obtizné viditelné i za pouziti svételného mikroskopu.
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Parametry experimentu - Scratch test vrstev nACo, nACo® a AITiN - G

— Diamantovy indentor Rockwell 120°, polomér 200 pm
— Zatézovaci sila 2 az220 N

— Délka vrypu 5 mm

— Rychlost praniku indentoru do povlaku 0,005 mm/s

— Rychlost posuvu stolku 0,005 mm/s

12.1. Experiment — Scratch test vrstva nACo

85

200 400 pa 600 200
Time,sec

Obrazek 12.1 — 1 Vyhodnoceni Scratch testu vrstvy nACo se zaznamem
akustické emise - AE, koeficientu tfeni COF a zatézujici sily F, [N]

Obrazek 12.1 — 1 zobrazuje vyhodnoceni Scratch testu. Ziaznam vysledku
obsahuje zaznam koeficientu tieni, akustickou emisi, zatézujici silu a ozna¢eni mista
poruseni vrstvy. Toto misto kde doslo k poruseni vrstvy je oznaceno Zlutou Carou.
Z této zluté cary byly nasledné odecteny hodnoty F, odpovidajici okamziku, kdy doslo
k poruseni vrstvy. V misté kritického zatiZzeni Lc bylo odecteno zatizeni F,= 105 [N]

Zaznam akustické emise AE se v tomto piipadé neshodoval s koeficientem tieni
COF v mist¢ poruseni vrstvy.

Obrazek 12.1 — 2 Dokumentace jednotlivych mist vrypu scratch testu
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Obrazek 12.1 — 2 dokumentuje pribéh poskozeni vrstvy v prubéhu vrypu.
Z obrazku je viditelné, Ze k poruSeni vrstvy skutecné dochazelo jiz v pocatku vrypu, jak
ukazovala akustickda emise. V mistech, kde akustickd emise vykazovala nartst
dochazelo jiz k prvnimu praskéni vrstvy. V tomto piipad¢ se zdznam akustické emise
neshodoval s mistem prvniho poruseni vrstvy, dle koeficientu tieni.

V pribéhu vrypu dochazelo ke zvyseni zatizenim az na maximalni hodnotu
220N, kdy doslo k proniknuti indentoru na substrat.

12.2.  Experiment — Scratch test vrstva nACo®

U této vrstvy muselo byt upravovano nastaveni Scratch testu. Divodem pro
upravu parametr nastaveni Scratch testu byla strukturni stavba vrstvy. Musel byt
upraven prubéh zatéZzovaci rychlosti a rychlost posuvu stolku se vzorkem.

Piistroj nebyl schopen vystihnout plynulé zatézovani. Stalo se tak proto, Ze vrstva
je sendvicova a ma mekéi jadro. Mékké jadro zapricinilo nelinearni prabéh zatézujici
sily. Tento jev je pti Scratch testu nezadouci. Pro dosazeni linedrniho zatézovani sily F,
musely byt upraveny samotné parametry experimentu. Upravované parametry nijak
neovlivnily vysledky testu. Nastaveni parametri bylo zaméfeno pouze na rychlost
zatézovani silou F, a rychlost posuvu stolku se vzorkem. Celkova zatézujici sila nebyla
upravena, zlstala nastavena na 220N
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. Obrazek 12.2 — 1 Viyhodnoceni Scratch testu nAC0® se zaznamem akustické
emise - AE, koeficientu tfeni COF a zatézujici sily F;[N]

Obrazek 12.2 — 1 zobrazuje vyhodnoceni scratch testu vrstvy nACo®. Od této
vrstvy bylo oéekavano, Ze dosahne lepsich vysledki nez vrstva nACo. Vrstva nACo® je
vylepSena adhezivni vrstvou TiN, kterd zvySuje adhezivni vlastnosti vrstvy.

Vysledky experimentu nepotvrdily lepsi adhezivni vlastnosti vrstvy.

Vrstva nACo® je velmi tvrda, ale nedosahuje potiebné plasticity. Absence
dostatecné plasticity zptisobila kiehké poruseni vrstvy v okoli vrypu. Zaznam akustické
emise ukazuje, Ze k praskani ve vrstvé dochazelo jiz pfi zatizeni cca F,= 52 [N]. Vrstva
nACo® dosahla hodnoty kritického zatizeni Lc F, = 90[N]. Zaznam akustické emise se
zde opét neshodoval s koeficientem tieni COF pii dosazeni kritické hodnoty zatiZeni,
oznacené Zlutou ¢arou.
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Obrazek 12.2 — 2 Dokumentace jednotlivych mist vrypu scratch testu

Obrazek 11.2 — 2 dokumentuje pribsh deformace vrstvy nACo® v prib&hu vrypu.
K poruseni vrstvy dochazelo jeste diive nez u vrstvy nACo. Toto misto prvniho
poruseni vrstvy je opét shodné se zdznamem akustické emise. Ani v tomto ptipade se
vSak zdznam akustické emise neshodoval s mistem poruseni vrstvy, ozna¢eném zlutou
carou. Vrstva vykazovala znadmky kiehkého poruSeni v okoli vrypu. Pro odhaleni
substratu byla opét nutna sila az 220N.

12.3.  Experiment — Scratch test vrstva AITIN - G

Vrstva AITIN — G je ze tfi porovnavanych vrstev nejstar§im typem tenké vrstvy.
Od této vrstvy nebylo ocekavano dosazeni lepSich vysledkii v laboratornich
experimentech neZ u vrstev nACo a NAC0®. Tato vrstva viak vykazovala lepsi vysledky
Mercedes testu neZ vrstvy nACo a nACo®. Na zékladg tohoto vysledku bylo usuzovano,
ze bude dosahovat uspokojivych vysledkti Scratch testu.

Vrstva AITIN — G opét dosahla nejlepsSich vysledku ze tii otestovanych vrstev
Scratch testem. Zatézujici sila, pii které doslo k poruseni vrstvy a tedy dosazeni kritické
hodnoty Lc, byla F, = 110 [N]. Tato hodnota byla potvrzena i dal§imi vrypy
provedenych na vrstvé AITiN — G.

Vyborna adheze vrstvy byla potvrzena i v pfipadé Scratch testu.

200

Obrazek 12.3 — 1 Vyhodnoceni Scratch testu vrstvy AITiN - G se zaznamem
akustické emise - AE, koeficientu tfeni COF a zatézujici sily F; [N]
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Obrazek 12.3 — 2 Dokumentace jednotlivych mist vrypu scratch testu

Obrazek 12.3 — 2 dokumentuje poruseni vrstvy AITIN - G v prabéhu vrypu. Tato
vrstva nevykazovala zndmky kiehkého poruseni ani po piekroceni kritické hodnoty
zatizeni, kterd je na obrazku 12.3 - 1 vyznacena Zlutou ¢arou. Pouze u této vrstvy doslo
ke shod¢ akustické emise a koeficientu tfeni pii dosazeni kritické hodnoty zatizeni Lc a
poruseni vrstvy. Pro odhaleni substratu byla opét nutna sila az 220N.

Vrstva béhem vrypu opét vykazovala znacnou miry elasticity, stejné¢ jako
u Mercedes testu. Na okrajich vrypu se netvorily zadné vyrazné odstépy vrstvy jako u
vrstev nACo a nACo°>. Tento jev zdokumentovan na obrazku 11.3 — 3. Vrstva AITiN -
G je tedy mnohem houZevnat&jsi nez vrstvy nACo a nACo>. Schopnost elasticko-
plastického chovani vrstvy béhem vnikani ciziho télesa by mohlo byt jednou z hlavnich
vlastnosti pro nasazeni této vrstvy pro praktické aplikace.

Obrazek 12.3 — 3 Fotodokumentace mista prvniho poruseni vrstvy pii zatizeni
110N
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12.4. Zavér experimentu — Scratch test

Tento experiment zjistoval adhezi jednotlivych typu vrstev. Progresivni tenké
vrstyy nACo a nACo® nedosahovaly o&ekavanych vysledkii adhezivnich vlastnosti.
V tomto experimentu op&t nebyla potvrzena dobra adheze systému TripleCoatings*®.
Systém TripleCoatings®® v tomto experimentu vykazoval nejniz$i zatizeni F, ze tii
testovanych vrstev a tim 1 nejslabsi adhezi.

Hypotézou tedy je, Ze vrstvy s kiemikovou amorfni matrici dosahuji extrémni
tvrdosti az 45GPa (to je cca 4500HV), ale maji nedostatecnou plasticitu systému. Tato
Vv jakémkoliv pohybu zrn i za vysSich teplot. Vrstva tedy ziejmé absorbuje urcité
zatiZeni, ale po prekroCeni ur¢ité meze dojde k utrZeni vrstvy kiehkym charakterem. Pii
tomto poruSeni dojde k delaminaci vrstvy a k odhaleni substratu. Tato skute¢nost
potvrzuje absenci plasticity vrstvy.

Velmi dobrych vysledkd adheze dosahovala vrstva AITiN — G. Vrstva AITIN — G
vykazovala 1 lepsi elastické vlastnosti. Tato elasticita umoziuje vrstvé AITIN — G
relaxaci vneseného napéti kluzem mezi jednotlivymi zrny. Tato vrstva nedosahuje
takovych hodnot tvrdosti jako vrstvy s kifemikovou amorfni matrici SizNg4, ale je
samotna tvrdost. Pro praktické aplikace vrstev je vhodné, aby tenka vrstva byla schopna
relaxace vnesené¢ho napéti. Potfadi vrstev po experimentu Scratch test je uvedeno
vtabulce 12.4 -1

Typ Vrstvy nACo nACo’ AITiN-G
Zatézujici sila pro dosazeni

kritické hodnoty poruseni 105 90 110

vrstvy Lc

Potadi vrstev po
experimentu Scratch test 2 3 1

Tab. 12.4 — 1 Poradi vrstev po experimentu Scratch test od nejlepsi po nejhorsi,
1 = nejlepsi, 3 = nejhorsi

48



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni, Diplomova préce 2012/2013
Katedra materidlu a strojirenské metalurgie Bc.Jakub Zelezny

13. Experiment BALL-on-DISC — Tribologie,
profilometr

Ve vztahu nastroj obrobek dochdzi béhem fezného procesu ke zna¢nému
abrazivnimu opotifebeni kontaktnich ploch. Plocha néstroje je opatfena tenkou vrstvou
za ucCelem zvySeni zivotnosti nastroje. Béhem fezného procesu dochazi
k opotfebovavani vrstvy. Tento experiment by mohl naznacit, K jakému abrazivnimu
opotiebeni dochazi pti styku dvou ploch, podobné jako pfi fezném procesu.

Kazdd ztestovanych vrstev ma koeficient tfeni uddvany vyrobcem. Tento
experiment bude porovnavat, zda se namétrené hodnoty shoduji nebo blizi hodnotam
koeficientu tfeni uvadénych vyrobcem pro jednotlivé vrstvy.

Nakonec kazdého dil¢iho experimentu byl profilometrem zméfen profil
a hloubka tribologické stopy. Z naméfenych hodnot byl vytvofen graf a spocten ubér
materialu vrstvy po 45 516 cyklech. Tato hodnota cykli byla nastavena jako kone¢na
pro experiment BALL-on-DISC.

Experiment BALL-0on-DISC spociva ve vtlacovani pevné uchyceného téliska
(pinu) ve tvaru kulicky nebo hrotu z libovolného materidlu do analyzovaného systému
tenka vrstva-substrat. Toto télisko je vtlaCovano predem definovanou silou do
zkusebniho téliska, které se otaCi danou rychlosti. Po kazdém provedeném testu se
analyzuje rozsah a poskozeni tenké vrstvy (tribologickd stopa) a pribeh koeficientu
tteni v zavislosti na poctu cykli.

Pro ziskani presnych vysledkti je tieba urcit koeficient tfeni na referencnim
vzorku. Tento experiment pouzil jako referencéni vzorek substrat, na kterém jsou vrstvy
nadeponovany. Povrch referenniho vzorku byl vybrouSen a vyle§tén diamantovou
pastou.

“

Obrazek 13 — 1 llustrace principu experimentu Ball-on-Disc [37]
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K uréeni soucinitele tfeni byla pouzita technika ,,BALL-0n-DISC*, jejiz princip
spo¢iva v umisténi téliska ve formé nerotujici kulicky na povrchu vzorku (ve tvaru
disku). V urcité zvolené¢ vzdalenosti od sttedu vzorku je kulicka zatizena ptedem
definovanou silou. Disk se za¢ne otacet definovanou rychlosti a vykond piedem
stanoveny pocet otacek. Pfimym vysledkem meéteni je graf zavislosti koeficientu tieni

na vzdalenosti. Zkousky byly provedeny pfistrojem BRUKER znazornénym na obrazku
13 - 2 pti nasledujicich podminkach:

e zatizeni: F=10N

e material kulicky: Al;,O3

e teplota: 23 °C

e linearni rychlost: 0,1 m/s

e polomér, po kterém se pin télisko pohybovalo: R =7 mm
o délka kluzné drahy: 1 km to je 45 516 cykla

Komentar:

Soucinitel tfeni je moZné stanovit aZ po ustaleni hodnoty na grafu. U referen¢niho
vzorku, tj. vzorek bez vrstvy (na grafech cervené) dosSlo k ustaleni zhruba 29 558
cyklech. Soudinitel tfeni byl vypocitan z hodnot zaznamenanych méficim pfistrojem
BRUKER. Naméteny Koeficient tfeni pro referenc¢ni vzorek byl COF = 0,44+0,12.

Poznamka:
Koeficient tfeni = COF

Obrazek 13 - 2 Tribotester UMT-3 znacky BRUKER
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13.1. Experiment BALL-on-DISC - vrstva nACo

Systém nACo je vyrobcem vrstev doporucovan pro obrabéni tézkoobrobitelnych
materiali. Do této kategorie patii i1 austeniticka nerez ocel. Pro obrabéni téchto
materidlll je nezbytné, aby vrstva méla nasledujici vlastnosti:

e Znacna otéruvzdornost

e Dobra adheze

e Vhodny pomér plastické a elastické deformace
e Nizky koeficient tieni

Vrstva nACo by méla dle vyrobce vSechny tyto pozadavky spliovat. Jednim
z velmi dilezitych faktori je nizky koeficient tfeni. Z dtivodu ulpivani tfisky na néstroji
je snaha tento koeficient tfeni co nejvice snizit, aby nedochéazelo k ulpivani tfisky na
nastroji. Pfi obrabéni, hlavné pak, u vrtani je pozadavek na vrstvu, aby tfiska hladce
odchazela z mista fezu. Udavany koeficient tieni vrstvy dle vyrobce je COF = 0,45.
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Graf 13.1 — 1 Porovnani koeficienta tfeni referenéniho vzorku a testovaného vzorku
s vrstvou nACo

o Koeficient tfeni udavany vyrobcem této vrstvy je COF = 0.45
e Koeficient tfeni z hodnot experimentu COF = 0,77+0,17

Vrstva nACo vykazuje sice vysoky soucinitel tfeni, ale nedoslo k prodfeni vrstvy
az do oblasti substratu a to ani po 45516 cyklech. Vrstva nACo by méla vykazovat
stejny nebo velmi podobny koeficient tfeni jako referencni vzorek. Z grafu je patrné, ze
vrstva nACo znatelné zvySuje koeficient tfeni oproti referencnimu vzorku. V tomto
experimentu nedoslo k potvrzeni hodnoty COF udavané vyrobcem.
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Rozptyl hodnot koeficientu tfeni u vrstvy nACo byl nejspise zavinén ulpivanim
castic na povrchu kulicky. Béhem samotného procesu métfeni dochazi k odlupovani
castecek vrstvy a jejich nasledného ulpivani na povrchu kulicky. Tyto ¢astecky vrstvy
na kuli¢ce vétSinou nevydrzi a dojde k jejich odloupnuti z povrchu kulicky. Tim dojde
ke skokové zméné v hodnoté koeficientu tieni, které je zaznamenano na grafu. Pokud
dojde Kk opétovnému nalepeni odtrzené vrstvy na kuli¢ku, koeficient tfeni naopak
naroste. Timto zpilisobem je mozné vysvétlit jev na grafu a jeho zna¢ného rozptylu
V hodnotach koeficientu tieni.

nACo

Méreni profilu tribologické stopy

400 500 600 700 @ 800 | 900 1000 11004 1200 1300

Hiobka profilu [um]

Sitka profilu [um]

Obrazek 13.1 — 2 Zaznam profilu stopy po kuli¢ce Al,O3 ve vrstvé

Profil stopy nevykazuje typicky kraterovy prabéh. Na levé stran¢ profilu je
mozné pozorovat obly prechod na dno profilu. Na pravé stran¢ je naopak ptechod velice
strmy. Tento jev mohl byt zptisoben odloupnutim vrstvy v levé €asti profilu tribologické
stopy pti pohybu kulicky.

52

1600



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni, Diplomova préce 2012/2013
Katedra materidlu a strojirenské metalurgie Bc.Jakub Zelezny

13.2. Experiment BALL-on-DISC — vrstva nACo’

Tato vrstva je tvorena tfemi vrstvami, které maji rozdilné vlastnosti. Na povrchu
je znacn€ tvrda a otéruvzdorna vrstva nACo. Jako jadrova vrstva, kterd je pod vrstvou
nACo, je vrstva AITIN a na povrchu substratu je nadeponovana vrstva TiN, ktera
zvysuje adhezivni prilnavost celého systému vrstvy nACo®. Tento systém ti vrstev,
které tvoii jeden celek, by mél dosahovat velmi dobrych vysledkii diky propojeni
jednotlivych vlastnosti tfi rozdilnych vrstev. Hodnota koeficientu tfeni je u této vrstvy
udavana vyrobcem COF = 0,45 stejné jako u nACo vrstvy. Na tuto vrstvu jsou kladeny
stejné pozadavky jako na vrstvu nACo, protoze maji stejnou oblast pouzitelnosti. Vrstva
nACo® by méla vykazovat lepsi adhezi oproti nACo.
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Graf 13.2 — 1 Porovnani koeficientd tfeni referen¢niho a testovaného vzorku s vrstvou
nACo®

e Koeficient tfeni udavany vyrobcem této vrstvy je COF = 0.45
e Koeficient tieni z hodnot experimentu COF = 0,61+0,33

Tato vrstva vykazovala v praméru nizsi koeficient tfeni oproti  ostatnim
testovanym vrstvam. Vysledky experimentu vykazuji znacné skokové zmény
koeficientu tfeni. Tyto rozptyly hodnot koeficientu tfeni jsou zaznamenany na grafu
13.2 — 1. Skokové zmény zde dosahuji vétSich hodnot nez u vrstvy nACo.
Bylo usouzeno, ze vtomto ptipadé takto znacné skokové zmeény koeficientu tfeni
nebyly zptisobeny ulpivanim ¢astecek vrstvy na kulicce.
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Vrstva je sendvicového typu a kazda jeji cast vykazuje jiny koeficient tieni.
Tento rozdil koeficientu teni jednotlivych vrstev, zpasobil zna¢né rouptyly hodnot
koeficientu tfeni v pribéhu méfeni. Pokud kulicka pronikla do jaddrové oblasti systému
tii vrstev, kde se nachazi vrstva AITiN, tribometr zaznamenal jiny koeficient tfeni
oproti svrchni vrstvé, ktera je tvofena vrstvou nACo. Stejné tomu bylo pokud kulicka
pronikla z jadrové vrstvy do vrstvy adhezivni TiN. Pfistroj pak opét zaznamenal rozdily
V hodnoté¢ koeficientu teni.

Prvni oblast kdy pfistroj zaznamenal rozdil koeficientu tfeni je na trovni 9100
cykli. V této oblasti doslo ziejmé k prodfeni vrchni &asti systému TripleCoatings®® na
jeho jadrovou cast. Jadrova ¢ast ma nejvetsi tloustku z celého systému vrstev. To
dokazuje i oblast mezi 10000 az 35000 cykly. Koeficient tfeni v této oblasti
nevykazoval zadné vyrazné nebo skokové hodnoty. Po prekroceni hranice 35000 doslo
k zaznamenani skokové zmény koeficientu tfeni. Je usuzovano ze v této oblasti doslo
k odhaleni adhezni ¢asti celého systému vrstev. Tato oblast vykazuje velice vyrazné
skokové zmény hodnot koeficientu tfeni. Adhezni Cast celého systému je tvoiena
vrstvou TiN. Tato vrstva nema piili§ dobrou otéruvzdornost a tvrdost. Na zaklad¢ téchto
faktli je usuzovano ze dochazelo k vylamovani ¢asti adhezni vrstvy a ty ulpivaly na
kulicce. Pokud dosSlo k odtrZeni té€chto castecek mohlo to vyvolat skokové zmény
hodnot koeficientu tfeni.

nACo®

Méreni profilu tribologické stopy

0 | 100 @ 200 400 500 600 700 800 900 1000 1800 1200 1300 1 500

Hiobka profilu [um]

-4
Sifka profilu [um]
Obrazek 13.1 — 2 Zaznam profilu stopy po kuli¢ce ve vrstveé

Profil stopy po kuli¢ce ve vrstvé nACo® vykazuje klasicky pribéh tbsru materialu
pfi pohybu kuli€ky po vrstvé. Ob& strany vzniklého profilu maji pozvolny sklon.
V tomto méfeném misté nedoslo k zadnému odloupnuti vrstvy, a tudiz jsou na profilu
viditelné ostré ptechody povrch — profil stopy po kuliéce ve vrstvé nACo>.
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13.3.  Experiment BALL-on-DISC — vrstva AITIN - G

Vrstva AITIN — G nevykazuje za pokojové teploty piili§ dobrou otéruvzdornost.
Otéruvzdornost vrstvy je zvysena oxidickym filmem Al;Os. Tento film je znacné tvrdy
a otéruvzordny a jeho teplota taveni dosahuje az 2050°C. K vytvofeni tohoto filmu na
povrchu vrstvy AITIN —G je zapotiebi zvySené teploty. ZvysSené teploty je dosazeno
feznym procesem pii kontaktu nastroje s obrabénym materidlem. Je tedy ocekavano, ze
vrstva nebude dosahovat tak vysoké otéruvzdornosti za pokojové teploty jako vrstvy
nACo a nACo®. Experiment BALL-on-DISC probghl za teploty 23°C jak je uvedeno
v ivodu tohoto experimentu.
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Graf 13.3 — 1 Porovnani koeficientd tfeni referenéniho a testovaného vzorku
svrstvou AITIN - G

e Koeficient tfeni udavany vyrobcem této vrstvy je COF = 0.70
e Koeficient tieni z hodnot experimentu COF = 0,75+0,24

Tato vrstva se nejvice priblizila své tabulkové hodnoté koeficientu tieni, kterou
uvadi vyrobce. Z grafu 13.3 - 1 je usuzovano, ze doslo k proniknuti kulicky na substrat.
Koeficient tfeni vrstvy totiz vykazoval na konci cyklu témét shodné hodnoty jako
referencni vzorek. Tato hodnota koeficientu tieni je povazovana jako ditkkaz o prodieni
vrstvy az na substrat.
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Obrazek 13.3 — 2 Zaznam profilu stopy po kuli¢ce ve vrstveé

Leva strana profilu vykazuje narust vysky smérem k piechodu do profilu
tribologické stopy. Tento jev mohl byt zplisoben nerovnosti povrchu substratu. Vrstva
pti depozici kopiruje povrch na ktery je deponovana. Pokud je nerovny povrch substratu
vyslednd vrstva bude rovnéz nerovna.

13.3.1. Vyhodnoceni tribologické stopy a opotiebeni PIN
téliska

Profilometr
Pro vyhodnoceni tribologické stopy a ubéru vrstvy byl pouzit profilometr. Tribologicka
stopa byla méfena na ¢tyfech mistech. Jednotlivad mista byla oznacena pismeny A, B, C
a D. Z kazdého méfeného mista byla ziskana hodnota o plose vytvoteného profilu po
opotiebeni protikusem pii BALL-on-DISCu.

. Z téchto ¢tyi hodnot byla vypoctena primérna hodnota. Z praimérné hodnoty byl
vypocten ubér vrstvy po urcitych cyklech. Méfeni probihalo od mista s ozna¢enim A a
Z diivodu pootoceni vzorku vzdy o 90°. Pooto€eni vzorku si vyZaduje samotné méfeni.
Z tohoto dtivodu jsou v tabulce 13.4 -1 uvedeny mista méfeni takto A—C, B - D.

K méfeni byl vyuzit profilometr Dektak 8 od firmy Veeco. Jedna se o pocitatem
fizené zafizeni, které je schopné s vysokou piesnosti (fadové um) zaznamenat profil
povrchu. M¢éticim prvkem je diamantovy hrot, ktery se pii dané pritlacné sile pohybuje
po povrchu vzorku. Zmény ve vertikalni poloze jsou pievadény na digitalni signal. Cely
systém je chranén proti otiesiim pomoci plovouciho stolu naplnéného plynem.

Pro omezeni ndhodné chyby bylo métfeni provedeno na 4 mistech a vysledné
hodnoty jsou dany aritmetickym primérem téchto hodnot.
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Tribologicka stopa

Pii vyhodnocovani tribologické stopy je tieba veénovat pozornost i velikosti a
charakteru opotfebeni kulicky, tj. "PIN" télisku. Z hlediska charakteru opotiebeni je
treba sledovat, jak dochdzelo k jejimu poskozeni. Zda se jedna o adhezni otér, popf.
abrazivni otér. V nckterych piipadech miize dochdzet i ke vzniku adhezné pevné
uchycenych castic, které se podobaji nariistku u nastroje a pii jejich odtrzeni dojde i k
odtrzeni materialu kuli¢ky. Nejcast&ji se pfi spravné zvoleném PIN télisku jednd o otér
adhezivni otér. Tento otér je charakteristicky i pro cely proces analyzy "PIN - on -
DISC".

Vedle charakteru opotiebeni "PIN" téliska je nutné vénovat pozornost i jeho
velikosti a tu porovnat s velikosti (Sitkou) vytvorené stopy.

Jestlize je opotiebeni kulicky mensi nez je vytvorena Sitka stopy na télisku
"DISC", pak mohlo dojit k uvolnéni "PIN" téliska z drzaku (zvétsil se polomér), popf.
mohly byt na kuli¢ce adhezné¢ upevnéné castice. Tyto castice, které by mély byt ve
stopé¢ 1 po ukonceni testu 1ze vyhodnotit piimo na télisku DISC. Dalsi co miize byt
pricinou, ze stopa na DISC télisku je vétsi, nez opotiebeni kulicky je vysoka tvrdost
kulicky a nizka tvrdost popft. Spatnd adheze povrchové vrstvy.

V ptipadé, Ze je opottebeni kulicky vétsi, neZ je Sifka stopy na "DISC" télisku,
pak je to dano tim, ze "PIN" télisko bylo nevhodné zvoleno a dochazelo k jeho
vyraznému otéru, zatimco odolna vrstva zlstala zachovana. DalS§i moZnosti je, Ze na
povrchu "DISC" téliska doslo k vytvofeni tzv. ochranné vrstvy s tvrdych oxida, které
maji abrazivni u¢inek na "PIN" télisko. Tento piipad by byl zachycen charakterem
opotiebeni.

Jestlize byla spravné zvolena kulicka (PIN té¢lisko), nedochazelo k zddnému
jejimu axialnimu pohybu, popi. projevu dalSich jevl, pak je Sitka opotfebeni kulicky
zhruba stejné jako je Sitka stopy. Pfi hodnoceni S§itky opotfebeni PINU téliska a
tribologické stopy na "DISC" télisku je tfeba porovnavat spravny rozmeér na "PIN"
télisku, nebot’ se zde nevytvoii rovnomérna ploska, ale ma vzdy elipsovity charakter.
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Vrstva nACo — vyhodnoceni opoti‘ebeni

Rozméry kulicky a tribologické stopy se vtomto piipadé neshodovaly.
Opotiebovand oblast na kulicce dosahovala vétSich rozméri neZ byly rozméry
tribologické stopy.

Obrazek 13.3.1 — 1 Fotodokumentace rozméru opotiebeni kulicky Al,O3 v levé
¢asti obrazku, fotodokumentace velikosti tribologické stopy ve vrstvé nACo po kulicce
Al;03, rozdil rozmért mezi kuli¢kou a stopou je 84um

Z obrazku 12.3.1 — 1 je ziejmé, ze kulicka vykazuje vétsi oblast opotiebeni nez je
rozmé&r tribologické stopy. Je usuzovano, Ze v tomto pfipadé doSlo k nevhodnému
zvoleni materialu kulicky, jak je popsano v kapitole 12.3.1.

Vrstva nACo dosahuje dle vyrobce vysoké tvrdosti az 40GPa = cca 4000HV a
skvelé otéruvzdornosti. Vrstva ziejmé dosahuje vétsi tvrdosti a otéruvzdornosti nez

materidl, ze kterého byla kulicka Al,O3. Tyto vlastnosti vrstvy mohly zapti€init rozdilné
hodnoty rozmérii tribologické stopy a kulicky.

Vrstva nACo® — vyhodnoceni opotiebeni

V tomto piipadé byl rozmér opotiebeni kulicky mensi nez rozmér tribologické
stopy. Vrstva nACo® dosahuje také vysoké tvrdosti a otéruvzdornosti stejné jako nACo
vrstva. V tomto piipadé je usuzovano, ze rozdilnost rozmért opotiebeni na kuli¢ce a

stopy byla zapfi¢inéna adhezné zachycenymi c¢asticemi. Tato vykazovala
v experimentech posuzujici adhezi podprimérné vysledky. Na zaklad¢ téchto vysledka

Obrazek 13.3.1 — 2 Fotodokumentace rozméru opotitebeni kulicky Al,O3 v levé
&asti obrazku, fotodokumentace velikosti tribologické stopy ve vrstvy nACo® po kulice
Al,O3, rozdil rozmérd mezi kulickou a stopou je 42um
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Vrstva AITIN - G — vyhodnoceni opotiebeni

V tomto piipad€ doslo k nepatrnym rozdilim mezi rozméry opotiebeni kulicky a
rozméry tribologické stopy ve vrstvé. Z méfeni je patrny jak maly rozdil je mezi
rozmé&ry opotiebeni kulicky a rozméry tribologické stopy. Na zaklad¢ téchto nepatrnych
rozméri v rozmerech mezi kulickou a stopou bylo usouzeno, Ze pro tuto vrstvu je
kulicka z Al,O3 vhodna. Obrys opotiebeni na kulicce je téméf kruhovity. Tato
skutecnost dale potvrzuje vhodnost této kulicky pro vrstvu AITiN — G.

Obrazek 13.3.1 — 3 Fotodokumentace rozméru opotiebeni kulicky Al,O3 v levé
¢asti obrazku, fotodokumentace velikosti tribologické stopy ve vrstvy AITiN - G po
kulicce Al,O3, rozdil rozméra mezi kulickou a stopou je 18um

13.4. Zavér experimentu BALL-on-DISC, vyhodnoceni
tribologie

Tato kapitola vyZaduje komplexn&jsi zavér. Experiment BALL-on-DISC
zahrnoval dal§i pfidruzené testy a experimenty. Pfidruzené testy pomahaly
S vyhodnocenim stopy po kuli¢ce a opotifebeni samotné kulicky. Pro vyhodnoceni
profilu stopy ve vrstvé po kuli¢ce byl pouzit kontaktni profilometr. Vyhodnoceni
opotiebeni kulicky bylo provedeno na svételném mikroskopu.

Prvni ¢ast experimentu byla zaméfena na méteni koeficientu tfeni jednotlivych
vrstev v zavislosti na jejich opotfebovavani v pritbéhu experimentu. Koeficienty tieni u
jednotlivych vrstev byly porovnany s hodnotami koeficientu tfeni, ktery uvadi vyrobce.
Vrstvy vykazovaly znaéné rozptyly, mezi hodnotami koeficientu tfeni naméfené¢ho a
uvadéného vyrobcem. ProtoZe nebyla nalezena pficina, pro¢ k takovym vykyvim
hodnot dochazi, bylo provedeno vyhodnoceni opotiebeni kulicky. Opotiebené kulicky
bylo méfeno pro kazdou vrstvu po skonceni dil¢itho experimentu. Opotiebeni bylo
zdokumentovano a zméfeno. Nasledné byla zméfena stopa na vrstvé, kterou vytvorila
kulicka béhem experimentu BALL-on-DISC. Na zaklad¢ téchto méfeni byl vytvoren
zaver pro jednotliveé vrstvy.
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Vrstvy nACo a nACo® vykazovaly zna&né rozdily hodnot koeficientu tieni mezi
naméfenymi hodnotami b&hem experimentu a uvadénymi vyrobcem. Radové se tyto
hodnoty lisili o desitky pum. Bylo usouzeno, zZe tyto znacné rozptyly hodnot koeficientu
tteni byly zptisobeny nevhodné zvolenou kuli¢kou. Materidl kulicky Al,O3 ma ziejmé
men§i otéruvzdornost a tvrdost neZ samotné vrstvy nACo a nACo°. Rozdily rozméri
opotiebeni kuli¢ky a sitky stopy po kuli¢ce byly u vrstvy nACo 84um a u vrstvy nACo®

wrwe

vykazovaly v ptedchozich experimentech. Profilometr zaznamenal u vrstvy nACo
neobvykly profil stopy po kuli¢ce. Tento klesajici tvar kraje stopy mohl byt zaptic¢inén
kiehkym vylamovanim vrstvy na okraji stopy V priabéhu tvorby tribologické stopy.
Vrstvy nACo a nACo® vykazovaly kiehké poruseni i u experimentu Mercedes test a u
Scratch testu. Profil naméteny profilometr ziejmé zaznamenal dalsi kiehké poruseni
Vv prub&hu experimentu, tedy v prub&hu opotiebovavani vrstvy.

Vrstva AITIN — G vykazovala vtomto experimentu nejmensi rozdil mezi
uvadénou a naméfenou hodnotou koeficientu tieni. Naméfené hodnoty koeficientu tieni
se téméf shodovaly s uvadénymi vyrobcem. Hodnoty koeficientu tieni se neshodovaly 0
pét setin mikrometru. Rozmér opotiebeni kulicky a rozmér vytvorené stopy se také
témé&f shodovaly. Rozdil hodnot opotfebeni kulicky a rozméru tribologické stopy ve
vrstv€ byl pouze 18um. Takto mald odchylka mohla byt zplisobena nepfesnym
méfenim. Na zakladé téchto vysledkd bylo usouzeno, ze kulicka byla vhodné zvolena a
vrstva tim dosahla korektnich vysledkii.

Profilometr u vrstvy AITIN - G zaznamenal vzrustajici charakter smérem k hrané
stopy. Tento jev byl ziejmé zplisoben nerovnosti povrchu substratu. Vrstva pti depozici
kopiruje povrch substratu a tim mohou vzniknout nerovnosti povrchu vrstvy tohoto
charakteru, ktery zaznamenal profilometr na obrazku 12.3 — 2.
treni. Koeficient tfeni je velmi dilezity parametr pifi obrdbéni austenitickych
korozivzdornych oceli. Vyrobce vSak udava koeficient nizsi, nez jaky byl naméfen.
Vrstva nACo vykazovala znamky kiehkého poruseni vrstvy béhem experimentu, jak
bylo zaznamenano profilometrem na obrazku 12.3 — 2. Vrstva AITIN — G se nejméné
lisila od hodnot koeficientu tfeni uddvanych vyrobcem a naméfenymi be&hem
experimentu. Pfi hodnoceni pofadi vrstev vtomto experimentu bylo za urcujici faktor
povazovano jak se uvadéné hodnoty li§i od namétenych. Je dalezité aby zvolena vrstva
nevykazovala horsi parametry, nez které jsou uvadény vyrobcem.
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Na zaklad¢é téchto parametrti je pak uzivatelem volena aplikace dané vrstvy.
Pokud uvadéné hodnoty neodpovidaji skutecnosti, vznikaji u zdkaznika problémy, které
stoji obé¢ strany jak zdkaznika tak vyrobce penize.

Z tohoto divodu byla vrstva AITiN — G zvolena jako nejlepsi v tomto
experimentu ze ti testovanych vrstev, protoze vykazovala nejmensi odchylky mezi
naméfenymi a udavanymi hodnotami. Dale vrstva AITiN — G vykazovala nejmensi ubér
materidlu po vyhodnoceni tribologické stopy. Jednotlivé hodnoty vSech testovanych
vrstev jsou uvedeny v tabulce 12.4 — 1. Poradi jakého vrstvy dosahly v experimentu
BALL-0on-DISC je nasledujici:

1. AITIN-G

2. nACo®

3. nACo
Poznamka:

Referencni vzorek vykazoval nabéh na hodnoty konstantniho koeficientu tfeni
COF. Tento jev by mohl byt zpiisoben necistotami na povrchu referen¢niho vzorku po
upraveé povrchu. Je mozné, ze se na povrchu vyskytovaly oxidy, necistoty nebo tenky
film vrstvy po lesténi diamantovou pastou. Tyto oxidi zfejmé zapfiCinily plynuly nabeh
koeficientu tfeni neZ doSlo k proniknuti kuli¢ky na samotny povrch. Koeficient tfeni pro
referenéni vzorek byl vyhodnocen takto COF = 0,44+0,12.

1640 2,45 2517 3,20 1717 2,85 1817 2,65 1922,77 |2,79+0,28
2705 3,60 420 0,88 2327 3,10 1427 2,10 1719,75 |2,42+1,04
1646 2,35 1917 2,80 1554 2,40 1952 2,80 1767,25 |2,59+0,21
Komentai: Ubér vrstvy v tribologické stopé& byl pogitan
nACo NACo3 | AlTiN - G [ nasledovné. Z jednotlivych naméfenych ploch v danych
mistech byla vypoctena primeérna hodnota plochy. Tato
hodnota byla vynasobena obvodem stiedni c&asti
42281,71|43220,76 | 38861,82 | tribologické stopy a tim byla ziskana krychlova hodnota

um?® jednotlivych stop.

Tabulka 13.4 — 1 Souhrn vSech namétfenych a vypocitanych hodnot

0,77+0,17
0,61+0,33
0,75+0,24

0,45
0,70
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Tabulka 13.4 — 2 Rozdil hodnot koeficientl tieni udavanych vyrobcem a
nameétenych experimentem BALL-on-DISC
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14. Experiment méreni nanotvrdosti

Jak jiz bylo zminéno v této Diplomové praci, tyto vrstvy se pouzivaji pro
praktické aplikace obrabéni austenitické korozivzdorné oceli. Jednou z vlastnosti, ktera
je po vrstvach pozadovana je znacna tvrdost. Samotna tvrdost neni hlavnim uréujicim
faktorem pro vhodnost pouziti vrstvy pro praktické aplikace. Daleko vice vypovidajicim
faktorem je pomér elastické ku plastické praci, potazmo ku celkové praci.

Tvrdost vrstev byla méfena na piistroji CSM indentation tester obrazku 14 — 1.
Timto experimentem mélo byt potvrzeno nebo naopak vyvraceno, zda se hodnoty
tvrdosti uvadeéné vyrobcee vrstev shoduji s namétenymi hodnotami.

Bylo provedeno vzdy 24 vtiskti na kazdé plaketce. Prvnich 12 vtiska bylo
provedeno pro kalibraci pfistroje a pro zvoleni vhodné zatézovaci sily. Prvnich 12
vtiskd jsou pfistrojem provedeny automaticky a zatizeni neni konstantni. Zatizeni se
obvykle pohybuje vrozmezi od 25 do 38mN. Pfistroji je pouze zadana maximalni
hloubka vtisku. Po skonceni prvnich 12 vtiskii je vyhodnocena primérna hodnota
zatézovani a stouto hodnotou zatéZzovani je provedeno dalSich 12 vtiskt. Téchto
nasledujicich 12 vtiski, které byly provedeny po kalibraci zatiZeni, byly povazovany za
urcujici pro vyhodnoceni nanotvrdosti dané vrstvy. U vSech testovanych vrstev byla
prumérna hodnota zatézujici sily vrozmezi od 31 do 34mN. Z divodu stejnych
podminek méfeni byla zvolena hodnota zatézujici sily 30mN.

Pocet 12 vtiskt byl zvolen z divodu dosazeni piesnéjsi chyby méfeni a dosazeni
vysledku experimentu S dostate¢nou vypovidajici schopnosti..

Vysledky méteni byly zpracovany do jednotlivych tabulek. Méfeni neprokazalo
tvrdost udavanou vyrobcem. Jednotlivé vysledky méfeni jsou zaznamenany v tabulkach
této kapitoly.

Parametry v tabulce 14.1 -1 byly nastaveny pro vSechny vrstvy stejné.

Rychlost ptiblizeni 2000.00 [nm/min]
Max hloubka vtisku 250.00 [nm]
Rychlost zatézovani 1000.00 [nm/min]
Rychlost odtézovani 1000.00 [nm/min]
Indentor/material hrotu | Berkovich / Diamant [---]

Tabulka 14.1 - 1 Parametry experimentu méfeni nanotvrdosti

Obrazek 14 - 1 CSM indentation tester
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14.1.  Tvrdost vrstvy nACo

U této vrstvy je vyrobcem udavana hodnota tvrdosti az 40 GPa (cca 4000HV).
Tato vysoka tvrdost by méla vrstvé zajistit dostateCnou otéruvzdornostr. Otéruvzdornost
je jednou z hlavnich vlastnosti, které jsou vyzadovany od vrstev ur¢enych pro obrabéni
austenitickych korozivzdornych oceli. Vrstva nACo je doporucovéana vyrobcem pro tyto
aplikace. Experimentem se nepodafilo potvrdit hodnotu nanotvrdosti udévanou
vyrobcem.

Nameéiené a vysledné hodnoty méteni nanotvrdosti jsou v tabulce 14.1 — 2.

Tvrdost dle Vickerse 1. méteni 2. méieni
[Hv] ) ' zatizeni 30mN
Priamérna hodnota z 12 2527 880 3350 458
vtiskd ' '

Chyba méieni 162.414 1835.917

Primérna hodnota z 12 308.555 404.897

vtisku

Chyba méFeni 18.568 134.377

Tabulka 14.1 — 1 Naméfené hodnoty experimentem méfeni nanotvrdosti

2. méreni

Price W [pJ] 1. méreni zatizeni 30mN

1180 836

Chyba méieni 09 247
 Elasticki price Welast 1524 1591
Chyba méreni 120 142

Tabulka 14.1 — 2 Piehled elastické, plastické prace a jejich poméru

Z tabulky 14.1 — 2 je mozno pozorovat, ze pievlada hodnota elastické prace nad
praci plastickou. Pfevaha elastick¢ prace vypovidd o sklonu ke kiehkému poruSeni
vrstvy. Kiehké poruseni této vrstvy a absence plasticity byly pozorovany u experimentt
sratch test, mercedes test a BALL-on-DISC.

Experiment nanotvrdost potvrdil hypotézy ohledné kiehkého charakteru vrstvy,
ktery byl pozorovan u pfedchozich experimenti.
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14.2.  Tvrdost vrstvy nACo®
Tato vrstva dosahuje dle vyrobce tvrdosti az 45GPa (cca 4500HV). Vrstva je
uréena pro stejné aplikace jako vrstva nACo. Systém vrstvy nACo® je vylepsen
jednotlivymi vrstvami zakomponovanych do jednoho celku, jak je popsano v teoretické
¢asti Diplomové prace.
Méfenim se opét nepotvrdila hodnota nanotvrdosti udavanou vyrobcem.

Tvrdost dle Vickerse 1. méveni 2. méieni
[Hv] ) ' zatizeni 30mN
Priamérna hodnota z 12
i hod 3568.185 3243.968

Chyba méreni 250.513 283.6001

Primérna hodnota z 12 461.710 441.490

vtisku

Chyba méreni 38.662 42.061

Tabulka 14.2 — 1 Naméfené hodnoty experimentem méfeni nanotvrdosti

2. méreni
zatizeni 30mN

1775 1579
Chyba méteni 211 129

 Elasticki price Welast 2025 2197

Chyba méfeni 148 48

Tabulka 14.2 — 2 Piehled elastické, plastické prace a jejich poméru

Prace W [pJ] 1. méieni

U této vrstvy bylo opét v pribéhu experimentii pozorovano kiehké poruseni a
absence plasticity. Experiment nanotvrdost opét potvrdil pfedchozi hypotézy o absenci
plasticity vrstvy. M¢feni prokazalo pfevahu hodnot elastické prace nad plastickou stejné
jako u vrstvy nACo.
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14.3.  Tvrdost vrstvy AITIN - G

Tvrdost této vrstvy je vyrobcem udavana az 34GPa (cca 3400HV). Ani u této
vrstvy nebyla méfenim prokazana nanotvrdost udavana vyrobcem. Vrstva AITiIN — G se
nejmén¢ odchylovala v hodnoté nanotvrdosti udavané a nameéfené experimentem.
Z tohoto duvodu byla vrstva opé vyhodnocena nejlépe v oblasti experiment
nanotvrdost.

Tvrdost dle Vickerse 1. méveni 2. méieni
-« Hrerent zatizeni 30mN
Pramérna hodnota z 12
mérnd hodnota z 2636.629 2431.536

Chyba méieni 157.386 169.102

Pramérna hodnota z 12 411.259 383.554

vtiski

Chyba méreni 46.711 23.048

Tabulka 14.3 — 1 Naméfené hodnoty experimentem méfeni nanotvrdosti

2. méreni
zatizeni 30mN

1640 1313
Chyba méreni 126 113

 Elasticki price Welast 1446 1364

Chyba mé&feni 103 22

Tabulka 14.3 — 2 Piehled elastické, plastické prace a jejich poméru

Prace W [pJ] 1. méieni

Vrstva AITIN — G vykazovala v prib¢hu experimenti spiSe plastické poruseni
nez kiehké. Experiment nanotvrdost dokazuje pievahu plastické prace nad elastickou.
Tyto hodnoty jen potvrzuji hypotézu Ze vrstva mé skvélé plastické vlastnosti a ma tedy
sklon Kk plastickému poruseni.
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14.4. Zavér experimentu nanotvrdost

Me¢ienim nanotvrdosti bylo zaméfeno na porovnani hodnot nanotvrdosti udavané
vyrobcem a naméfené experimentem. Vrstvy byly obodovany dle toho, jak velka byla
odchylka hodnot nanotvrdosti mezi naméfenymi a udavanymi hodnotami
nanotvrdpostmi. Cim vétsi byla odchylka, tim hor§i hodnoceni vrstvy dostala.
Jednotlivé hodnoty ziskané méfenim a uvadéné vyrobcem jsou uvedeny Vv tabulkach
14.4 - 3. Tvrdost jednotlivych vrstev udavana vyrobcem je

Nasledujici tabulka obsahuje rozdily nanotvrdosti mezi hodnotami udavanych
vyrobcem a naméfenych experimentem. Vrstvy jsou opét hodnoceny pofadim 1 az 3, 1
oznacuje nejlepsi vysledek v podobé nejmensi odchylky hodnot nanotvrdosti mezi
udavanou a namétenou nanotvrdosti.

Tabulka 14.4 — 3 Poradi vrstev po experimentu méfeni tvrdosti

Z hodnot vtabulce 14.4 — 3 je mozné vypozorovat, ze udavanym hodnotam
nanotvrdosti se nejvice blizila vrstva AITiIN — G. Nejvétsiho rozdilu tvrdosti bylo
zaznamenano U vrstvy nACo. Tato vrstva vykazovala v prubéhu experimentu také
nejveétsi smerodatnou odchylku hodnot nanotvrdosti. Podobné dochéazelo k vykyvim
hodnot i u vrstvy nACo®.

Experiment nanotvrdost potvrdil pfedchozi hypotézi o nedostate¢né plasticité
vrstev nAC0 a nAC0°. Béhem méfeni byly ziskany hodnoty elastické a plastické prace.
Z t&chto hodnot bylo naslednd vyhodnoceno, Ze vrstvyy nACo a NACo® maji skutensd
sklon ke kiehkému poruseni vrstvy. U vrstvy AITIN — G bylo potvrzeno ze prevladaji
plastické vlastnosti vrstvy.

Zaverem tohoto experimentu tedy je, ze vrstvy nACo a nACo? dosahuji extremni
tvrdosti, ale minimalni pruznosti. Je usuzovano, ze pro obrabéni austenitickych oceli je
vhodné, aby vrstva byla zaroven pruzna a zna¢né otéruvzdorna. Tyto vlastnosti jsou
pozadovany kvili fyzikalnim a mechanickym vlastnostem austenitické oceli, do které
maji byt tyto vrstvy nasazeny. Tabulka s vysledky experimentt je nize.
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Obrazek 14.4 — 1 Zobrazeni zrn ve vrstvé TiAIN a v kiemikové amorfni matrici
SizNg4 [36]

Obrazek 14.4 — 1 demonstruje jakym principem je dosazeno tvrdosti diky
kfemikové amorfni matrici. Princip spocivd v pevném zafixovani zrn
v amorfni kfemikové matrici SizNa.

Pokud noha vyvola tlakovou silu na povrch suchého pisku, noha se proboii do
urcité¢ hloubky. Pfi¢inou proboteni nohy do pisku jsou volna mista mezi zrnky pisku
vyplnénd vzduchem. Vzduch je z fyzikdlniho hlediska stlacitelny a proto dojde
k propadu nohy do suchého pisku.

Pokud noha zatizi mokry pisek k zddnému proboteni nedojde. Diivodem je voda,
kterd vypliuje volnd mista mezi zrnky pisku. Voda je z fyzikalniho hlediska
nestlacitelnd a proto nedojde k proboieni nohy do mokrého pisku.

Princip kifemikové amorfni matrice je stejny. Volnd mista mezi zrny jsou
vyplnéna pravé touto amorfni matrici, kterd brani pohybu zrn a tim tento systém
dosahuje tak obrovské tvrdosti, ale nizké plasticity.
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15. Experiment — méieni tloust’ky vrstev Kalotest

Principem kalotestu je ovéfeni deponované tloustky vrstvy a jeji struktury.
Kulicka vybrousi krater, na némz je mozné za pouziti spradvné zobrazovaci techniky
pozorovat charakter vrstvy. Je mozné napiiklad pozorovat multivrstvy systém vrstev. Je
mozné pozorovat pravidelnost jednotlivych pater vrstev. V piipads TripleCoatings’®
je mnozné pozorovat jednotlivd patra tifi aplikovanych vrstev. Pozadovana tloustka
deponovanych vrstev byla 2,5um.

Chyba méfeni tloustky pomoci kalotestu ¢ini az 10%. Jednotlivé vybrouSené
kratery nebyly pravidelné¢ kruhové, proto nebylo mozné piesné urcit tloustku vrstvy.
Spatnd kruhovitost byla zplisobena vibracemi, které pfistroj kalotest generuje pfi
spusténi. Tyto jemné vibrace rozvibruji i kulicku a ta nasledné vybrousi spise elipsovity
nez kruhovy tvar. Ztohoto vzniklého elipsovitého tvaru nelze piesné urcit tloustku
vrstvy.

Kalotest byl v této Diplomové praci vyhodnocen jako nepiesny a nebyl bran
ohled na nameétfené hodnoty ziskané timto experimentem. Dokumentujici foto je
ptiloZeno k posouzeni Spatné kvality vybrouseného krateru. Ostatni obrazky kalot jsou
v piilohach. Hodnoty tloustky vrstev nACo a nACo® jsou uvedeny bez
fotodokumentace.

Vypocet tloustky vrstvy byl proveden podle vzorce uvedeného Vv teoretické ¢asti
Diplomové prace.

Obrazek 15 -1 Fotodokumentace kaloty vrstvy AITIN — G

Vyhodnocena tloustka vrstvy AITIN - G byla cca 3,17 £ 0,317mp. Pozadovana
tloustka vrstvy byla 2,5um. Hodnoty tloustky vrstvy ostatnich vrstev nACo a nACo® se
zna¢né lisily od pozadované tloustky, fadoveé az o 2pm.

4.91 +0.32
3.31+£0.33
3.17 +£0.49
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15.1. Zavér experimentu méreni tloust’ky vrstev

Z hodnot uvedenych v tabulce vyplyva, ze vyhodnocena tloustka vrstev metodou
Kalotest se zna¢né lisi od pozadované tloustky. Je usuzovano, ze za tento rozdil hodnot
tloustky vrstev neni odpovédny vyrobce, ale nepiesnost metody Kalotest. Méteni bylo
provadéno na pristroji sestrojeném v ramci experimentu V dilnaich KMM. Je mozné ze
vibrace, které jsou generovany v priabéhu samotného procesu vybrouseni krateru kaloty
ovliviiuji jeji tvar. Tento tvar je pak velmi obtizné aproximovat na tvar kruZnice.
Aproximaci tvaru vznikaji dalsi chyby méfeni a tim je vysledek jesté vice znehodnocen.
adhezivni casti vrstev. Metoda kalotest je vyhodnocovdna subjektivnim ndzorem
pozorovatele. U nékterych vytvorenych kalot nebylo mozné odhadnout, kde zacina
adhezivni ¢ast vrstvy a kde je substrat. Oblast vrstvy byla métena podle subjektivniho
rozhodnuti pozorovatele a je mozné, Ze jiny hodnotitel by pocatek rozhrani substrat
vrstva odhadl po svém. Toto je dalsi faktor, ktery z metody Kalotest déla nepiesnou
metodu meéteni tlouStky vrstvy. Fakt, Ze je tato metoda masové pouzivana ve vSech
provozech k méfeni tloustky vrstev jeSté neznamena, Ze je spravna.

Metoda kalotest byla sice zatazena do experimentalni ¢asti této Diplomové prace,
ale nebude na ni bran ohled ve vyhodnocovani vysledkt. Z téchto divodu bylo jesté
zafazeno méfeni tloustky vrstvy za pomoci fadkovaciho elektronového mikroskopu,
aby byla jednozna¢né urcena tloustka deponovanych vrstev. Vysledky méteni tloustky
pomoci REM’ jsou uvedeny v kapitole 16.

Dalsi obrazky kalot vrstev jsou v piilohach této Diplomové prace.

" REM — fadkovaci elektronovy mikroskop
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16. Experiment — méreni tloust’ky pomoci REM

V pribéhu feSeni experimentdlni ¢asti Diplomové prace se vyskytly problémy
surCenim tloustky jednotlivych vrstev. Bylo usouzeno, Ze jednou z moznosti jak co
nejpresnéji zméfit tloustku deponované vrstvy je pomoci lomu plaketky a néasledné
zméteni tloustky deponované vrstvy. Béhem experimentu Mercedes test byla snaha
umistit vtisky do pfimky, kde bude proveden lom. Bohuzel se nepodatfilo u vsech
plaketek umistit lom tak, aby prochazel skrze vtisk. Fotodokumentace lomu skrze vtisk
po Mercedes testu jsou v piilohové ¢asti

Plaketky byly wuchyceny do specidlnich klesti, které jsou vyrobeny
z nizkouhlikové oceli. V téchto klestich byly plaketky ponofeny do kapalného dusiku a
nasledné zlomeny. Po ustaleni varu dusikové 1azné byly teploty vyrovnany a plaketka
byla tedy zachlazena na teplotu kapalné¢ho dusiku -192°C. Material, ze kterého byly
kle§té vyrobeny, je nizko uhlikova ocel 11373. Tato ocel ma nizky obsah uhliku. Cim
niZsi je obsah uhliku tim je tranzitni teplota posunuta hloubéji pod bod mrazu. Z tohoto
diivodu mohly byt plaketky ponoieny spolu s klestémi. Klesté nejsou na kiehky lom,
diky nizkému obsahu uhliku, nachylné na poruseni kiehkym lomem.

Nasledujici fotodokumentace zachycuje lom jednotlivych vrstev a ukédzku jak
bylo provadéno méfeni tloustky. Tloustka byla méfena na 10 mistech a nasledné
vyhodnocena.

| D1=2.49 ym

| D1=2.34 ym

SEM HV: 20.0 kV WD: 14.03 mm
SEM MAG: 6.00 kx

Obrazek 15 — 1 Lom vrstvy AITIN - G Obrazek 15 — 2 Lom vrstvy nACo
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SEMHV:200kvV | wn:19.88mm | |

SEM MAG: 6.00 kx Det: SE | 5

Obrazek 15 — 3 Lom vrstvy nACo®

Obrazky 15 — 1 az 3 dokumentuji lom plaketky s vrstvou a nasledné zméfeni jeji
tloustky. Méteni bylo provedeno na 10 mistech plochy lomu. Dalsi snimky lomu jsou
uvedeny v piilohach.

2,45+ 0,01
2,99+£0,18
2,56 £0,02

Tabulka 15 — 1 Tloustky vrstev
Pro vyhodnoceni morfologie lomu vrstvy a samotného Sifeni lomu vrstvou by

bylo zapotiebi vétsi uziteéné zvétseni. Pouzity fadkovaci elektronovy mikroskop takto
zna¢ného zvétseni nedosahuje a tak neni mozné vyhodnotit morfologii lomu vrstvy.
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16.1. Porovnani jednotlivych méreni tloust’ek vrstev
Bylo usuzovano, ze nejpiesnéjSiho vysledku tloustky vrstvy bude dosazeno
pomoci Radkovaciho elektronového mikroskopu. Z tohoto divodu je tloustka vrstvy
naméfend pomoci REM analyzy povaZovana za korektni a uréujici. V rdmci
vyhodnoceni experimentu méteni tloustky vrstev, byly jednotlivé metodami méfeni
porovnany V tabulce 15.1 — 1.

2,79 £ 0,28

4,91+0,32 | 2,45+0,01

2,42+1,04 | 3,31+0,33 | 2,99 +0,18

2,59 +0,21 | 3,17+0,49 | 2,56 + 0,02

Tabulka 15.1 — 1 Porovnani vysledkd naméfenych tloustek vrstev jednotlivymi
metodami

Z tabulky 15. 1 — 1 je mozné vypozorovat, ze nejblize se skute¢né tloustky vrstvy
ptiblizila metoda profilometr. Kalotest je zna¢né nepfesna metoda, jak bylo popsano
v kapitole 14. Navic je to velmi subjektivné hodnocena metoda. Metoda REM je sice
taky subjektivné hodnocena metoda, ale nesrovnatelné ptesnéjsi nez Kalotest. Tloustka
vrstvy naméfené profilometrem je vyhodnocena piistrojem. U této metody nemulze
profilometru je ziskano z dat zaznamenanych pomoci softwaru. Ziskana data jsou
vlozena napiiklad do programu Microsoft Excel a vytvofeny graf poda ptibliznou
tloustku vrstvy.

Metoda méfeni tloustky vrstvy Radkovacim elektronovym mikroskopem, byla
povazovana ze smérodatnou. Podle vysledki ziskanych metodou REM se tloustka
deponované vrstvy piili§ neliSila od pozadované tloustky. Pozadovana tloustka byla
2,5um.

Tloustka vrstvy ovliviiuje jeji vlastnosti @ 2,5 um tenka vrstva byla po rozpraveé
s odborniky povazovana za nejvhodnéjsi pro praktické aplikace. Zavérem je tedy mozné
potvrdit, ze vyrobce je schopen nadeponovat pozadovany rozmér tenké vrstvy se
zanedbatelnou nepiesnosti.
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17. Shrnuti vysledkii experimentalni ¢asti

Od vrstev nACo a nACo°® byly ocekavany ty nejlepdi vysledky. Je to proto, Ze
byly uplatnény nejmodern&jsi depoziéni technologie. Vrstva nACo® je deponovéna
progresivni technologii TripleCoatings’®. Provedené analyzy a experimenty toto
ocekavani nepotvrdily.

Vrstvy nACo a nACo® vykazovaly nizkou adhezi i kohezi. Dale vykazovaly
poruseni v podobé praskani a delaminaci vrstvy pii Scratch testu, jesté¢ difive nez
zatizeni indentoru dosdhlo povazované kritické hodnoty 50N. Ddle byla méfenim
nanotvrdosti potvrzena hypotéza o sklonu vrstev nACo a nACo® ke kiechkému
porusovani a to nasledkem nedostatecné plastické¢ deformace. Delaminace vrstev nACo
a NACO® a mald schopnost plastick¢ deformace jsou vlastnosti, které by nemély byt
prokazany u aplikaci na fezné ndstroje (vrtaky) ur¢ené k obrabéni austenitickych
korozivzdornych oceli. Ob& vrstvyy nACo a nACo® vykazovaly pomérné vysokou
hodnotu nanotvrdosti. Vyrobce vSak uvadi katalogové hodnoty, které jsou jesté vyssi.
Provedené experimenty potvrdily, Ze hodnota nanotvrdosti neni i v aplikacich na fezné
nastroje jak rozhodujici, jako jsou adhezivné-kohezivni vlastnosti vychéazejici
Z moznosti dostate¢né plastické deformace.

Vrstva AITIN — G byla zvolena, ackoliv nepatiila do kategorie tzv. super
progresivnich vrstev. Dosazené vysledky jsou vSak piekvapujici. Adhezivné-
kohezivniho chovani vrstvy v experimentu Mercedes testu, bylo hodnoceno jako
vyborné. Vysledky Scratch testu byly opét vyrazné lepsi neZ u vrstev nACo a nACo°.
Vrstva AITIN - G dosahla hodnoty kritického zatizeni F, = 110N. Toto zatizeni bylo
mnohem v&tsi neZ vrstev nACo a nACo>. Vrstva vykazovala zna¢nou plasticitu a
schopnost relaxace vneseného napéti. Tato vlastnost byla potvrzena méfenim
nanotvrdosti a elasticko-plastickych deformaci vyplyvajici z indexa¢ni kiivky. Touto
analyzou byl zjistén vétsi podil plastické energie oproti elastické. Dale vrstva doséhla
oproti nejnovéjsim vrstvam nACo a nACo® nejmensiho opotfebeni v experimentu
BALL-on-DISC.

V souhrnu lze tedy konstatovat, ze vrstva AITiN — G dosahovala v prib¢hu
testovani lepsich vysledkd neZ progresivni tenké vrstvy nACo a nACo®. Vrstva AITiN —
G ma zfejmé& vhodny pomér tvrdosti (pevnosti) a houzevnatosti. RovnéZ ma velmi dobré
adhezivni vlastnosti. Tohoto vhodného poméru je moZzno dosdhnout pii obsahu cca
67,5%Al ve vrstvé AITiIN — G. Obsah Al ve vrstvé AITIN - G byl ovéfen GDOES
analyzou. Namétend hodnota Al byla sice nizsi, ale je dostacujici pro vhodny pomér
pevnosti a houzevnatosti vrstvy AITiN — G.
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Tabulka 17 - 1 Souhrn poradi vrstev v dil¢ich experimentech
hodnoceni je nasledujici 1 = nejlepsi vysledek, 3 = nejhorsi vysledek

Z tabulky 17 je patrné, Ze vrstva AITiN — G dosahla jednoznacné nejlepSich
vysledki ve viech TESTECH. Vrstvy nACo a nACo® maji VZAJEMNE nerozhodné
hodnoceni. Ve dvou ze ¢ty experimenti maji shodnd hodnoceni. Je mozné tedy
usuzovat, ze vrstvy nACo a nACo” jsou téméf shodné dosazenymi vlastnosti, ackoliv je
kazdd zcela jiného charakteru (strukturni hledisko). K vytvoteni celkového obrazu
vSech testovanych systémi by bylo zapotiebi udélat teplotni testy, kde by se projevil
vliv teplotni bariéry a vysledky by mohly byt zcela zménény. Tyto testy nebyly
provedeny, nebot’ nebyly cilem diplomové prace.
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18. Zavér

Teoretickd Cast této Diplomové prace byla zaméfena na zmapovani tenkych
vrstev, které se pouzivaji nebo se maji v budoucnosti pouzivat v aplikaci na fezné
nastroje k obrabéni austenitickych nerezovych oceli. Z Siroké nabidky moznych vrstev
byly pro experimentalni ¢ast vytipovany tfi systémy. Experimentalni ¢ast méla prinést
zakladni informace o vlastnostech téchto vrstev, provést jejich porovnani na zékladé
testl, které se v danych rozhodovacich procesech v praxi stale sleduji.

Experimentalni c¢ast této Diplomové prace, byla zaméfena na porovnani
vytipovanych tenkych vrstev. Byly porovnavany progresivni tenké vrstvy nACo
a NACo0®s b&znou vrstvou AITIN — G. V pribshu experimentii m&lo byt potvrzeno nebo
vyvraceno zda je vrstva AITiN — G, ktera je genera¢né starsi nez VrStV;/ nACo a nACo®,
schopnd konkurence progresivnim tenkym vrstvdim nACo a nACo”. Déle mé¢lo byt
zjisténo, zda novéa technologie depozice tenkych vrstev TripleCoatings’® dosahuje
oc¢ekavanych vysledka, které by umoznily jejich budouci Siroké vyuZziti.

Od vrstev nACo a nACO® bylo o&ekavano, Ze dosdhnou lepsich vysledkii, oproti
genera¢né stars$i vrstvé AITiN — G. Vynikajici vysledky byly ocekavany na zdklade
nové technologie depozice TripleCoatings®®. Touto technologii byla deponovéana
vrstva NACo®. Vrstva nACo byla deponovdna jako nanokompozitni systém tenké
vrstvy. Technologie depozice TripleCoatings’® u vrstvy nACo® a nanokompozotni
systém vrstvy nACo, by mél u téchto vrstev zarucit skvélou adhezi a optimalni pomér
pevnosti a houzevnatosti vrstvy.

V pritbéhu experimentii bylo zjisténo, Ze vrstvy nACo a nACo® vykazuji nizsi
plasticitu a horsi adhezi, nez vrstva AITiN — G. U vrstev nACo a nACo® se projevilo, Ze
tvrdost neni rozhodujicim kritériem k vybéru pro fezné aplikace. Adheze vrstev nACo
a nACo® byla v porovnani svrstvou AITIN — G horsi. Vrstvyy nACo a nACo®
vykazovaly kiehky charakter poruSeni. Experiment méfeni nanotvrdosti, prokdzal, ze
u vrstev NACo a nACo® prevlada elastické prace nad plastickou. V&tsi pomér elastické
prace zpisobuje u vrstev nACo a nACo® sklon ke kiehkému porugeni. Na zékladd
provedenych testl za normalnich teplot nelze progresivni tenké vrstvy nACo a nACo®
prozatim doporucit pro depozici nastrojii uréenych k obrabéni austenitickych
nerezovych oceli.

Experimentalni ¢ast vyhodnotila vrstvu AITiIN — G jako nejvhodné&jsi pro depozici
nastrojii uréenych k obrabéni austenitickych nerezovych oceli. Vrstva ma optimalni
pomér pevnosti - pruznosti a velmi dobré adhezivni chovani. U této vrstvy se méfenim
potvrdily hodnoty udavané vyrobcem.

Zaveérem lze oznacit jiz postarsi vrstvu AITIN — G za vybornou, kterda mize
konkurovat dneSnim progresivnim tenkym vrstvam. Technologie depozice
TripleCoatings’® prozatim nedosahuje o&ekavanych vysledkil. Tato technologie
ziejmé potiebuje vice Casu vyvoje, nez bude schopna konkurovat soucasnym vrstvam,
nebo ¢eka na modernéjsi vyuziti viezném procesu, ktery je doprovazen vysokou
teplotou, nizkym chvénim nastroje (obrobku). Mezi takové procesy patii napiiklad
vysokorychlostni obrabéni.
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Obriazek 1 — Kalota vrstvy nACo®

Obrazek 2 — Kalota vrstvy nACo
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Obrazek 3 — Detalil struktury vrstvy AITIN — G

SEM HV: 20.0 kV WD: 14.02 mm VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 9.00 kx

Obrazek 4 — lom vrstvou AITIN — G, lom prochazi vtiskem vytvoieny Mercedes
testem, 9000x zvétseno
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. als ha, e
SEM HV: 20.0 kV l WD: 18.98 mm

SEM MAG: 6.02 kx Det: SE

Obrazek 5 — Lom vrstvou nACo, 6000x zvétseno

 WD:19.87 mm I I VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 9.00 kx Det: SE

SEMHV:200kV |

Obriazek 6 — Lom vrstvou nACo3, 9000x zvétseno
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