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Abstrakt

Prispévek se zabyvad hodnocenim vlastnosti povlakd nandSenych metodou
PVD na nastrojové oceli a zarové nanasené povlaky karbidu wolframu. Hodnoceny
jsou vlastnosti povlaku CrN naneseného pfimo na substrat a duplexniho povlaku
naneseného na plazmové nitridovanou vrstvu. Dale jsou hodnoceny vrstvy Ti a Cr
deponované na Zarovy néastik WC nebo Al,Os;. Vysledky prokézaly, Ze nitridacni
vrstva ma pfiznivy vliv na tvrdost a adhezi poviaku. PVD povlak je schopen zacelit
oteviené poéry do velikosti odpovidajici jeho tlouStce. Prace je podkladem pro
metodiku nanaseni a hodnoceni povlakd pro funkéné gradované materialy.

Fyzikalni depozice z parni faze (PVD) je rozSifena metoda pro tvorbu tenkych
povlaki zejména na nastrojovych ocelich. Hlavni vyhodou tohoto zplisobu je nizka
teplota depozice. Nevyhodou tohoto typu povlaku je nizSi adheze k podkladu.
Vyzkum v této oblasti Ize rozdélit do dvou smérl. Prvni z nich je pfizplsobeni
fyzikalnich vlastnosti povlaku a podkladu, aby se dosahlo podobnych mechanickych
vlastnosti. Druhy smér se zaméfuje na Upravu podkladu, tj. zamezeni kifehkému
praskani pfi vysokém zatiZzeni [1]. Modifikace zakladniho materidlu zahrnuje pouziti
takového postupu zpracovani, jez vede k dosazeni maximalni tvrdosti, coz vyrazné
zvySuje prilnavost povlaku. Povlaky PVD (obvykle CrN, TiN, AITIN, WN) jsou
dalezitym ochrannym prvkem proti oxidaci, teplotni expozici, opotfebeni a korozi [2].
Soucasnym trendem aplikace téchto povlaka je pfiprava funkéné gradovanych
materiald (FGM). Tyto systémy by mohly odstranit nékteré nevyhody konvenéné
pfipravenych povlaku (praskliny, Spatn& pfilnavost). [2]. Pro vyrobu kvalitniho FGM
jsou nutné informace o vlastnostech jednotlivych vrstev a povlaka.

Pro zkoumani jednotlivych vrstev, existuje fada metod hodnoceni jako jsou
napf. scratch test [3,4], mikro a nanoindentace [5,6] a méfeni adheze (pin-on-disk) [7]
a kvalitativni "Mercedes" test [8], atd.

Experimentalni material

Pro Gcely porovnani vlastnosti povlaki CrN deponovanych bez mezivrstvy
nebo nitridovanou vrstvu byly zvoleny oceli HS 6-5-2 (CSN 41 9830, Vanadis 23) a
X40CrMoV5-1 (CSN 41 9554, Orvar Supreme). Material 19 830 je typickym
zastupcem oceli pouzivané pfi vyrobé feznych nastroju a 19 554 se nejCastéji
pouZziva k vyrobé forem pro tlakové liti.

Tvrdost oceli Orvar po zakaleni a popusténi byla 51,4 HRC, v pfipadé oceli
Vanadis byla dosazena tvrdost 64,2 HRC.

Zakaleni probéhlo ve firmé Prikner — tepelné zpracovani kova s.r.o.. Vzorky
byly kaleny ve vakuové peci TAV z teploty 1020 °C a tfikrat popustény v ochranné
atmosfére dusiku za teplot 580, 560 a 550 °C.

Pouzité podkladové keramické nastfiky jsou definovany v tabulce 1.
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PFiprava vzork G a experimentalni metody

Pfed samotnym procesem povlakovani byly vorky mechanicky ocistény od
necistot a oxidickych vrstev vzniklych pfi tepelném zpracovani. Nasledovné byly
odmastény v ultrazvukové pracce a acetonu. Povlakovaci procesy byly realizovany v

komore zafizeni Flexicoat 850 (Hauser).

Tab. 1: Keramické podklady

Vzorek Material Typ Uhel nanaseni
WF 90 wC na oceli 90°
WF 50 wC na oceli 90°
Vzorek €. : : .
1353 Al,O3 +MgSiO3 na oceli 90
Tab. 2: Parametry procesu
Time Temperature
[hours] [°C]
Plasmova nitridiace 3 530
Plazmové ¢isténi 0,3 530
Cr 0,3 380
CrN 6 380
Tab. 3: Tloustka nitridované vrstvy a povlaku
Duplexni povlak CrN 4,27 Hm
Cr 0,28 pum
CrN 4,25 Hm
Pouze povlak Cr 0.23 um
i . Orvar Supreme 26,32 Km
Nitridovana vrstva Vanadis 23 25.14 um
Tab. 4: Parametry procesu depozice Ti a Cr
Process Ti Cr
Teplota [°C] 350 400
Cisténi targetu [min] 11 11
Cisténi povrchu vzork( [min] 20 20
Cas procesu povlakovani [h] 3 7
Napéti [V] 75 85
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Vzorky povlakované CrN byly rozdéleny do tfech skupin a to povlakované Cr-
CrN, vzorky s plazmové nitridovnou vrstvou a nasledné poviakované Cr-CrN
(duplexni povlak) a kontrolni plazmoveé nitridované vzorky. Mezipovilak Cr slouZi ke
zlepSeni adheze CrN povlaku na oceli.
Parametry procesu jsou uvedeny v tabulce 2, dosazené tloustky nitridované vrstvy a
povlaku jsou shrnuty v tabulce 3.

Cely proces povlakovani keramiky Cr (CiSténi a depozice trval 11 hodin pfi
teploté 400 °C. Depozice Ti probihala 5,5 hodiny pfi teploté povlakovani 350 °C.
Parametry téchto procesu uvadi tabulka 4.

Kvalita povlaku a tloustky deponovanych vrstev a povlakid byly hodnoceny
v pfiénych fezech na metalografickych vybrusech svételnou a Fadkovaci
elektronovou mikroskopii; tvrdost povlaku byla hodnocena v pfipadé néastrojovych
oceli. Adheze byla ovéfovana pomoci Scratch testu a Mercedes testu.

Tvrdost povlaki na néastrojovych ocelich byla zjistovana méfenim
mikrotvrdosti a nanotvrdosti (Hr 200 mN, zatizeni / prodleva / odtizeni
10 sec/5 sec/10 sec).

Vysledky a diskuse vysledk

Povlaky Cr i Ti dokonale pokryvaji a kopiruji povrch keramického podkladu
neupravovaného i brouseného (obr. 1). Hodnoceni na pfi¢nych fezech ukazuje na
predpokladanou schopnost PVD povlaku zacelit péry pouze do velikosti odpovidajici
tloustce deponovaného povlaku (obr. 2).

100pm ICDAM
LM WD 38.0m

1353 Ti - nebrouseno WF 90 Ti - brouSeno

Obr. 2: Povrch vybranych vzorkd povlakovanych Ti
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Obr. 3: Prfiény fez — vzorek 1353 Ti

Vysledky mérfeni tvrdosti (tabulka 5) ukazuji na vySSi hodnoty dosazené
v pfipadé duplexnich povlakd u obou oceli.

Tab.5: Naméfené hodnoty nanotvrdosti, mikrotvrdosti a redukovaného modulu

pruznosti
Hir [HV] HVO0,5 Er [GPa]
Duplex CrN -Vanadis 1815 2046 244 .4
Duplex CrN - Orvar 1923 2029 258,42
CrN- Vanadis 1788 1936 250,41
CrN - Orvar 1482 1431 198,54

Hodnoceni adheze

Pro sledovani adheze systému povlak — substrat byla pouZita vrypova
zkouska ,Scratch test”. Principem metody je plynule zatéZovani indentoru, ktery se
pohybuje rovnobézné s rozhranim povlak — substrat. Pfi zkouSce pfilnavosti vrypem
byl pouzit diamantovy hrot tvaru kuzele s vrcholovym uhlem 120" a polomérem Spicky
0,2 mm. Pfi vyhodnocovani stopy (obr. 4 - a,b,c,d) se sleduji pfedevsim Ctyfi oblasti
pfi daném zatizeni, které charakterizuiji kritické poruseni vrstvy
Lcl prvni poruSeni povlaku - vznik trhlinek
Lc2 poruSeni povlaku vétSiho rozsahu
Lc3 prvni adhezivni poruseni povlaku - odhaleni podlozky
LS uplné odhaleni podkladu
Parametry vrypové zkousky: linearné rostouci zatizeni, zatéz 1-100 N, rychlost
zatézovani 49,5 N/min, rychlost posuvu 5 mm/min, drdha 10 mm
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Orvar - CrN

Obr. 4: Fotodokumentace stopy po vrypoveé zkouSce — povlaky CrN a maximalni
dosazené hodnoty zatézné sily

Charakter poruSeni byl shodny pro oba typy povlaku CrN (duplexni i
neduplexni). V oblasti Lcl byl zaznamenan vznik radiusovych trhlin opaéné
orientovanych ke sméru pohybu hrotu. V oblasti Lc2 jiz dochazelo k drobnému
vydrolovani povlaku. PoSkozeni povlaku pfi okraji stopy bylo zaznamenano v
oblastech Lc3 a LS. Pouze u povilaku CrN u oceli Orvar byl zaznamenan jiz v oblasti
Lcl vznik prasklin probihajicich napfi¢ do oblasti mimo vryp. Sila urcujici celkovou
delaminaci povlaku (kriticka oblast Lc3) je pro duplexni poviaky shodna. Pfi
porovnani zatizeni (stejny typ oceli ale rozdilny typ povlaku) v jednotlivych kritickych
oblastech, Ize zaznamenat vySSi zatizeni u duplexniho povlaku nez u povlaku CrN (z
60 N na 80 N v oblasti LS).

V pfipadé povlakd Ti a Cr nanesenych na keramické podklady s
neupravovanym povrchem nebylo vzhledem k jejich drsnosti hodnoceno. Na vzorcich
upravenych brouSenim na metalografickém papiru o zrnitosti #1000 nelze
identifikovat jednotlivé oblasti, kde dochazi k delaminaci vrstvy ani korektné urcit
pusobici silu, z ddvodu porézniho povrchu. Ve vSech pfipadech byla méfeni
negativné ovlivnéna prfechodem indentoru pfes pory v keramickém povlaku. Také
dochazi k vyraznému praskani systému, zejména vzorku €. 1353 (obr. 5).

Indenta €éni zkouSka — ,Mercedes test"

Vnikaci zkouSka patfi mezi velmi rozSifené metody slouzici ke zjiStovani
kvality spojeni mezi povlakem a substratem. Lze sledovat rozméry, rozvoj a charakter
trhlin. Odpor proti sifeni trhliny je méfitkem adheze. Vyhodnoceni vtisku provadi
pfifazenim do jednotlivych kategorii stzv. adheznim c&islem, které charakterizuje
stupen popraskani €i odloupnuti vrstvy. Kategorie (K1 az K6 a Al az A6) jsou

sefazeny sestupné, kde K1 znamena nejlepsi adhezi a K6 nejhorsi.

-120 -



WEF 50 - Cr 1353 Cr
Obr. 5: Povlak Cr — Scratch test

Vysledky Mercedes testu na nastrojovych ocelich a porovnani s vybranymi
keramickymi podlozkami je dokumentovano na obr. 6.

Vanadis 23 - Duplex

Obr. 6: Vysledky Mercedes testu na nastrojovych ocelich a povlaku Ti na keramice

Vysledky Mercedes testu na nastrojovych ocelich jsou v dobré shodé s
vysledky vrypové zkousky. Duplexnim povlakim u obou oceli odpovida vzdy vyssi
adhezni Cislo.

V pfipadé povlakd Cr a Ti na keramickych podlozkach se povlaky odlupuji
s rlznou intenzitou, avSak kategorizace do tfid vtéchto pfipadech neni mozna
vzhledem k topografii povrchu. U brouSenych povrchi je odlupovani povlaku méné
intenzivni. NejlepSi se jevi povlak Cr na brouSenych WF vzorcich, nejhorSich
vysledkl bylo dosaZzeno na podkladech z keramiky na bazi Al,O:s.
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Zavery

Vysledky prokazaly, Ze nedostate¢nou adhezi, otéruvzdornost a tvrdost
povlaki je mozné v pripadé nastrojovych oceli vyrazné zlepSit aplikaci duplexniho
povlakovani. Je ziejmé, Ze nitridani vrstva ma pfiznivy vliv jak na tvrdost, tak i na
tribologické vlastnosti a adhezi povlaku CrN. Pfi posuzovani duplexnich povlakd na
konkrétni oceli ma nejlepsi vysledné vlastnosti duplexni povlak na ledeburticka oceli
Vanadis.

PVD povlakovani termickych nastfikii nebo samonosnych vrstev na bazi
keramiky magnetronovou metodou dokonale pokryva povrch podlozky a dokaze
zacelit pory do maximalni velikosti odpovidajici sile povlaku.

Pouziti obvyklych metod hodnoceni soudrznosti a tvrdosti povlaku je v pfipadé
neupraveného povrchu nastfiku nevhodné, v pfipadé Upravy povrchu brousenim je
vyhodnocovani obtizné vzhledem k poréznimu charakteru nastfika.

Problematicky se jevi i kombinace o vysokém rozdilu tvrdosti jako je tomu
v pfipadé povlaku Ti na podkladu na bazi Al,Os, ktery vykazuje nejhorsi vysledky
adheznich testu.

Vysledky jsou podkladem pro metodiku pfipravy a hodnoceni vrstev a povlaki
pro funkéné gradované materialy.
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