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ABSTRAKT

Prace je zaméfena na vyzkum pokrocilych povrchovych uprav, které maji ptimy vliv
na zvySovani uzitnych vlastnosti vakuovych systémua (napf. sniZzeni opotiebeni jednotlivych
soucasti vyvévy, netecnost povrchu vuci agresivnim plyniim/molekulam), ale taktéz mohou
sekundarn¢ ovlivnit i jiné vyznamné vlastnosti vyvévy (napft. snizeni teploty vyvévy). Studované
vrstvy/povlaky jsou rozdélené do tii oblasti (i) tvrda anodickd vrstva, (ii) tvrda anodicka vrstva
s PTFE povlakem a (iii) DLC povlak. Vychozim materialem (substratem) je slitina na bazi
hliniku, ktera se pro tento ucel vyuziva. V ramci piedlozené prace byl prokazan vliv na zvyseni
materidloveé-fyzikalnich vlastnosti jako napt. zvySeni tvrdosti a otéruvzdornosti povrchu
po aplikaci anodické vrstvy s PTFE povlakem. Teoreticka cast popisuje zakladni principy
piipravy abrazivzdornych vrstev/povlakli a zaroven seznamuje s fyzikou vakua a zakladnimi
principy se ziskdvanim vakua, které podéavaji uceleny obraz o vyznamnosti vénovani se
pokrocilym povlakiim. Experimentalni ¢ast je rozdélena na zhodnoceni mikrostruktury materialu
vzorkli a druhd Cast je zaméfend experimenty potiebné k ziskani/proméfeni potiebnych
vlastnosti, které mohou byt dale vyuzity pro predikci poskozovani vrstev/povlaki.

KLICOVA SLOVA
Pokrocilé abrazivzdorné povlaky, anodicka vrstva s PTFE, vakuum, tvrdost, soucinitel
opotiebeni.

ABSTRACT

The thesis is focused on research of advanced surface resistant coatings which have a direct effect
on increasing of functional properties of vacuum systems (eg reducing wear of individual pump
components, surface inertia to aggressive gases/molecules). But they can also secondarily affect
other important pump properties (eg reducing pump temperature). The studied layers/coatings
are divided into three areas (i) hard anodic layer, (ii) hard anodic layer with PTFE coating and
(iii) DLC coating. The initial material (substrate) is an aluminum-based alloy, which was used
for this purpose. In presented thesis, the influence on increase of material and physical properties
was demonstrated, such as the increase of hardness and abrasion resistance of the surface after
the application of the anodic layer with PTFE coating. The theoretical part of thesis describes the
basic principles of preparation of abrasion-resistant layers/coatings and also introduces the
vacuum physics. It shows the basic principles of obtaining vacuum, which give a comprehensive
picture of the importance of working with advanced coatings. The experimental part is divided
into the evaluation of the microstructure of the sample material and the second part is focused
on the experiments needed to obtain/measure the required properties, which can be further used
to predict damage of the layers/coatings.

KEY WORDS

Advanced abrasion resistant coatings, anodic layer with PTFE, vacuum, hardness, wear
coefficient.
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1 UVOD

V poslednich letech zaziva vakuum obrovsky ,,BOOM* a je vSude kolem nas, aniz bychom
si to uvédomovali. Denné je vyuzivano ve strojirenstvi, v automobilovém pramyslu
(napf. K uchopovani skel), snizovani energetickych pozadavkil a zvySovani kvality materialt
(hutni primysl), v technologiich vyroby elektrotechnickych soucastek (elektrotechnicky
pramysl, mikroprocesory,...), pfianalyzach ¢ibadani nad strukturami materiali (védecké
odvétvi) a dokonce 1 pii piti ranniho Salku kavy (potravinatrsky primysl), kdy je pomletd kava
vakuové balena, aby si déle uchovala svou vini a chut, ¢ipfiprava instantni kavy
tzv. vymrazovanim. TaktéZz 1 clovék sam o sobé vytvaii vakuum (dychanim),
aniz si to uvédomuje. Toto je jen nepatrny vycéet pouziti vakua, ale dostate¢ny na uvédomeént si,
ze vakuum je opravdu vSude kolem nas. Vakuum lze rozdglit na umélé (¢lovékem vytvorené)
a prirozené (vesmir, lidské dychani).

Co je vlastn¢ vakuum? Vakuum pochazi z latinského slova vacuus, nebo-li prazdny.
ptipadem vakua je stav, kdy se v daném prostoru nevyskytuje zadna castice. Jedna se o cast

prostoru, ktery neobsahuje hmotu, ale maximalné mtze obsahovat elektrické a magnetické pole
[1,2].

V praxi se pouziva dvou typt definice:

1. Dle némecké normy DIN 28400, ktera vakuum charakterizuje takto: ,,Vakuum je stav
plynu, ktery ma mensi hustotu nez atmosféra na zemském povrchu®.

2. Podobnou, nikoli vSak stejnou definici pouzila americka vakuova spolecnost v roce 1958.
Vakuum je stav plynu, jehoz tlak je niz§i nez tlak atmosféricky
(1,01325-10° Pa = 760 Torr). Tato definice je nejhojnéji pouzivana ve svété vakuové
techniky, nebot’ umoznuje podrobnéji rozd¢€lit vakuum.

Diky vyse zminéné definici lze rozd¢lit vakuum na:

1. Nizké vakuum (angl. Low Vacuum): 10° Pa - 3,3-10°Pa,

2. stfedni vakuum (angl. Medium Vacuum): 3,3-10%Pa - 107 Pa,

3. vysoké vakuum (angl. High Vacuum): 10 Pa - 107 Pa,

4. ultra vysoké vakuum (angl. Ultra High Vacuum): 107 Pa - 101° Pa,
5

extrémni vakuum (Extreme High Vacuum): <107 Pa.

Soucasné vyrobni spole¢nosti, vyuZivajici ke své praci vakuum ¢i aplikuji vakuové systémy
(vyveévy) jako soucast svych pfistroji (napf. v hmotnostnich spektrometrech) a piichazeji
postupné s pozadavky na netecnost materidlu vici agresivnim plynim/molekuldm, na snizovani
energetické spotieby, teploty, vibraci, zvySovani zivotnosti, ¢erpacich rychlosti atd. u jimi
vyuzivanych vyvév. Tato prace se zaméfuje na nékteré ztéchto pozadavkl (resp. pfani
zékaznikil), obzvlasté pak na zvySovani Zivotnosti.

2 VAKUOVE SYSTEMY/VYVEVY

Tato kapitola je zaméfena na uvedeni do problematiky vakuovych systémil, porozuméni
zékladnich principt ziskavani vakua. V neposledni fad¢ kapitola seznamuje s vyvévou, zejména
jejimi ¢astmi. Diky tomuto porozuméni nejen z konstrukéniho hlediska, ale i uvédomeéni si
veskerych souvislosti, které jsou s vyvévou spojeny. Tzn. v jakém prostiedi bude pracovat, jaké
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typy plynt bude Cerpat, az po dalsi funkéni pozadavky/podminky (0d internich az po pozadavky
ze strany trhu). Diky tomuto porozuméni se naskytl védeckotechnicky piistup z hlediska
materidlovych véd a souvisejicich/navazujicich védnich obort.

2.1 Vyvévy
2.1.1 Vyvévy, rozdéleni vyvév

Vyvévy mohou byt rozliSeny dle zpiisobu, jakym dosahuji vakua (snizeni tlaku). Jedna se
0 vyveévy transportni a adsorp¢ni. Toto zakladni rozdéleni jiz vypovida samo o sob¢ o zptisobu
prace vyveév, jakym jsou schopny dosdhnout vakua. Transportni vyvévy odcerpavaji
z evakuovaného prostoru molekuly plynu, které prochazeji vyvévou, zatimco vyveévy adsorpéni
tyto molekuly zachycuji uvnitt vyvévy. Dalsi nedilnou soucésti jejich funkce je to, ze vyvévy
transportni dokazi pracovat kontinualné, kdezto adsorpéni mohou pracovat pouze v cyklech.
Transportni vyvévy dale délime na mechanické a hybnostni. Mechanické vyvévy dosahuji
snizovani tlaku cyklickou zménou objemu ve vyvéveé. Hybnostni vyvévy predavaji molekulam
¢erpaného plynu rychlostni impuls ve sméru ¢erpani plynu. Piehled typt vyvév ukazuje tabulka
nize. Neobsahuje vSechny typy vyvév, které se v souCasnosti vyrabi, ale slouzi alespon
jako zakladni ptehled.

Pistové /
Reciprocating | Membranova (Diaphragm pump),...
pump
Mechanické Oleiem
| / Positive L 9y Jv y Rota¢ni olejova (Rotary
Transportni | 4jgpjacement | Rotacni/ tesnene oil sealed pump).
/ Gas pump Rotary Oil sealed
Vyvévy | transfer displacement Suché / Rootsova (Roots pump),
/ pump pump Spiralova (Scroll
Dry
Vacuum pump),...
pumps Hybnostni/ | Vodni (Liquid ring pump), Difuzni (Diffusion pump),
Kinetic Molekularni / Turbomolekularni (Molecular /
pump Turbomolecular pump), lontova (Ion pump),...
Adsorpcni
/ Kryokondenza¢ni (Condenzation freezing pump), Kryosorpcni
Entrapment | (Cryopump),...
pump

Tabulka 1: Rozdéleni vyvév [3].

Doplitujicim rozdélenim k vyse uvedené tabulce (mechanického principu) je uziti vyvév
dle rozsahu tlaku, ve kterém jsou schopny pracovat (resp. jejich mezniho tlaku, kterého mohou
doséhnout).

2.1.2 Prehled oblasti pouziti vyvév

Vyuziti vyvév miize byt shrnuto do dvou hlavnich kategorii (primyslova, védecka), které
budou podrobné;ji rozdéleny dle pozadované urovné vakua.

a) Pramyslové vyuziti:
1. Hrubé vakuum (blizké atmosférickému tlaku az k 1 mbar):

e Mechanickd manipulace, vakuové baleni a tvarovani, odplynovani, odplynovani
oleji, filtrace, impregnace elektrickych soucastek, vyroba polovodicovych soucastek.

2



2. Stfedni aZ vysoké vakuum (kolem 10 mbar):

e Vymrazovani, metalurgické procesy (taveni, odlévani, pdajeni, sintrovani,...),
chemické procesy (vakuovd destilace, vymrazovani), vyroba polovodicovych
soucastek.

2. Vysoké vakuum (kolem 10 mbar):

e Kryogenni a elektrickd izolace, Zarovky, CRT televize, rentgenové zafivky,
dekorativni, opticke a elektrické pokovovani, hmotnostni spektrometry.

a) Védecké vyuziti:
1. Vysoké vakuum (kolem 10 mbar):

e Elektronové mikroskopy, analytické hmotnostni spektrometry, urychlovace ¢éstic,
vesmirné simulétory.

2. Ultra vysoké vakuum (kolem 10° mbar):

e Jaderné experimenty, FEM a FIM mikroskopy, skladovaci prstence pro urychlovace
¢astic, analyza povrchi, specializované vesmirné experimenty.

2.1.3 Zakladni princip vyvévy urcené pro vyzkum

Jelikoz hmotnostni spektrometry vyuzivaji ptedevsim spiralovych suchych vyvév (divody
vyuziti jsou uvedeny v textu nize), bylo rozhodnuto, provést vyzkum na tomto typu vyvevy.
Spiralova vyvéva

Princip spiralové vyvévy byl popsan jiz v roce 1905 Francouzem Leonem Creuxem,
ale nikdy nebyla spusténa sériova vyroba, nebot’ technologie t¢ doby neumozinovala efektivné
vyrabét takto slozity tvar (viz obrazky nize). A to i pres fakt, Ze principidlné je vyvéva velmi
jednoducha (mechanismus je slozen ze dvou protikust - statoru a rotoru). Dle tvaru mechanismu
se taktéz nekdy prezdiva jako ,,8nekova“ vyvéva, nebot’ pfipomind $neci ulitu. Sériova vyroba
této vyveévy zacala az v 70. létech, kdy se vyrazné zvysila vyroba kompresord na hélium a
lednicek, a zejména technologie obrabéni umoznila vyrabét v pozadované presnosti (v desitkach
mikronil). Masové rozsifeni presného obrabéni taktéZ snizilo financni narocnost vyroby.

Tento typ vyvévy skryva v sobé fadu vyhod, diky kterym je velmi zadana. Vycet bude
psan od nejvyznamnéjSich az po ,,mén¢* vyznamné. Jedna se o suchou vyvévu, coz piinasi
nejvetsi benefit pro védecké aplikace ¢i primysl, kde je pozadovana vysoka Cistota v erpaném
prostoru (resp. prostor nesmi byt kontaminovan olejovymi ¢asticemi). Tésni na zdklad¢ malych
vili mezi zebry (ve vertikalni poloze) — za chodu je viile kolem 25 mikrond. V horizontalni
poloze tésnéni zprostiedkovava tzv. ,, TIP SEAL* (t&snéni), obrazek 1. Cerpaci rychlost vyvévy
se pohybuje v rozmezi (5 — 50) m*/h, dosazené vakuum je kolem 107 mbar, stla¢ovani plynu
probiha kontinualné (tj. ne v cyklech/fazich jako u olejovych vyvév) a v neposledni fade
JSOu to malé rozméry.

Obrazek 2 znazornuje mechanismus a tvar ustroji. Jedna se o zdvojeny mechanismus (o stejnych
parametrech) tzn., ze vyvéva obsahuje dva pracovni prostory pro zvyseni (zdvojnasobeni)
rychlosti Cerpani. V soucasné dob¢ se jiz tento typ nepouziva (prodrazuje vyrobu a je extrémné
citlivy na technologii vyroby a rozméry). Obrazek 3 zobrazuje, jak mize vypadat konstrukce
uplatnéna v realné praxi.



Obrazek 1: TIP SEAL.

Obrazek 3: Komer¢ni vzhled vyvévy.

Obrazek 2: Schéma ustroji [3].

Vysvétlivky:

Pump cover — kryt vyvévy, orbiting scroll — rotujici
spirala/rotor, fixed scroll — pevna spirala/stator,
exhaust — vyfuk, inlet — vstup.

Outlet

Fixed scroll

Orbiting
scroll

Obrazek 4: Princip funkce vyvévy [3].

Vysvétlivky:

Gas — plyn, outlet — odvod, inlet — vstup, orbiting scroll
— rotujici spirala/rotor, fixed scroll — pevna
spirala/stator.

Obrézek 4 detailné popisuje princip funkce vyvévy. Plyn je nasan (krok 1) a postupuje

(resp. je kontinualné stlaovan) z vnéjsi strany vyveévy az do jejiho stiedu (kroky 2 - 6). V kroku
7 je plyn stlacen na tlak vyssi nez atmosféricky a je vypustén do atmosféry.

2.1.4 Zakladni pozadavky kladené na vakuovy systém/vyvévu

Jelikoz znacna Cast trhu je zaméfena na vyvoj a vyrobu hmotnostnich spektrometrt,

je tfeba, aby vyvéva spliovala specificka kritéria:

1. Pozadavky na vyvévu spojené s procesem a funk¢nosti spektrometru:

a. Musi se jednat o suchou vyvévu. Nejvhodnéjsi typ - spirdlova vyveva.

i. Dlouhodobé je tento typ zakazniky vyhledavan.



Vyvéva bude pracovat pouze v ur€ittm (velmi Uzkém rozmezi tlaku),
ale kontinualné.

i. Zakaznik dodal pracovni rezim (cyklus) vyvévy.

Minimalni vibrace vyvévy, aby byla minimalizovana nutnost dodatecného
odstinéni vyvévy vici zafizeni — vyvéva je umisténa uvnitt piistroje.

2. Vyvéva (technické pozadavky):

a.

b
C.
d

Zvyseni servisniho intervalu vyvévy (nejlépe na dvojnasobek).
Stejna &erpaci rychlost, piipadné lepsi (tzn. 35m®hod &i vyssi).
Vyvéva musi byt inertni vici agresivnim plynim/molekuldm.

UdrzZeni kompaktnich rozmért.

Na zékladé¢ zakaznickych pozadavkil, interni analyzy soufasného stavu vyvoje
spirdlovych vyvév a pozadavku/omezeni na ponechani typu konstrukce a vSeobecné co
nejmensich zasaht do vyveévy, byla sestavena zakladni rozhodovaci tabulka (tabulka 2), ze které

vyplyva, které

sméry vyvoje ptipadaji v tvahu, a které je tteba podrobit detailni analyze.

Anodizovana
vrstva
DLC
Anorganické Anodizovana
vrstva + DLC
FOUELY Anodizovana
Ro(t:pri?éﬁa;tor vrstva + Teflon®
) Teflon®
Dily Organické Anodizovana
vrstva + Teflon
Material ~ Soucasny
hlinikova ,
( sliting) OV
Tésnéni (TIP Tt
¢snéni
SEAL) AVALON 57
Moldflon
Konstrukce MPP : .
Zména konstrukce ¢i tvaru rotoru/statoru (nelze aplikovat).
Jiné Kombinace vyse zminénych.
Tabulka 2: Rozhodovaci tabulka.
Vysvétlivky:
DLC: Diamond like Carbon.
Teflon®: Obchodni znacka pro PTFE.
FTL: Spolecnost vyrabéjici soucasné té€snéni pro standardni vyvévy (spirdlové),
termoplast s nizkym podilem teflonu.
AVALON 57: Termoplast s vyssim podilem teflonu.
Moldflon: Novy typ termoplastu s unikatnimi fyz.-mechanickymi vlastnostmi
a nejvyssim moznym podilem teflonu.
MPP: Multi-pitch points — software pro vypocet poctu a mista uchyceni tésnéni.



V tabulce je zahrnuta i konstrukce, ale pouze zména umisténi a pocet uchyceni tésnéni,
které¢ bylo povoleno, aby bylo docileno rovnomérného opotfebeni tésnéni a pfitlatna sila
pusobila taktéz rovnomérné po celém tésnéni (tj. nedochazelo k netésnostem systému).

Dale bylo upusténo od zmény samotného materialu, nebot’ by byly naroky na délku
testovani enormné zvySeny (v fadl mésich az rokll), coZ bylo nepfipustné a zaroven financné
naro¢né, nebot’ by se musely dotéené produktové fady, technologie revalidovat.

V dobé konecného testovani vyveév nebyly dodany vyrobcem Moldflonu testovaci
vzorky, kviili cemuz bylo testovani této varianty pozastaveno a upusténo od ni.

Zaméfeni se na povrchové tpravy bylo jedinym vychodiskem, které vzeslo z pozadavku
zdkaznika a cile firmy (z hlediska technického, technologického, casového a zejména
finan¢niho).

2.2 Slitiny hliniku a moZnosti jejich povrchovych uprav

Slitiny na bézi hliniku jsou kli¢ovym materidlem pro vyrobu spiralovych vyvév. Je to
dano nejen historickym vyvojem, jakoz i know-how spole¢nosti, ale i fakty, kdy pro tento typ
materidlu a vyvév jsou urCené separatni vyrobni budovy, specidlni vyrobni, skladovaci
technologie az po v neposledni fadé samotné vlastnosti materialu a jeho pfizniva cena.

V naSem piipadé se bude jednat o tvatrené slitiny hliniku fady 6000 (viz tabulka 3).

Tvarené slitiny Slitina Al a hlavni legujici
EN AW-XXXX prvek

1000 Al minimaln¢ 99,0 hm.% a vice

2000 slitiny AICu

3000 slitiny AlMn

4000 slitiny AlSi

5000 slitiny AlMg

6000 slitiny AIMgSi

7000 slitiny AlZn

8000 slitiny Al s riznymi prvky

Tabulka 3: Oznageni hliniku a jeho slitin dle CSN EN [4].

Slitiny Al — Mg — Si [4, 5] se fadi mezi slitiny vytvrditelné, charakteristické svou nizsi
pevnosti, vyssi korozni odolnosti a dobrou houZevnatosti. Vyslednou pevnost ovlivituje mnozstvi
intermetalické faze Mg2Si, diky které jsou tyto slitiny tepelné zpracovatelné. Koncentrace
hlavnich pfisad Mg a Si se pohybuji do 1 hm.%. V téchto slitinach jsou ptipustné i dalsi ptisady
na bazi Cu a Mn. Typické vyuziti nachazi tyto slitiny v oblasti chemicky odolnych a stfedné
mechanicky naméahanych konstrukcich v potravinarském nebo dopravnim primyslu.

2.3 Preduprava povrchu a zakladni rozdéleni povlaki

Nedilnou soucasti povrchové Upravy je samotna predpiiprava (uprava) povrchu dilce,
coz vyznamné zvy$uje piilnavost koneénych povlakt. Uprava povrchu se provadi dvéma
zpiisoby. Bud’ je povrch opracovan mechanicky, ¢i se pouziva chemicka uprava. V fadé¢ piipadi
se tyto dva zpiisoby kombinuji. Napt. nejprve se mechanicky opracuji (brousenim, lesténim,....),
a poté se chemicky ocisti (odmasténi, moteni, chemické lesténi,...).



Povlaky rozdélujeme do tfi skupin, dle toho, na jaké bazi jsou zaloZeny:
1. Anorganické,
2. organické,

3. kovové.
2.3.1 Anorganické povlaky

Tyto typy povlakii chrani zdkladni povrch bariérovym zpusobem, piipadné¢ zménou
korozni odolnosti. Vazby a vlastnosti povlakili anorganickych povlakt se odviji od zptisobu jejich
vytvareni.

Pro povrchovou upravu hlinikovych slitin (v primyslovych podminkach) Ize
V soucasnosti pouzit pouze dvé metody. Jednd se o anodickou oxidaci hliniku a DLC
povlakovani.

2.3.1.1 Anodicka oxidace

Anodicka oxidace je detailn¢ popsana (princip, technologie a dalsi) v literatuie [4], ktera je
Casto nazyvana ¢eskym primyslovym odvétvim jako ,,Bible anodizovani.

Anodickou oxidaci je minén proces povrchové tpravy hliniku a jeho slitin, ktera vyuziva
pfirozenou nachylnost materialu k oxidaci. Béhem anodizace dochazi k tvorbé oxidu hlinitého
(Al203), ktery muize dosahovat tloustky az 150 um a vrstva ma zvysenou korozivzdornost,
otéruvzdornost.

V podrobném zkoumani bude zacileno na TYP III (tedy tvrdou anodizaci) [4], vyuzivajici
technologii GS, nebot’ se jedna o nejrozsifenéjsi metodu pouzivanou v praxi.

2.3.1.2DLC

Oznaceni DLC (z anglické zkratky ,,diamantu podobné vrstvy*) se v soucasné dobé
pouziva pro pojmenovani metastabilniho stavu amorfniho uhliku obsahujiciho vyznamny podil
sp3 vazeb. Tyto vrstvy obvykle vykazuji velice zajimavé mechanické vlastnosti, jako velkou
tvrdost, chemickou netec¢nost, prusvitnost a vyborné tribologické vlastnosti. Proto nachdzeji
Siroké uplatnéni v primyslu jako ochranné povlaky, v automobilovém primyslu, mediciné
(povlaky na kloubni néhrady) i v mikroelektronice.

DLC povlaky se vyznacuji vysokou tvrdosti (ptes 70 GPa), vykazuji chemickou inertnost
a zejména maji velmi dobré tribologické vlastnosti (nizky soucinitel tfeni). Tyto fyzikalni
vlastnosti jsou hojn€ vyuzivany v oblasti uspory energii, taktéz v aplikacich, kde je potieba co
nejniz§iho opotiebeni. Existuje velké mnozstvi DLC povlaki, které se hodi pro rizné typy
aplikaci a zejména jsou urcené taktéz zptisobem (technologii) pfipravy.

DLC povlaky jsou ze vseobecného hlediska tenké vrstvy tvofené amorfni strukturou, jejiz
nejvetsi Cast se skladd z grafitického uhliku, diamantového uhliku a z vodiku v riiznych
pomeérech, v zavislosti na daném procesu. Obrazek 5 znazornuje ternarni fazovy diagram vrstev
DLC. Nize uvedeny diagram je ¢asto pouzivan pro znazornéni Sirokého spektra slozeni DLC
vrstev [6]. V neposledni fadé znazorfiuje hlavni skupiny DLC povlakd, které by se mohly
vyskytovat, v zavislosti na rozdé€leni dle obsahu vodiku a podle vazeb uhlikovych atomt. Bod
sp? odpovida grafitovému typu vazby a bod sp® odpovida diamantovému typu vazby.
Zjednodusené¢ muize byt feceno, ze tenka amorfni uhlikova vrstva je tvofena nanokompozitem
grafitu, diamantu a uhlovodikovych polymert. Nastavenim odliSnych parametrii (riznych
pomért) mize byt dosazeno rtuznorodych mechanickych a chemickych vlastnosti. Zménou
poméru jednotlivych slozek zaroven ovliviiujeme dosazené hodnoty Youngova modulu, tvrdosti,
zivotnosti [7], lomové houzevnatosti, soucinitele tieni (resp. rizné tribologické vlastnosti [8 —
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11]), chemické inertnosti atd. DLC vrstvy/povlaky jsou ziskavany rtiznymi technologiemi
(procesy) [12, 13]. Zpusob uzité technologie ovliviiuje kone¢né vlastnosti povlaki. V detailnim
zkoumani bude zaméfeno na DLC v oblasti a-C:H, pomoci fyzikalni depozice (PVD — Physical
Vapour Deposition [14].

sp?
Obrazek 5: Ternarni fazovy diagram povlakd DLC [15].

2.4 Organické povlaky
2.4.1 Teflon® (PTFE)

Teflon® neboli PTFE (celym nazvem polytetrafluorethylen) se fadi mezi tzv. termoplasty
kategorie I (polyolefiny a fluoroplasty). Tyto termoplasty jsou podskupinou patiici v chemickém
sveté do polymert.

Polymer je latka tvofena makromolekulami, ve kterych se opakuji atomy nebo skupiny
atomu (tzv. konstitu¢ni jednotky) navzajem spojenych v tak velkém poctu, Ze existuje fada
vlastnosti, které se znateln¢ nezméni pfidinim nebo odstranénim jedné nebo nckolika
konstitu¢nich jednotek [16].

Polymery mohou byt rozdéleny na zaklad¢ jejich mechanickych vlastnosti do dvou
skupin:

1. Plasty.
2. Elastomery.

Plasty jsou za normalni teploty tvrdé materialy, které je mozné za zvySenych teplot prevést
do plastického stavu, diky kterému je mozné definovat jejich tvar. Maji-li plasty linearni
nebo vétvenou strukturu, 1ze je do plastického stavu (taveniny) pievadét opakované. Diky tomuto
jevu je nazyvame termoplasty. Sesitované plasty jsou nazyvany reaktoplasty. Reaktoplasty
ovSem neni mozné na rozdil od termoplasti pfevést do taveniny, a proto kone¢ny tvar vyrobku
musi byt dan pfed probéhnutim polymeracni reakce [16]. V podrobném zkoumani bude zacileno
na tzv. termoplasty rozdélenych dle monomeri [17] spadajici do skupiny fluoroplastii. Zejména
se jedna o PTFE (Teflon®), nebot jednoznaénym piinosem PTFE jsou jeho hydrofébni vlastnosti
a vyborné tribologické vlastnosti. Ve spojeni s dostupnosti technologie a pfiznivou cenou je
PTFE velmi slibnym povlakem, obzvlasté ve spojeni s anodizovanou vrstvou, nebot’ ta mu
dodava potiebnou tvrdost.



3 CILE DISERTACNI PRACE

Globalnim cilem diserta¢ni prace je vyzkum pokrocilych povrchovych tprav, které maji
piimy vliv na zvySovani uzitnych vlastnosti vakuovych systémi (napf. snizeni opotiebeni
jednotlivych soucasti vyveévy, nete€nost povrchu viici agresivnim plyntim/molekulam), ale
taktéz mohou sekundarné ovlivnit 1 jiné vyznamné vlastnosti vyveévy (napf. snizeni teploty
vyvévy). Tyto pokrocilé povrchové Gpravy budou aplikovany na substrat (zakladni material)
ze slitiny hliniku, z n¢hoz jsou tyto typy vyveév vyrabény.

Vychozim materidlem k realizaci experimenti, bude pouZita slitina na bazi hliniku (EN
AW-6082), ktera se pro tento typ vyveév vyhradné pouziva. V ramci feSeni disertacni prace
budou studovany vrstvy a povlaky po tvrdé anodizaci, teflonovani a povlaky na bazi DLC.
Tyto vrstvy a povlaky budou piipravovany jak na specidlnich vzorcich (ur¢enych
pro tribologické testy), tak i realnych dilcich. Vyzkum pokrocilych povrchovych tiprav bude
zaméfen na:

e Navrhnuti optimalniho fteSeni pro zvySeni uZitnych vlastnosti vyvév
a v pripad¢ podstatného zvyseni tyto vysledky vyuzit v redlnych aplikacich.

e Zohlednéni pozadavki a trendi primyslové oblasti.

e Zohlednéni ekonomicky pfijatelnych materiala ¢i povrchovych Uprav.

e Tribologické chovani vrstev ¢i povlakill za rozdilnych podminek zatézovani.

e Hodnoceni mikrostruktury a poskozeni povlaki s vyuzitim topografickych
a metalografickych analyz.

e Numericky model poskozovani vrstev ¢i povlaki.

e Vyhodnoceni rozdilnych vrstev ¢i povlaki.

4 EXPERIMENTALNI CAST DISERTACNI PRACE
4.1 Experimentalni material

4.1.1 Vychozi material (substrat) a metody pripravy vzorki

Vychozi material pouzity na vyrobu vzorkt, pro zakladni materidlovou analyzu (vzorky
0 priméru 20 mm, viz obrazek 17) a vzorky urcené pro tribologické experimenty (vzorky
0 pruméru 50 mm, viz obrazek 18), je hlinikova slitina EN AW 6082 T6.

Materidl byl nakoupen u spole¢nosti ALMS® [18], v podobé ty¢ovin o délce 1 m
a rozmérech (20 a 50) mm a standardni jakosti dle vy3$e zminéné EN normy (odpovidajici CSN
norm¢ 42 4400 [18]). Tyto vzorky byly nasledné nafezany na rozbrusovacim stroji STRUERS
Secotom-50 na vyse zminéné primery a tloustku 5 mm.

Nésledn¢ byly vzorky zbrouseny pomoci stroje Tegramin 30 firmy STRUERS
konvenénimi technikami na drsnost R, 200 nm a v pfipad¢ tribologickch vzorkt byly vyvrtany
diry 1x @ 6 mm (uprostied) a 2x @ 3 mm (symetricky 5 mm od stfedu a zaroven umisténém na 0Se
sttedu) — z ditvodu uchyceni na tribologické ptistroje (viz text nize).



Obecné informace

Slitina EN AW-6082 T6 (chem. slozeni AIMgSil) je precipitacné tvrditelna slitina,
ktera je Casto vyuzivana v produktech, u kterych je dulezitd kombinace pevnosti, hmotnosti
a zejména odolnosti proti korozi. Ve vétSin€ piipadi je materidl doddvan ve vytvrzeném
stavu, coz znamend, ze material je vyrobcem zpracovan rozpoustécim zihdnim, kalen a tepelné
vytvrzen (,,zcela zuSlechtén™). Ve stavu vytvrzeni za tepla vykazuje tato slitina 0,2% mez
kluzu, ktera v potradi velikosti lezi natrovni S235 [19]. Pevnost v kombinacis nizkou
specifickou hmotnosti, dobrymi antikoroznimi vlastnostmi a taktéz nizkou cenou jsou vlastnosti
dobfe vyuzitelné ve strojirenstvi, zamétujici se na produkty zalozenych na hlinikovych slitinach.

4.1.2 Vychozi material s anodizovanou vrstvou

Pro ptipravu experimentalnich vzorkt bylo vyuzito standardnich technologii uvedenych
v pfedchozi podkapitole. Pro ptipravu vrstev a povlaki byly pouzité standardni primyslové
technologie zamé&fujici se na procesy anodické oxidace (zejména na tzv. tvrdy elox), anodické
oxidace s naslednym nanasenim PTFE povlaku a DLC povlakovani. Diivodem volby tzv. tvrdého
eloxu jsou vyrazné vyssi funkéni vlastnosti (pfedevsim vyssi tvrdost vrstvy) nez u ptirodniho
eloxu. Vyuzitim standardnich technologii pfipravy anodizované vrstvy byla zajiSténa vysoka
reprodukovatelnost a opakovatelnost vysledki, eliminujicich vliv technologickych (procesnich
a strojnich) chyb, a zejména zohlednujici pozadavky na nizké naklady, které¢ by nebylo mozné
dodrzet v ptipad¢€, ze by bylo vyvinuto zcela nové chemické sloZzeni lazni a nebylo by mozné
dodrzet vSechny klicové technologické postupy (pfediprava povrchu, tvorba oxidické vrstvy,
dokoncovaci upravy). Pokud by doslo ke zméné chemického slozeni lazni, bylo by taktéz
potfebné revalidovat ostatni parametry majici vliv na kvalitu vrstvy (proudové hustota béhem
anodické oxidace, zplisob promichavani lazn¢ atd.). VSechny tyto postupy, ramcové slozeni
lazni, pouzité technologie atd. jsou popsany v normach a odborné literatuie [20 — 21].

Tloustka anodizované vrstvy je (30+5) um. Maximalni tlouSt’ka nebyla ndhodné zvolena,
ale je vysledkem rozmérovych a funkénich pozadavki na dany dilec.

Vzorky stvrdou anodizovanou vrstvou nesly oznaceni ,,A-1¢ az ,,A-20%, které byly
anodizovany v ramci jedné davky, aby byl minimalizovan (resp. eliminovan) mozny vyskyt chyb
pfi anodizovani v ramci vicero riznych davek (napt. eliminace rizného stupné nasyceni lazné
ur¢ené k anodizovani, rizné hustoty elektrického proudu vlivem jiné pozice umisténi vzorku
a dalsi).

4.1.3 Vychozi material s DLC povlakem

Ptiprava DLC povlaku probihala pomoci technologie PVD a vysledny povlak spada
do skupiny a-C:H, tzn. hydrogenovych povlaki. Pouzité povlakovaci zafizeni bylo typu Hauzer
Fx 850 a vysledny povlak DLC COMP [22].

Tloustka anodizované vrstvy (30+2) um. Tloustka DLC COMP povlaku 13 um.
Celkova tloustka 313, um. Minimalni tloustka povlaku musi byt 1 um, aby byla zachovana
funkc¢nost [23] a zivotnost povlaku.
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Vzorky s DLC povlakem nesly oznaeni ,,C-1¢ az ,,C-20“, které byly povlakovany
vV ramci jedné davky, aby byl minimalizovéan (resp. eliminovan) mozny vyskyt chyb pii DLC
povlakovani v ramci vicero riznych davek (napf. eliminace rizné pozice umisténi vzorkd, rizné
teploty béhem DLC povlakovéani a dalsi).

4.1.4 Vychozi material s anodizovanou vrstvou a PTFE

Zpusob ptipravy vzorkil s anodizovanou vrstvou a PTFE povlakem probihal obdobné
jako pfti ptipravé pouze anodizované vrstvy. Vyznamny rozdil pii ptipravé téchto vzorki spocival
V tom, Ze neprobéhlo utésiiovani portt pomoci deionizované vody (za horka), nybrz byly vzorky
V co nejkrat§im Case (zohlediiujici pouze manipulaci vzorkil) pfeneseny do technologické casti,
kde probiha tvorba PTFE povlaku. Timto zplisobem byla zaru¢ena nejvyssi adheze PTFE
povlaku k anodizované vrstv€. Jiny zpisob tvorby PTFE povlaku na anodizovanou vrstvu snizuje
samotnou adhezi a tim negativné ovliviiuje vysledné parametry a zejména samotnou zivotnost
celé kompozitni struktury [23].

Tloustka anodizované vrstvy 30-, pm, tloustka PTFE povlaku 32 pm. Celkova tloustka
je (33+2) um. Minimalni tloustka PTFE, ktera musi byt splnéna (3 um), vychazi ze zachovani
funk¢nich zivotnostnich pozadavki kladenych na tento typ povlaku.

Vzorky s tvrdou anodizovanou vrstvou nesly oznaceni ,,B-1“ az ,,B-20%, které byly
anodizovany a teflonovany v ramci jedné davky, aby byl minimalizovan (resp. eliminovan)
mozny vyskyt chyb pfi anodizovani a telefonovani v rdmci vicero riznych davek (napf.
eliminace rizného stupné nasyceni lazn¢ urené k anodizovani, rizné hustoty elektrického
proudu vlivem jiné pozice umisténi vzorku a dalsi).

4.2 Metody testovani, analyzy
Priprava metalografickych vzorkit

Déleni vzorkli bylo provedeno pomoci ptesného metalografického dé€liciho zatfizeni
STRUERS Secotom 50, MSX-250 firmy LECO a Discotom-2 firmy STRUERS.

Roziezani dilct ur€enych k analyze bylo provedeno pomoci déliciho zatizeni MSX-250
firmy LECO.

Metalografické vybrusy byly pfipraveny s vyuzitim zafizeni pro piipravu
metalografickych preparati Tegramin 30 konvenénimi technikami — brousenim za mokra
a lesténim diamantovymi suspenzemi firmy STRUERS. Kone¢né mechanicko-chemické
dolesténi bylo provedeno pomoci suspenze OP-Chem firmy STRUERS a ocistény
Vv ultrazvukové mycce Lavamin od firmy STRUERS.

Analyza chemického sloZeni

Me¢éteni chemického sloZeni bylo provedeno na optickém emisnim CCS spektrometru
s vysokym rozliSenim — Q4 TASMAN.
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Lokalni bodova (plosnd) chemickd mikroanalyza byla provedena pomoci energiové
disperzniho analyzatoru EDAX, ktery je ptisluSenstvim rastrovaciho elektronového mikroskopu
Philips XL30.

Svételnda mikroskopie (LM)

Pozorovani a dokumentace dilcti a vzorku byla provadéna na 3D opto-digitalnich
mikroskopech s vysokym rozliSenim OLYMPUS DSX510, DSX110 a DSX100 a taktéz
na metalografickém svételném mikroskopu OLYMPUS GX71. Obrazova analyza byla
provadéna pomoci softwaru Imagel, tloustky vrstev byly méfeny pomoci softwaru Stream.

Rastrovaci elektronova mikroskopie (SEM)

Tloustky vrstev a hodnoceni materialu byly pozorovany a snimkovany pomoci
rastrovaciho elektronového mikroskopu (SEM) spolecnosti PHILIPS XL 30, TESCAN LYRA3
XMH a Vega TS5135.

Meéveni drsnosti

K méfeni drsnosti byl vyuzit plné automaticky konfokalni laserovy mikroskop firmy
Olympus LEXT OLS4100.

Meéreni tvrdosti

K méteni mikrotvrdosti byl vyuzit pln¢ automaticky tvrdomér s rozsirenym polem firmy
STRUERS Duramin-100 AC3 a tvrdomér LM 247 AT LECO.

Pro méteni nanotvrdosti byl pouzit nanotvrdomér Hysitron TI 950 od firmy Bruker,
k méfeni a vyhodnoceni vysledkt byl pouzit TriboScan dodavan firmou Bruker.

Mé¥eni tribologickych vlastnosti

K méfteni tribologickych vlastnosti (koeficient tfeni, ,,scratch test — vrypovy test, ball on
disc — test opotiebeni) byl pouzit univerzalni tribometr firmy BRUKER UMT-3.
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4.3 Vysledky experimentu a jejich diskuze
4.3.1 Dilec s anodizovanou vrstvou

Obrazek 6: Schéma déleni dilce s anodizovanou vrstvou.

4.3.1.1 Analyza mikrostruktury

Pro podrobné;jsi piehled o mikrostruktufe vrstvy, jeji vnitini stavbé a pro stanoveni jeji
tloustky byla anodizovand vrstva pozorovana rovnéz uzitim rastrovaciho elektronového
mikroskopu. V oblasti baze byly snimky anodizované vrstvy pofizeny vzdy ze stifedové Casti
dvou pfiléhajicich Zeber. Naopak v ptipad€ zeber byla anodizovana vrstva pozorovéana na tfech
mistech: cca 5 mm od spodni hrany baze, v jejich stfedu a cca S mm od horni hrany Zebra. Ptiklad
mikrostruktury pofizené z mista B5 (oblast baze), 1ze pozorovat na obr. 7. Dale pak piiklady
mikrostruktury z mista A5 (oblast Zebra), pfiléhajiciho k bazi B5 jsou uvedeny na obr. 8 - 10.

| I
» 1 |
IAccV Spot Magn  Det WD Exp f————— 50um
120.0kV 46 500x BSE 138.5 67273 B5 PBS
= s v

AccY SpotMagn Det WD Exp
20.0kV 46 500x BSE 14.0 67265 A7 PBS - 1

Obrazek 7: Pti¢ny fez v oblasti B5 Obrazek 8: Pri¢ny fez vnitini plocha zebra.
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IAccV  SpotMagn  Det WD Ex

P IAccY Spot Magn  Det WD Exp =
20.0 kV 4.6 500x BSE 13.9 67264 A71PBS -2

==20.0kV 46 500x BSE-IS 9 67263 A71PBS -3
Obrazek 9: Pti¢ny fez stied zebra Obrazek 10: Pricny fez vnitini dolni hrana zebra.
Podrobnéjsi studium mikrostruktury prokazuje u anodizované vrstvy vady:

e Neuzaviend nanoporozita po utésiiovani vyskytujici se v mife obvyklé zejména
u povrchu anodizované vrstvy,

e uzaviena mikroporozita vrstvy dana ptivodni porozitou substratu,
e mikroporozita vznikajici na rozhrani ¢astic v disledku rtstu tloustky vrstvy.

e Mikrotrhliny jak v oblasti baze, tak i zeber vedoucich od povrchu pfes celou
tloustku vrstvy az do zadkladniho materialu dilce.

4.3.1.2 Analyza chemického sloZeni ¢astic

Dilec pro ptipravu anodizované vrstvy byl vyroben z tvafené hlinikové slitiny. Chemicka
analyza byla provedena pomoci energiové disperzniho spektrometru EDAX. Vysledky analyzy
zakladniho materialu a doplitkového méfeni vrstvy jsou uvedeny v tabulce (5).

Misto: Mg Al Si Mo Mn Fe
Zakl. material 0,6 64,0 8,9 0,0 11,3 15,2

Anod. vrstva 0,0 62,3 9,7 1,7 11,0 153

Tabulka 4: Analyza chemického slozeni ¢astic [hm. %].

Prvek: Meé¥eni Cislo:
1 2 3
0 50,1 50,7 50,5
Al 43,1 42,7 42,7
Si 04 04 05
S 6,4 6,2 6,3

Tabulka 5: Analyza chemického slozeni vrstvy
z oblasti B1 [hm. %].

Z analyz chemického sloZeni je zfejmé, Ze zakladni material dilce i anodizovana vrstva
obsahuji totozné Castice intermetalik na bazi Mn, Fe a Si, které byvaji v pfipad¢ hlinikovych
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slitin oznacovany jako Castice B-faze. U téchto castic nebyla z pfipravy vrstvy, tj. vlastni
anodizace anasledného utésnovani, zjiSténa interakce s kyslikem. V prubéhu tvorby tedy
nedochazi k jejich oxidaci. Pro stanoveni chemického sloZeni vrstev byla analyza provedena
z n¢kolika ndhodné vybranych mist neobsahujicich castice -faze.

Z chemické analyzy zékladniho materidlu taktéz vyplyva, Ze se nejednd o tvafenou
hlinikovou slitinu dle normy EN AW-6082 (slitina AIMgSi), spadajici do fady 6000. Otazkou
zUstava, jak mohlo k této zdméné materialu dojit? Predpoklada se, Ze doslo k zdméné materialu
u dodavatele, nicméné experimentalni ¢ast prace nebyla ovlivnéna.

4.3.1.3 Analyza tloust’ky vrstvy

Tloustka vrstvy u dilce byla stanovena pomoci obrazové analyzy. Na kazdém
Z potizenych snimkl bylo po ruénim naprahovani obrazu (vyznaceni vrstvy), automaticky
provedeno méteni tloust’ky a statistické zpracovani namétenych dat z 356 métenych mist. Takto
bylo pro analyzu vrstvy zpracovano 63 mist (9 mist z oblasti baze a 54 mist z oblasti zeber k této
bazi prilehlych i odlehlych) na jednom kusu dilce. Statistické vyhodnoceni jednotlivych casti
komponent oznacené jako: (1) skupina A — pfilehla strana Zebra vzhledem k bazi, (2) skupina A
— odlehléa strana zebra vzhledem k bazi, (3) skupina B — baze a (C) primérné hodnoty tloustky
vrstvy na dilci jako celku jsou uvedeny v tabulce 6.

Nameérené hodnoty v mistech:
1 2 3 Cc St. odchylka
Prumérna tloustka 30,2 29,9 31,0 30,4 +0,6
Minimalni tloustka 26,3 257 272 264 408
Maximalni tloustka 323 324 333 326 0,6
Tabulka 6: Tloustky eloxacnich vrstev [um].

Z vysledné tloustky vrstvy je zfejmé, Ze plné splituje pozadavky vykresové dokumentace.

4.3.1.4 Analyza povrchu vrstvy

Povrch vrstev skupiny C (baze) byl dokumentovan pomoci rastrovaciho elektronového
mikroskopu. Vybrané snimky charakterizujici povrch pozorovanych vrstev jsou na obr. 11.

A i - p
5 - . .
m (v* «n, ; S § 4 s
\Acc.V  Spot Magn Det WD Exp iAccV  Spot Magn Det WD Exp A T

20.0kv 46 500x  SE 10.2 67379 PBS - C8 20 0kv 46 1500x _SE 102 67378 PBS - C8
o Thy ik -
Obrazek 11: Povrch vrstev v oblasti baze C8

15



Povrch anodizované vrstvy dilce obsahuje tyto nerovnosti:

e nerovnosti plo$né, ovlivnéné obrabénim povrchu dilce pred tvorbou anodizované vrstvy, (t;.
pokud vrstva roste nad povrch pitvodniho zakladniho materidlu dilce, pak kopiruje
nerovnomeérnosti takto obrobeného povrchu)

e nerovnosti dilkové, zptisobené vydrolovanim ¢i odpryskanim castic B-faze z povrchu
vrstvy. Ty se na povrchu vrstvy projevuji otevienou porozitou. Na povrchu anodizované
vrstvy nelze prehlédnout vyskyt znaéného mnozstvi trhlin, které prostupuji celou tloustkou
vrstvy az do zakladniho materidlu dilce. Tyto trhliny bylo také moZzné pozorovat na snimcich
mikrostruktury z rastrovaciho elektronového mikroskopu v pficnych fezech. Bez
podrobnéjSich informaci o technologii procesu piipravy vrstvy vSak nelze relevantné
posoudit pfic¢inu jejich vzniku.

4.3.1.5 Méreni drsnosti

Drsnost povrchu byla stanovovana pomoci optického profilometru. Pro zajisténi vysoké
pfesnosti méfeni byl tento pfistroj umistén na aktivnim antivibracnim stole. Nize je uvedeno
pouze nékolik prikladi méteni a tabulka nize obsahuje pouze jednu, ale kli¢ovou hodnotu Ra.
Parametry, které byly spolu s Ra méfeny jsou: Rku, Rp, Rq, Rsk, Rt, Rv. Profilové kfivky byly
meéteny z oblasti baze (skupina C) 1 zeber (skupina D). Na obr. 12 a 13 jsou pak uvedeny ptiklady
vysledné 3D rekonstrukce méfenych povrchlt z mista C8 (baze). Srovnani drsnosti povrchu
ze stanoveného parametru Ra bylo provedeno jednak z oblasti baze C (1, 3, 5, 6, 7 a 9), jednak
Z ¢asti zeber a to na jejich plochéach pfilehlych k bazi D (21, 41 a 6]) i odlehlych D (20, 40 a 60)
- viz tab. 7.

2323um

10
- a0

— 40

%0

70
I :
90

100

Obr. 12: 3D rekonstrukce v oblasti baze C8 Obr. 13: 3D rekonstrukce vnéjsi plochy zebra D2

Nameérené hodnoty:

Oblast baze Oblast Zeber

C1 804,65 D20 780,79
C3 1510,19 D21 367,64
C5 673,16 D40 1121,79
C6 789,16 D4l 816,92
Cc7 807,91 D60yt 873,28
C9 871,62 D60op 863,51

D6l 899,60

Tabulka 7: Drsnost povrchu anodizované vrstvy Ra [nm].
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Jak bylo diskutovano vyse, drsnost povrchu anodizované vrstvy je vyrazné zavisla
na kvalité obrobeni povrchu dilce pted anodizovanim. Déale mé na drsnost povrchu anodizované
vrstvy velmi vyznamny vliv oteviend porozita z mist po vydrolenych ¢i odloupnutych ¢asticich
B-faze. Stredni hodnota drsnosti povrchu Ra se v téchto mistech pohybuje v intervalu od 673 —
1510 nm.

4.3.1.6 Méreni tvrdosti

Tvrdost anodizované vrstvy HV 0,05 podle Vickerse byla méfena na povrchu v péti
nahodile zvolenych mistech vzorkl baze —skupiny C (1, 3, 5, 6, 7 a 9) s cilem zajistit objektivnost
vlivu podpovrchovych defektli mikrostruktury na tvrdost vrstvy. Pouzité zatizeni 0,05 kg / 10 s
bylo voleno s ohledem k vylou¢eni moznosti ovlivnéni méfenych hodnot tvrdosti substratu.

Naméiené hodnoty tvrdosti po anodizovani by se mély pohybovat v rozmezi 370 —
600 HV. U vzorkii C1, C3 a C9 bylo moZzné pozorovat zborceni vtisku (coZ je stav
charakteristicky pro mékké a/nebo houzevnaté materidly), zatimco u vzorkti C5, C6 a C7 vybihaji
Z nezborceného vtisku mikrotrhliny (které jsou charakteristické pro velmi tvrdé a/nebo kiehké
materialy).

Méfici body: Cl C3 C5 C6 C7 (9
Naméiené hodnoty: 411 396 495 533 561 436

Tabulka 8: Tvrdost povrchu anodizované vrstvy [HV 0,05].

4.3.1.7 Dil¢i zavéry

e Na dilci je relativné rovnomérna a souvisla anodizovana vrstva.

e Vrstva je vysoce rovnomérna v pifedepsaném intervalu (30 £ 5) um na vSech 63
méfenych mistech.

o Castice B-faze na bazi Mn, Fe a Si jsou pfitomny v anodizované vrstvé. Ty jsou
vylouceny v fadcich kolmych na vrstvu v oblasti baze a rovnobéznych s vrstvou
V oblasti zeber.

e V blizkém okoli castic B-faze dochazi v disledku ristu vrstvy ke vzniku
mikrotrhlin. Dal§i mikrotrhliny vznikaji v diisledku porozity pfitomné v substratu
pied anodizovanim.

e U dilce byl také pozorovan vyskyt port, jejichz velikost se pohybuje v jednotkach
mikrometrti, a to v mnozstvi obvyklém pro tuto technologii pfipravy, vcetné
procesu utésnovani.

e Povrch anodizované vrstvy kopiruje ptivodni povrch dilce po obrabéni.

e Drsnost povrchu vrstvy je zasadné ovlivnéna:

o Obrabénim zakladniho materidlu dilce pted tvorbou anodizované vrstvy
a otevienou porozitou, ovlivnénou zejména mnozstvim vydrolenych
¢i odloupnutych ¢astic B-faze z povrchu anodizované vrstvy.

e V zavislosti na oteviené porozité povrchu anodizované vrstvy se stiedni hodnota
drsnosti povrchu Ra pohybovala od 0,4 - 1,5 um.
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e Na povrchu vrstvy lze pozorovat zna¢né mnozstvi trhlin. Jejich mozny vznik vSak
nelze podrobnéji hodnotit bez detailn€jSich informaci o vyrobcem pouzité
technologii a 1 pfipraveé obrobku.

e Jisté nesrovnalosti v oblasti technologického procesu ptipravy vrstvy prokazuje
i tvrdost povrchu anodizované vrstvy. Nebot’ je pomérné velky rozptyl tvrdosti
na jednom dilci.

e Nesrovnalost je v pouzitém materialu pro vyrobu dilce, ktery neodpovida normé
kladené na dilec EN AW-6082. NejspiSe doslo k zdméné materidlu ze strany
vyrobce.

4.3.2 Experimentalni vzorky s anodizovanou vrstvou a anodizovanou
vrstvou s PTFE

4.3.2.1 Analyza mikrostruktury

Jelikoz jsou oba experimentalni vzorky (s anodizovanou vrstvou a anodizovanou
vrstvou s PTFE) téméf totozné (resp. technologie pfipravy je téméf totoznd), pojednava tato
podkapitola o obou typech vzorkt zaroven. Jediny rozdil je, Ze u vzorku s PTFE je pii procesu
utésnovani pouzito PTFE. Tento krok byl provadén pomoci penetrace PTFE disperzi
(na separatnim pracovisti). V textu niZe je zmifovan zejména vzorek s anodizovanou vrstvou,
ale stejné nalezy plati i pro vzorek s anodizovanou vrstvou a PTFE povlakem.

Ve struktufe slitiny je patrny vyskyt znacného mnozstvi ¢astic (jak bylo pozorovano jiz
u dilce). Tyto Castice jsou vylouceny v fadcich ve sméru kolmém k pfipravené anodizované
vrstve. Jak tomu bylo u dilce, tak i u experimentalniho vzorku nelze jednozna¢né urcit ptivodni
povrch vzorku pfed anodizovanim. Téméf ve vSech pozorovanych piipadech byl zaznamenan
vyskyt necistot pochazejicich ze substratu v celé tloust’ce anodizované vrstvy. U vzorku bylo
rovnéz pii uzitém zvétSeni mozné v anodizované vrstvé pozorovat ur€ité mnozstvi oteviené i
uzaviené porozity (obrazek 14), kterd nebyla uzaviena v priabéhu utésiiovaciho procesu.
Anodizovana vrstva piipravend na vzorku je ve vSech pozorovanych mistech souvisla, tj. bez
jakéhokoli pferuseni vrstvy nespojitostmi.

Pro podrobné;jsi piehled o mikrostruktufe vrstvy, jeji vnitini stavbé a pro stanoveni jeji
tloustky, byla anodizovana vrstva pozorovana rovnéz uzitim rastrovaciho elektronového
mikroskopu.
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SEM HV: 15.0 kV 882mm | T LYRA3 TESCAN SEM HV: 15.0 kV WD: 8.83 mm \ LYRA3 TESCAN

View field: 100 pm Det: SE 20 pm View field: 100 pm Det: BSE
SEM MAG: 3.46 kx  Date(m/dly): 01/26/17 Dep. of Physics, FEEC, BUT SEM MAG: 3.46 kx  Date(m/dly): 01/26/17 Dep. of Physics, FEEC, BUT
Obrazek 14: Pii¢ny fez vzorku Obrazek 15: Pricny fez vzorku
(anodizovana vrstva). (anodizovana vrstva)

Lo . 2
SEM HV: 16.0 kV SEM HV: 15.0 kV WD: 7.62 mm LYRA3 TESCAN|

View field: 100 pm Det: BSE 20 pm View field: 100 ym Det: BSE 20 pm

SEM MAG: 3.46 kx  Date(m/dly): 01/25/117 Dep. of Physics, FEEC, BUT SEM MAG: 346 kx Date(m/dly): 01/25/17 Dep. of Physics, FEEC, BUT
Obrazek 16: Pi¢ny fez vzorku Obrazek 17: Pri¢ny fez vzorku
(anodizovana vrstva s PTFE). (anodizovana vrstva s PTFE).

Podrobnéjsi studium mikrostruktury prokazuje u anodizované vrstvy vady (obdobné¢ jako
u dilce):

e Neuzaviena nanoporozita po utésnovani vyskytujici se v mife obvyklé zejména
u povrchu anodizované vrstvy,

e uzaviena mikroporozita vrstvy dand piivodni porozitou substratu a
e mikroporozita vznikajici na rozhrani ¢astic v disledku rastu tloustky vrstvy.

e Jak mikrotrhliny vedouci pies celou tloustku vrstvy az do substratu, tak i
mikrotrhliny vedouci ze substratu do vrstvy a taktéz mikrotrhliny zacinajici
na povrchu vrstvy vedouci do ¢asti vrstvy.
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4.3.2.2 Analyza chemického sloZeni ¢astic

Misto: Al Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn Ti Dalsi
Substrat 96,8 1,22 033 006 06 073 001 011 0,05 0,06

Tabulka 9: Analyza chemického slozeni ¢astic [hm. %].

Z analyz chemického slozeni je ziejmé, Zze zédkladni material dilce 1 anodizovana vrstva
obsahuji totozné Castice intermetalik na bazi Mn, Fe a Si, které byvaji v pfipadé hlinikovych
slitin oznacovany jako castice B-faze. U téchto ¢astic nebyla z pfipravy vrstvy, tj. vlastni
anodizace a nasledného utésnovani, zjisténa interakce s kyslikem. V prubéhu tvorby tedy
nedochézi k jejich oxidaci. Pro stanoveni chemického slozeni vrstev byla analyza provedena
Z n¢kolika ndhodné vybranych mist neobsahujicich ¢astice B-faze.

Analyza taktéz potvrdila, Ze se jedna o pozadovany zakladni material (EN AW - 6082).

4.3.2.3 Analyza tloust’ky vrstvy a povlaku

K analyze tloustky vrstvy a povlaku byl pouzit 3D opto-digitalni mikroskop s vysokym
rozliSenim a nanotvrdomér Hysitron TI 950 od firmy Bruker. Tloustky byly yyhodnoceny
softwarem Stream a TriboScan.

Vzorek: o T St.
Pram. tloustka: odchylka
A (anodizovand vrstva) 37,9 +1,1
B (anodizovana vrstva + PTFE) 29,7 +0,9

Tabulka 10: Primérna tloustka [pum)].

Z vysledného méfeni vyplyva, ze vzorek A je mimo definované toleran¢ni pasmo a vzorek
B spada do toleranéniho pasma. Tloustka PTFE povlaku se pohybuje okolo 1 um.

4.3.2.4 Analyza povrchu vrstvy

Povrch vzorku byl pozorovan na konfokalnim laserovém mikroskopu. Vysledky jsou
obdobné jako pfi zkoumani vzork z dilce. Tudiz povrch obsahuje nésledujici nerovnosti:

e Nerovnosti plosné, ovlivnéné obrabénim povrchu vzorku pied tvorbou anodizované
vrstvy, (tj. pokud vrstva roste nad povrch ptivodniho zdkladniho materidlu vzorku,
pak kopiruje nerovnomérnosti takto obrobené¢ho povrchu) a

e nerovnosti dulkové, zptisobené vydrolovanim ¢i odpryskanim ¢astic B-faze z povrchu
vrstvy. Ty se na povrchu vrstvy projevuji otevienou porozitou. Na povrchu
anodizované vrstvy nelze prehlédnout vyskyt mnozstvi trhlin, které prostupuji celou
tloustkou vrstvy az do zékladniho materidlu dilce. Tyto trhliny bylo také mozné
pozorovat na snimcich mikrostruktury z rastrovaciho elektronového mikroskopu
Vv pti¢nych fezech.

4.3.2.5 Méreni drsnosti

Drsnost byla stanovena za pomoci konfokalniho laserového mikroskopu ze tii nahodile
vybranych bodd.
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Obrazek 18: Povrch Obrazek 19: Povrch
anodizované vrstvy v méficim anodizované vrstvy s PTFE

bodé 1. Vv méficim bodé 1.
Vzorek: Primérna
hodnota drsnosti: St. odchylka
A (anodizovana vrstva) 1150,7 +128,5
B (anodizovana vrsta + PTFE) 1159,0 +72,8
Substrat 208,7 +18,6

Tabulka 11: Drsnost Ra [nm].

Jak bylo diskutovano u vzorkl z dilce, drsnost povrchu anodizované vrstvy je vyrazné
zavisla na kvalité obrobeni povrchu vzorku pfed anodizovanim. Déle ma na drsnost povrchu
anodizované vrstvy velmi vyznamny vliv oteviend porozita z mist po vydrolenych ¢i
odloupnutych casticich B-faze. Primérna hodnota drsnosti povrchu anodizované vrstvy Ra je
1150,7 nm a povrchu s anodizovanou vrstou + PTFE je Ra 1159,0 nm a u substratu je rovna
hodnoté 208,7 nm.

4.3.2.6 Méreni tvrdosti

Pii méteni tvrdosti (resp. mikrotvrdosti) se postupovalo obdobn¢ jako pii méieni dilce.
Tzn. tvrdost anodizované vrstvy HV 0,05 podle Vickerse byla méfena na povrchu v péti nahodile
zvolenych mistech vzorkl scilem zajistit objektivnost vlivu podpovrchovych defektt
mikrostruktury na tvrdost vrstvy. Pouzité zatizeni 0,05 kg / 10 s bylo voleno s ohledem
k vylou¢eni moznosti ovlivnéni méfenych hodnot tvrdosti substratu.

Jako doplikové méteni k mikrotvrdosti bylo zvoleno méfeni nanotvrdosti. Diivod tohoto
typu méfeni bude vysvétlen pozdé€ji. Nanotvrdost byla méfena dle postupu uvedeném v clanku
[24] a oproti méfeni dle Vickerse se lisi pouze v uzitém indentoru (zkusebnim télese). Zkouska
dle Vickerse vyuziva diamantovy ¢tyfboky jehlan s vrcholovym uhlem 136°. Nanotvrdost se
méii pomoci nanoindentoru, ktery ma pyramidalni tvar (“Berkowich”). Aby bylo mozné
porovnat namétené hodnoty mikro a nanotvrdosti, bylo nezbytné vyuzit ptepocet uvedeny nize:

H[MPa] = 10.58 HV [XL], [25]

kde
H... je nanotvrdost,
HV... je tvrdost dle Vickerse.
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Vzorek: Prumeérna Prumérna

. St. . St.
hodnota tvrdosti odchylka hodnota tvrdosti odchylka
[HVO0,05] i [HV] )
v [HVO0,05]: s, [HV]:
(nameéfend): (vypocitand):
A (anodizovana vrstva) 457,1 +0,1 510,1 +11,3
B (anodizovana vrsta + PTFE) 528,6 +16,52 531,2 +72,86
Substrat 90,8 +2.7 142,1 +6,1
Tabulka 12: Tvrdost povrchu.
Vzorek: Primérna Primema
hodnota St. rumerna - St.
. hodnota tvrdosti
nanotvrdosti odchylka [HV] odchylka
[GPa] [GPa]: (vypocitand): [HV]:
(naméfend): yp '
A (anodizovana vrstva) 5,40 +0,12 510,1 +11,3
B (anodizovana vrsta + PTFE) 5,43 +0,48 531,2 +72,86
Substrat 15 +0,06 142,1 +6,1

Tabulka 13: Nanotvrdost povrchu.

4.3.2.7 Dil¢i zavéry

Na vzorcich je relativné souvisla anodizovana vrstva.
PTFE povlak neni rozeznatelny, ovSem je pfitomny a jeho tloustka je vyrazné
mensi nez pozadovanych Sum.

o Dutvodi nerozpoznatelnosti a nedostatecné tloustky povlaku mize byt
nékolikero, ale bez podrobnéjsi znalosti pouzité technologie dodavatele
nelze korektné urcit.

PTFE povlak zvysuje tvrdost povrchu, coz je v souladu s dostupnou technickou
dokumentaci [112].

Vrstva u vzorku A je vysoce rovnomérna, mimo piedepsany interval (30 = 5) um.
Vrstva s PTFE u vzorku B je rovnomérna uvniti pfedepsaného intervalu (30 + 5)
pm.

Castice B-faze na bazi Mn, Fe a Si jsou pfitomny v anodizované vrstvé. Ty jsou
vylou€eny v fadcich kolmych na vrstvu.

V blizkém okoli castic B-faze dochdzi v dusledku ristu vrstvy ke vzniku
mikrotrhlin. Dal8i mikrotrhliny vznikaji v diisledku porozity pfitomné v substratu
pied anodizovanim.

U vzorkl A 1 B byl také pozorovan vyskyt pord, jejichz velikost se pohybuje
V jednotkdch mikrometrd, a to v mnoZstvi obvyklém pro tuto technologii
piipravy, v€etné procesu utésiiovani, u vzorku B pii procesu teflonovani.

Povrch vrstev, povlaku kopiruje ptivodni povrch vzorkl po obrabéni.

Drsnost povrchu vrstev a povlaku je zdsadné ovlivnéna:
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o Obrabénim zakladniho materidlu dilce pfed tvorbou anodizované vrstvy
a otevienou porozitou, ovlivnénou zejména mnozstvim vydrolenych
¢i odloupnutych ¢astic B-faze z povrchu anodizované vrstvy.
e Na povrchu vrstev a povlaku lze pozorovat mnozstvi trhlin. Jejich mozny vznik
vSak nelze podrobnéji hodnotit bez detailnéjSich informaci o vyrobcem pouzité
technologii a i1 pfipravé obrobku.

4.3.3 Experimentalni vzorky s DLC povlakem
4.3.3.1 Analyza mikrostruktury

Snimky struktury materidlu experimentdlniho vzorku a DLC povlaku, potizené
svételnym mikroskopem s cilem posoudit souvislosti a rovnomérnosti piipravené vrstvy, jsou
viditelné na pfi¢nych fezech nize. Analyza byla provedena na né€kolika ndhodné zvolenych
mistech (viz obrazky 20, 21).

Ve struktufe slitiny je patrny vyskyt znacného mnozstvi ¢astic. Tyto Castice jsou vylouceny
v fadcich ve sméru kolmém k ptipravenému DLC povlaku. Jedna se o stejné ndlezy v substratu,
jako u jiz vyse analyzovanych vzorki.

SEM HV: 15.0kV. wo:s2tmm || | (] LYRA3 TESCAN)
View field: 10.00 ym Det: SE 2pm
SEM MAG: 34.6 kx  Date(m/dly): 01/25/17 Dep. of Physics, FEEC, BUT

Obrazek 20: Pricny fez DLC povlaku —  Obrazek 21: Pri¢ny fez DLC povlaku —
mef. bod 1 mef. bod 2
Podrobnéjsi analyza u DLC povlaku prokazala vyskyt malého mnozstvi mikrotrhlin

v povlaku.

SEM HV: 16.0 kV 'WD: 8.21 mm \ 1 I T T T T LYRA3 TESCAN|
View field: 18.0 ym Det: SE 5pm
SEM MAG: 19.2 kx  Date(m/dly): 01/26/17 Dep. of Physics, FEEC, BUT

4.3.3.2 Analyza chemického sloZeni ¢astic

Chemicka analyza byla provedena ve dvou mistech, jak je zndzornéno na obrazku 22.
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SEM HV: 15.0 kV. WD: 821 mm | LYRA3 TESCAN|
View field: 18.0 ym Det: SE &pm
SEM MAG: 19.2 kx _ Date(m/dy): 01125/17 Dep. of Physics, FEEC, BUT

Obrazek 22: Mista analyzy.

M spectrum 27

Obrazek 23: Graf — Spectrum 27.

Obrazek 24: Graf — Spectrum 28.

Dle vyse uvedenych grafi chem. slozeni, odpovida struktura DLC povlaku uvedenému
schématu: (i) substrat, (i1) vrstva Cr, (ii1) vrstva W, (iv) DLC.
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4.3.3.3 Analyza tloust’ky povlaku

Tloustka povlaku byla métena pomoci elektronového rastrovaciho mikroskopu.

) . v St.
Vzorek: Pram. tloust’ka: odchylka
C (DLC povlak) 1,5 +0,4

Tabulka 14: Praimérna tloustka [um].

Z vysledného méfeni vyplyva, Ze definované tolerancni rozmezi 1ze bezproblémové dodrzet.
Musi byt ovSem brano v potaz, Ze v pfipad¢ vyroby dilce musi byt adekvatné zvysen konecny
rozmer dilce tak, aby splnoval vysledné rozméry po aplikaci povlaku.

4.3.3.4 Analyza povrchu povlaku

Povrch vzorku byl pozorovan na konfokalnim laserovém mikroskopu a rastrovacim
elektronovém mikroskopu. Vysledky jsou obdobné jako pii zkoumdani vzorki z dilce. Tudiz
povrch obsahuje nasledujici nerovnosti:

e Nerovnosti plo$né, ovlivnéné obrabénim povrchu vzorku pied tvorbou povlaku.
e Nerovnosti dualkové, zplsobené vydrolovanim ¢i1 odpryskanim castic [-faze
z povrchu. Ty se na povrchu povlaku projevuji otevienou porozitou.

4.3.3.5 Méreni drsnosti

Drsnost byla stanovena za pomoci konfokalniho laserového mikroskopu na tfech nahodile
vybranych bodech.

Obrazek 25: Povrch DLC povlaku  Obrazek 26: Povrch DLC povlaku

v méficim bodé 1. Vv méficim bodé 1.
Vzorek: Primérna St.
hodnota drsnosti: ~ odchylka
C (DLC povlak) 138,3 +9,6
Substrat 208,7 +18,6

Tabulka 15: Drsnost Ra [nm].

Po aplikovani povlaku dochazi ke zlepSeni drsnosti. Je to z diivodu uzité technologie
povlakovani (PVD technologie). Nejprve se Cisti povrch materidlu za G¢elem zvySeni adheze
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povlaku. Poté se postupné nanaseji jednotlivé vrstvy, které zapliuji nerovnosti, a tim dochdzi
ke sjednocovani / vyhlazovani povrchu (ovSem jen do urcité miry).

4.3.3.6 Méreni tvrdosti

Pfi méfeni tvrdosti (resp. mikrotvrdosti), v prvni iteraci, se postupovalo obdobné jako
pii méfeni anodizované vrstvy. Tzn. tvrdost HV 0,05 podle Vickerse byla méfena na povrchu
Vv péti nahodile zvolenych mistech vzorkl s cilem zajistit objektivnost vlivu podpovrchovych
defektti mikrostruktury na tvrdost vrstvy. Pouzité zatizeni 0,05 kg / 10 s bylo voleno s ohledem
k vylouceni moznosti ovlivnéni méfenych hodnot tvrdosti substratu. Jelikoz pokazdé doslo
k prolomeni povlaku (obrazek 27), bylo pfistoupeno v ramci druhé iterace k méfeni nanotvrdosti.

. Obfézek 27: Ukazka
prolomeni povlaku.

Vzorek: Pramérna Priimerna
hodnota . St. hodnota tvrdosti St.
nanotvrdosti odchylka [HV] odchylka
tvrdosti [GPa] [GPa]: (vypocitand): [HV]:
(namé&fena): yp '
C (DLC povlak) 28,9 +6,21 2735,0 +587,2
Substrat 15 +0,1 142,1 +6,1

Tabulka 16: Tvrdost povrchu.

4.3.3.7 Diléi zavéry

e Na vzorcich je relativné souvisly DLC povlak.
e Tvrdost povrchu je diky DLC povlaku mnohonasobné zvySena.
o Nelze méfit za vyuZiti pfistrojii pro méfeni mikrotvrdosti, nebot’ substrat
nema dostateCnou pevnost a tim padem dochézelo k prolomeni povlaku.
e Povlak je vysoce rovnomérny, splitujici rozmérové limity.
e Povrch povlaku kopiruje ptivodni povrch vzork.
e Drsnost povrchu povlaku je zdsadn€ ovlivnéna:
o Obrabénim zékladniho materidlu dilce pred tvorbou DLC povlaku a
o pouzitou technologii tvorby povlaku. Principy PVD technologie zlepSuji
drsnost (tzn. snizuji drsnost), nebot” v prvni ¢asti procesu dochdzi
k predpfipraveé povrchu (¢isténi) a nasledné dochazi ke zcelovani povrchu
a vyrovnani nerovnosti. Toto plati pouze v omezené mire.
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e Upvnitf povlaku byly pozorovany mikrotrhliny, které nelze adekvatn¢ kvalitativné
urcit, nebot’ by bylo tfeba podrobnéji znat pouzitou technologii vyrobce.

4.3.4 Vrypovy test (SCRATCH TEST)

Vrypovy test je jedna ze zdkladnich metod k métfeni adheze a otéruvzdornosti vrstvy
¢i povlaku k substratu. Vrypovym testem budeme provadét méfeni tzv. rezistence pevného
povrchu viici penetraci pohybujiciho se indentoru dané¢ho priméru hrotu uréitou konstantni silou

Stupen tvrdosti vrypovym testem se vypocita dle vztahu:

HSp = 2 [25]

nw?’

kde

F...normalova sila [N],
w...Sitka stopy [um].

Testy byly provadény za nasledujicich podminek: délka vrypu 10 mm, rychlost posuvu 1
mm/s, konstantni normalové sily. Méteni Sitky vrypu bylo provadéno ve tiech mistech (2 mm, 5
mm, 8 mm). Analyza vrypt byla provadéna na ptistroji Talysurf CLI 1000 a parametry méteny
pomoci softwaru TalyMap 5.1. Namétené hodnoty jsou uvedeny v tabulce nize.

B12 (A|203+

Vzorek Substrat A18 (Al,O3) PTFE) C18 (DLC)
F[N]: oW HSp oW HSp oW HSp oW HSp
[um]: [GPa]: [um]: [GPa]: [um]: [GPa]l: [um]: [GPa]:
1 - - - - - -
3 72,2 1,464 - - - -
5 79,3 2,025 126,0 0,802
7 - - - - - - 152,0 0,722
10 110,7 2,079 233,7 0,466
15 136,0 2,065 141,0 1,921 172,3 1,286 297,0 0,433
20 158,3 2,032 192,7 1,372 193,0 1,367 4313 0,274
30 203,7 1,842 259,7 1,133 261,0 1,121 455,3 0,368
50 - - 361,0 0,977 377,0 0,896 - -
70 - - 436,7 0,935 417,3 1,023 - -

Tabulka 17: Vysledky vrypové zkousky.
Vysvétlivky:

Zluté ozna¢ené hodnoty maji pouze informativni povahu, nebot’ vrypy nebylo mozné odlisit od topografie
povrchu.
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HSp [GPa

Vrypova odolnost substratu Vrypova odolnost Al,O,

2,500 2,500
- — 2,000
__ 2,000 —_— —— = 2
/ & 1,500 N
1,500 = —
2 1,000 —
1,000 T 0,500
0,500 0,000
0,000 15 20 30 50 70
3 5 10 15 20 30 Fz [N]
Fz [N]
Graf 1: Vrypova odolnost substratu. Graf 2: Vrypova odolnost anodizované
vrstvy.
Vrypova odolnost Al,O; s PTFE Vrypova odolnost DLC povlaku
1,500 1,000

N\ 0,800 — Gmemm

— ‘©
T 1,000 N & 0,600 \
o) = —
- g 0400 N~
2 0,500 0,200
0,000
0,000 1 2 3 4 5 6
15 20 30 50 70 Fz [N]
Fz [N]
=@==\/zorek C19
Graf 3: Vrypova odolnost anodizované vrstvy Graf 4: Vrypova odolnost DLC povlaku.
aPTFE.

4.3.4.1 Dil¢i zavéry

Zluté oznadena méfeni (uvedend v tabulce) nebylo vhodné pouzit, nebot’ nebylo mozné
vrypy jasn¢ a zietelné rozeznat od topografie povrchu.

Nejnizsi vrypovou odolnost ma vzorek C (DLC povlak). Jeho hodnoty HSp se pohybuji
dle aplikovaného zatizeni v rozmezi (0,274 — 0,802) GPa. Toto by mohlo byt zptisobeno
zakladnim materidlem, ktery je mekky a pfi zatizeni neni dostate¢nou oporou povlaku,
na ktery je vyvijena externi sila. V korespondenci s timto tvrzenim je 1 vlastnost DLC
povlaku, ktery je tvrdy (naméteno 2 735 HV), ale zarovei kiehky.

Vzorek B (anodizovana vrstva s PTFE) vykazuje nizsi vrypovou odolnost oproti vzorku
A. Dle voln¢ dostupné dokumentace (technické listy) by vSak mél tento povlak ¢astecné
zvySovat tvrdost a tim i vrypovou odolnost. Divodem pro¢ tomu tak neni, muze byt fakt,
ze i pouha tloustka povlaku 1 pm snizuje silu potfebnou k proniknuti indentoru skrze
povlak az na samotny substrat.
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4.3.5 Tribologické chovani vrstev a povlaki
4.3.5.1 ,,Ball-on-Disc / Ball-on-Flat* test

Testovani je provadéno na tribometru dle norem [26, 27], ktery simuluje proces tfeni
a nasledné opottebeni testovanych povrchii. Diky této metod¢ lze urcit vliv sledovanych
parametrti na funk¢nost analyzovanych povrchii. Experiment je provadén tzv. recipro¢nim
testem. Jedna se o linearni pohyb zkoumaného vzorku.

Pro vypocet soucinitele opotiebeni byl pouzit vztah:

X Apn 1
n  Fywt’

K

[28]

kde: K...souéinitel opotiebeni [mm>N"m7],
Apn...obsah stopy [mm?],
Fn...normalova sila [N],
t...délka trvani testu [min].

4.3.5.2 Vysledky testu metody ,,Ball-on-Disc / Ball-on-Flat*

Experiment prob¢hl na tribometru BRUKER UMT-3. Za nize definovanych podminek:
e Indentor (ve tvaru kulicky) o priméru 6,3 mm z kalené oceli 100Cr6 a tvrdosti 62
HRC.
Metoda linearniho pohybu.
Teplota indentoru byla 21°C.
Test byl proveden za sucha (suché tfeni).
Zatizeni Fn (1, 3, 5, 7, 10, 15, 20, 30, 50, 70) N.
Frekvence = 5 Hz, délka testu t = 1 min.

V tabulce 25 nize jsou naméfené hodnoty soucinitele opotiebeni a zaroven v tabulce 19
jsou naméfené soucinitelé tfeni pro jednotlivé vzorky. Grafické vyjadieni je vyuzito k nalezeni
spojnice trendt, které budou slouzit jako zaklad pro numericky model.

Vzorek Substrat Vzorek A18 Vzorek B12 Vzorek C18
Fz [N] K [mm=N1m?]
0,5 - - - 9,0922E-05
1 - 5,5244E-07 - 2,4205E-05
1,5 - - - 3,7957E-05
3 3,5587E-06 2,8530E-07 - 1,3303E-05
5 2,6512E-06 1,1799E-07 9,8888E-08 1,7162E-05
7 - - - 1,0870E-05
10 2,2805E-06 9,9631E-08 1,4059E-07 8,1867E-06
15 2,0426E-06 4,4893E-08 3,1312E-08 1,1297E-05
20 2,1102E-06 5,1283E-08 4,7676E-08 -
30 1,8022E-06 2,5936E-08 2,9013E-08 -
50 - 3,4943E-08 4,0666E-08 -
70 - 4,3270E-08 5,8938E-08 -
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Tabulka 18: Soucinitel opotiebeni.

Substrat Vzorek A18 Vzorek B12 Vzorek C18
m St. odchylka: n St. odchylka: p St.odchylka: pn St. odchylka:
0,16 +0,07 0,148 +0,063 0,155 +0,067 0,14 +0,068

Tabulka 19: Soudéinitel tfeni u [-].

Soucinitel opotiebeni - Soucinitel opotiebeni - vzorek A
substrat 6.0000E-07
4,0000E-06 . 5,0000E-07
"t 3,0000E-06 £ 4,0000€-07
T % 3,0000E-07
& 2,0000E-06 c
E £ 2,0000E-07
£. 1,0000E-06 >~
= 1,0000E-07 I I
0,0000E+00 0,0000E+00 BERE
10 15 20 30 1 3 5 10 1520 30 50 70
FIN] F [N]
Graf 5: Soucinitel opottebeni substratu. Graf 6: Soucinitel opotiebeni anodizované vrstvy.
Soucinitel opotrebeni - Soucinitel opotiebeni - vzorek C
vzorek B 1,0000E-04
1,5000E-07 — 8 0000E-05
= E
£ 1,0000€-07 7, 6,0000€-05
=z o
T € 4,0000E-05
£ 5,0000E-08 E
A I I » 2,0000E-05 I
. [ I
0,0000E+00 I 0,0000E+00 1 I n
5 10 15 20 30 50 70 05 1 1,5 3 10 15
F[N] F [N]
Graf 7: Soucinitel opotiebeni anodizované Graf 8: Soucinitel opottebeni DLC povlaku.

vrstvy + PTFE.

4.3.5.3 Dil¢i zavéry

Soucinitel tfeni samotného substratu odpovida hodnotam tohoto materialu. Naméiené
hodnoty DLC povlaku jsou na horni hranici vyrobcem deklarovanych hodnot. Zanedbatelny
rozdil ve velikosti soucinitele mezi vzorky A (anodizovana vrstva) a B (anodizovana vrstva +
PTFE) je s nejvyssi pravdépodobnosti zptsoben nedostatecnou tloustkou PTFE (pohybuje se
kolem 1 pum). Dle informaci ze strany vyrobct a jejich dlouhodobého know-how je potieba
dodrzet alespont minimalni tloustku povlaku PTFE 3 um (ze strany vyrobct). Tato tloustka
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zarucuje deklarované funk¢ni vlastnosti povlaku. Bylo by téZ potfebné analyzovat detailné
divody nedodrZeni tloustky povlaku PTFE, ktery byl stanoven na 5 um, z diivodu zajisténi
dlouhodobého udrZzeni funkcnosti a udrzeni si pozadovanych vlastnosti. Sekundarni podporu
Z hlediska bezpecnosti zajiStuje anodizovand vrstva, ktera ma stdle dostatecnou tloustku
a neohroZuje Zivotnost a funkénost samotné vyveévy. Vyvstava zde 1 moZnost v piipadé dalsiho
pokracujiciho testovani zvysit tloustku PTFE povlaku na 10 pm a anodizovanou vrstvu nastavit
na 25 um. Toto nastaveni ma ovSem negativni dopad na zvySenou piesnot tvorby vrstev
a povlakt a tim padem i zvySené finannci nadroky. Diivodem je hodnota anodizované vrstvy, ktera
je na svém minimu a nesmi byt podkrocena.

Namétené hodnoty u vzorki ze zakladniho materialu a vzorka s anodizovanou vrstvou:
e Maji predpokladany pribéh. S vyssim zatizenim roste i mira opotiebeni.
e Obdobny pribéh, az na n€které body meéteni, mé i DLC povlak.

Vzorek B (anodizovana vrstva s PTFE povlakem) a jeho soucinitel opotiebeni ma
nepravidelny prabéh z hlediska riznych aplikovanych sil. Toto chovani je nejspiSe zplisobeno
nedostate¢nou tloustkou povlaku. I pfes tento fakt ma vzorek B lepsi soucinitel opotiebeni, coz
naznacuje ¢astecné zvyseni funk¢nich vlastnosti byt’ jen pfitomnosti PTFE povlaku o tloustce
1pum.

4.3.6 Numericky model poskozovani vrstev a povlakii a ekonomicka rozvaha

Numericky model poSkozovani

Na zdkladé¢ namétenych dat byl vytvofen numericky model poskozovani. V ramci
analyzy, vyhodnoceni, nadvrhu vhodnych pfistupti a jejich aplikace do numerického modelu byla
provedena fada dil¢ich krok, které 1ze souhrnné sepsat do pocatecnich a okrajovych podminek,
které jednotlivé modely charakterizuji:

e Vyuziti matematického aparatu statistického zpracovani dat, pravdépodobnostni
a regresni analyzy [29-31].

e Pro definované typy veli¢in (soucinitel tfeni, vrypova odolnost, soucinitel
opotfebeni) byly sestaveny separatni modely poskozovani povrchu (tzn. lze
predikovat prub¢h a vysledné hodnoty veli¢in).

e U nékterych modelt pro sledovani pribéhti poSkozeni jsou pouzity dva typy
vypoctu, které vychazeji z typu hledané veli¢iny. Tzn. hledame-li vrypovou
odolnost ze zadané sily, tak tento zplsob vypoctu je -charakterizovan
polynomickou rovnici x-tého fadu. Hledame-1i ov§em silu, kde vychozi veli¢inou
je potiebna vrypova tvrdost, tak pouzitd matematickd rovnice mize byt jiného
fadu ¢i zcela jiného typu. Diivodem k tomuto piistupu byla snaha minimalizovat
az eliminovat mozZnost Sifeni chyb (at’ jiz chyby nahodné ¢i systematické).
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Parametry: Popis a jednotky: Substrat Al,O; Al,O;+PTFE DLC
e °Cl: 21
Fyzikalni Tepl?t’a [Cl
parametry: Tloustka vrstvy/povlaku [um]: - 37,9+1,1 29,7+09 15%04
" Zakladni material [-]: EN AW-6082
Spojnice bodd (naméfenych
Soudinitel Matematické P ,J, ( . v Log. funkce
L. veli¢in) charakterizuje:
tieni p [-]: parametry: -
Pram. odchylka [%]: +18 +2 +2 +3
Vrypova Spojnice bodi (naméfenych ..
e .. i Pol. 3. fadu
odolnost HSp veli¢in) charakterizuje: Exp. funkce
[GPa]: Matematické Pram. odchylka [%]: +2 +4 +4,5 +3
i - Spojnice bodd (namé&fenych
SilaF[N]z | parametry: POl (namereny i Pol. 3. fadu Pol. 4. Fadu Pol. 3. fadu
vrypové veli¢in) charakterizuje:
odolnosti: Pram. odchylka [%]: - 15 +16,6 +7,5
Souéinitel Spojnice bodd (naméfenych
v . s - Exp. funkce
opotrebeni K veli¢in) charakterizuje:
[mm>N"m™]:|Matematické Pram. odchylka [%]: +1 18,1 5,2 +10,5
Sila F[N] z ze | parametry: Spojnice bodd (naméfenych ..
v - e .. - - Pol. 4. fadu -
soucinitele veli¢in) charakterizuje:
opotiebeni: Prim. odchylka [%]: - - 16,6 -

Tabulka 20: Ptehled podminek
Grafy nize uvadéji srovnani namétenych a vypoctenych sledovanych velicin. Z grafi a

tabulky vyse je patrné, Zze pomoci matematickych metod je dosazeno vysoké miry piesnosti
modeld.

Soucinitel tfeni p - namérené hodnoty

0,3000
0,2500 /A
— 0,2000 &— DLC
‘;‘_ 0,1500
0,1000 —@— Elox+PTFE
0,0500 rd Elox
0,0000 —@— Substrat
0 10 20 30 40
F[N]

Graf 9: Soucinitel tfeni (naméfené hodnoty).
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Soucinitel tfeni p - numericky model

F[N]
0 10 20 30 40
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Graf 10: Soucinitel tfeni (vypocteny).

Vrypova odolnost HSp - namérené hodnoty
(logaritmické méftitko)

10,00000

= —e—DIC

[a W

9 1,00000 —@— Elox+PTFE
o

a 0 20 40 60 80 o Flox

—@— Substrat
0,10000
F[N]

Graf 11: Vrypova odolnost (naméfena, vynesena v log. métitku pro vetsi
piehlednost).

Vrypova odolnost HSp - numericky model
(logaritmické méfritko)
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Graf 12: Vrypova odolnost (vypoétena, vynesena v log. méfitku pro vétsi pfehlednost).



Soucinitel opotiebeni K - namérené hodnoty
(logaritmické méritko)
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Graf 13: Soucinitel opotfebeni (naméfend, vynesena v log. méfitku pro vétsi prehlednost).

Soucinitel opotiebeni K - numericky model
(logaritmické méfritko)
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Graf 14: Vrypovéa odolnost (vypoctend, vynesena v log. méfitku pro vétsi prehlednost).

Ekonomicka a celkova rozvaha

Jednim z klicovych parametri pro volbu povrchové upravy je cena. Rozvaha se opirad
0 historickd data, prizkum soucasného trhu a splnéni slibu o nesdélovani cen. Nize je uvedena
zevrubna metodika nacenéni.

Pocate¢ni podminky pro nacenéni:
e Typ materialu, na kterém bude provadéna povrchova uprava.
o Materidl: EN AW-6082 (slitina na bazi hliniku)

e Rozm¢éry, obsah a tvarova Clenitost dilce:
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o Tyto parametry maji zasadni vliv na vyslednou cenu povrchové Upravy,
nebot’ dle rozmérti a cElenitosti povrchu musi byt uZita technologie
prizplsobena.

Z obdrzenych dat je sestaven zebiiek od nejlevnéjsi az po nejdrazsi povrchovou tpravu:
1. Tvrda anodicka vrstva:
e Cena se pohybuje v tada desitek korun az né€kolika jednotek stokorun.
2. Tvrda anodicka vrstva s PTFE:
e CenajeVvrozmezi 1,2 - 1,5 nasobku ceny za tvrdou anodizaci.
3. DLC povlak:

e Cena povlaku se pohybuje od 6,5 az do 20,6 nasobku ceny za tvrdou anodizaci.

S 4kladni posadavk Viha / Vy . Uroven poZadavki:
akladni poZadavky: aha zZnamnost:
P ¥ v Substrat | Al,O | AlL,OS+PTFE|  DLC
Mikrotrhliny - minimum. 10 10 7 8 9
Porozita - minimum 10 10 7 9 10
T  Nefizena oxidace -
E . 10 1 10 10 10
£  minimum.
& E Souvislost vrstvy/povlaku 10 1 9 10 10
m 2 Rovnomérnost
=) = 10 1 9 9 10
=] =  vrstvy/poviaku
By
3 Korozivzdornost 10 4 10 10 10
TT;" Chem. nete¢nost: 10 1 10 10 10
% Soucinitel tieni: 10 7 9 10
= & Drsnost: 7 1 8 10
1]
gn Tvrdost/nanotvrdost: 9 1 8 9 10
a
2 Tloustka vrstvy/povlaku: 10 1 1 5 9
Mezihodnoceni: 37,6 84,8 93,7 104
& Scratch test (vrypova odolnost): 8 10 8 9 3
,.S % Soucinitel opotiebeni: 10 4 8 9 3
i Mezihodnoceni: 12 16 16,2 57
Ekonomické hledisko: 10 10 10 8 1
Mezihodnoceni: 10 10 8 1
Celkové hodnoceni: 59,6 111 117,9 110,7
Tabulka 21: Celkova rozvaha (zhodnoceni).
Vysvétlivky:

Vaha/Vyznamnost: ¢islo 1...minimalni vyznamnost,
¢islo 10...maximalni vyznamnost.
Uroveti pozadavkii: ¢islo 1...minimalni Grovei &i nespliuje,
¢islo 10...maximalni Giroven ¢i spliuje
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4.3.6.1 Dil¢i zavéry

Numericky model potvrzuje korektnost naméfenych dat a zaroven umoznuje predikci
poskozovani riznych povrchl. Dale ma piinos v redlnych aplikacich na urychleni vyvojové ¢asti
z pohledu konstruktérskych a materidlovych, nebot’ popisuje zdkladni chovani materialu
a povlaki za definovanych podminek.

Dal$im smérem k rozsifeni modelu a jeho pouzitelnosti by mohlo byt:
e Piiprava vzorka s riznu tloustkou vrstev/povlakd.

e Testovani za riiznych teplot.

Tyto sméry by mohly slouzit K rozsifeni komplexnosti modelu, ktery by umoznoval
vV danych limitech simulovat kompletni chovani povlakii.

Model byl vytvoien v prostiedi MS Excel z divodu minimalizace pozadavkl na rtizna
softwarova vybaveni a je soucasti digitalni ptilohy této disertacni prace.

5 ZAVER
V ramci disertacni prace byly pfipraveny tfi typy povrchovych tprav, u kterych byl
predikovan pozitivni dopad na primdrni funkéni vlastnosti vakuovych systémi, jakoz jsou

snizeni opotfebovani dilcii, zlepSeni sacich vlastnosti, ale taktéz prispét ke zlepseni sekundarnich
vlastnosti (hlu¢nost, provozni teplota).

Tyto povlaky byly vybrany zcela zamérné podle pfedem nastavenych pocatecnich
podminek (pozadavky spole¢nosti, obchodni trh, funkéni a ekonomické pozadavky).

Jelikoz nebylo mozné realizovat materidlovou zménu zakladniho materidlu (z divodu
pozadavku spole¢nosti), tak vSechny zkoumané vzorky obsahuji stejné typy castic B-faze
(intermetalik) na bazi Mn, Fe, Si. Tyto Castice béhem piipravy vrstvy nevykazovaly oxidaci.

Vysledky zkoumani v materialové oblasti (mikrostruktura, topografie, tlouStka, tvrdost
a drsnost povrchu) urcily potradi nasledovné:

1. DLC povlak.
2. Anodicka vrstva s PTFE.

3. Anodicka vrstva.

Z hlediska tribologického zkoumani (soucinitel tfeni, opotfebeni a vrypové odolnosti)
urc¢ily poradi nasledovné:

1. Anodicka vrstva s PTFE.
2. Anodicka vrstva.
3. DLC povlak.
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Dle ekonomické rozvahy vychazi potadi nasledovné:
1. Anodicka vrstva.

2. Anodické vrstva s PTFE.

3. DLC povlak.

Vysledné poradi dle zvolenych parametrti bylo uréeno nasledovné:
1. Anodické vrstva s PTFE.

2. Anodicka vrstva.

3. DLC povlak.

Numericky model lze vyuZzit s jistymi pocatecnimi omezenimi/podminkami, jak bylo
uvedeno v diivéjsi kapitole, ale i pies tato omezeni muze byt cennym nastrojem pro ziskani
rychlého prehledu o chovani povlaki v této praci zkoumanych.

U anodické vrstvy sPTFE byly odhaleny mikrotrhliny, které mohou souviset
s technologii pfipravy vrstvy. Tyto trhliny mohou vést postupem casu k §ifeni trhlin naptic
vrstvou az do substratu a nasledné zapficinit odlupovani vrstvy a povlaku. Tloustka PTFE
povlaku nedosahla potiebnych hodnot, které mohou souviset s technologii teflonovani, ale
navzdory tomuto stavu dal$i zkoumani poukazalo na vysokou miru vhodnosti této technologie.

Technologie anodizovani, teflonovani a i DLC jsou velmi zndmé napfi¢ riznymi
prumyslovymi i védnimi obory. A piestoZe tu jsou s nami mnoho let, stale je zde mnoho podnéti
k badani. Ptikladem miZze byt rozsSifeni numerického modelu o chovani povrchovych uprav
pii riaznych tloust’kach, teplotach a dalSich parametrech, které dal umozni posunout stav poznani
o materidlovych vlastnostech a chovani nejen povlakd, ale zaroven umozni prohloubit poznani
0 sériovych technologiich a procesech. Ty pak bude mozné dale optimalizovat.
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- Vedeni tym (multifunkénich a multikulturnich), které jsou zaméteny
na R&D problematiku (tj. samotny vyvoj a vylepSovani produkti,
vyrobni linky, procest).

3. Proces a technologie.

- Definovani/vytvareni novych procesi, testovani, technologie.

Zaméstnanec firmy ZETOR TRACTORS, a.s. (vyvoj a vyroba
zemédélské techniky — traktortl) na pozici projektového manazera
a nasledn¢ manazera projektového oddéleni.

Pracovni népln:

1. Procesni:

- Zavedeni projektové metodiky (jeji definice, popis apod. — napf.
piipravna faze TES, SWOT analyza, ROI,...), definovani projektovych
fazi, milnika a dalsi.

- Popis a definice procesu vyvoje (od definice zédkladnich pozadavki
az po uvolnéni do sériové vyroby — vcetné¢ zohlednéni, definovani,
optimalizovani vSech navazujicich a podptrnych procesti —napi. nakup
materidlu, jeho tok firmou apod.).

- Reorganizace organizacni struktury spolecnosti. Optimalizace
standardni struktury spolec¢nosti na projektovou strukturu, definovani
dalsich podptrnych procest (viz vyse a dalsi) a popis pracovnich naplni
zameéstnancu.

2. Vedeni projekti, lidi:

- Vedeni produktovych ftad traktorti (stavajicich, optimalizace
stdvajicich, novych).

- Vedeni projektt uréenych ke zlepsSeni efektivity prace, pracovnich
podminek atd.

- Nastavovani cild  oddé€leni, strategickych cilad  firmy,
smétovani/definice st€zejnich projekti atd.

Zaméstnanec spoleénosti Déhora Ceska republika na pozici (konzultantska
spole¢nost) na seniorské konzultantské pozici:
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Hjen 2021 —

dosud:

Pracovni népli:
1. Enterprise Management (fizeni podniku):
- Organizacni struktura.
- Vize, mise, strategie.
- Procesy (hlavni, podptrné).
2. Management (fizeni):
- Stihla vyroba.
- Projektové a procesni.
- Kvalita, HR a dalsi.

3. Leadership.

Managing Director (Vykonny feditel) / jednatel spole¢nosti Déhora
Ceska republika.
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