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Abstrakt

V soucasné dobé vlastnosti cistych kovit nevyhovuji ndrocnym tribologickym poZadavkiim
povrchovych vrstev. Do popredi se tak dostdvaji kompozitni povlaky. Kompozitni povlak
je takovy povlak, ktery je sloZen ze dvou ci vice fyzikdlné odlisnych sloZek. Vysledkem pak je,
Ze fyzikdlni a mechanické vilastnosti kompozitniho povlaku jsou lepsi neZ vlastnosti samotnych
jednotlivych sloZek. Galvanické kompozitni povlaky maji galvanicky vyloucenou kovovou
matrici, ve které je rozptylena urcitd cdst praskovych disperznich cdstic. Takto je pak mozné
vylucovat povlaky s ruznymi vlastnostmi: tvrdé, otéruvzdorné, kluzné a samomazné,
antiadhezivni, s tepelnou odolnosti a dalsi varianty vlastnosti véetné jejich kombinaci. Tato
prdce se ddle zabyvd kluznymi vlastnostmi kompozitu Zn-PTFE s durazem kladenym
na vyzkum vhodnych technologickych podminek pri vyrobé tohoto kompozitu. Optimalizace
technologickych podminek by mela pak vést ke sniZeni soucinitele smykového tireni
a ke sniZeni opotrebeni povlaku.
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1. Uvod

Tato prace se zabyvad vyzkumem v oblasti tribologie kompozitnich povlaktli. Zejména se pak
jednd o problematiku optimalizace kluznych vlastnosti a dédle eliminaci soucasné
probihajiciho procesu opotiebeni. V bézné praxi se dnes hojné pouzivaji slitinové kompozitni
povlaky na bazi NiP-PTFE. Vyhodou téchto povlakl je pfimd aplikace v oblastech vyskytu
vysokych teplot, pfi souCasné¢ pusobicim vysokém namahéni, kdy pfi téchto podminkéach
povlak disponuje vybornymi kluznymi vlastnostmi.

Vysokd rychlost technického rozvoje dne$niho strojirenského primyslu, zejména pak
automobilového (kde diilezitou roli dnes hraje snizovani ndkladti na dil¢i strojni soucasti —
kalkulacni jednice — sniZeni celkové ceny — tim vysoké postaveni na trhu), s sebou pfinesla
potiebu vyvoje nového kluzného povlaku, ktery by se od kompozitu NiP-PTFE m¢l odliSovat
v téchto dulezitych aspektech:

® iz cena zdkladni suroviny pro vyrobu povlaku,

® ochrana zdkladniho (podkladového) materidlu proti korozi,

e zachovani kvality kluznych vlastnosti jako u kompozitu NiP-PTFE.

Vyvoj nového povlaku na bazi Zn-PTFE ma velky pfinos zejména v tom, Ze oproti kompozitu
NiP-PTFE poskytuje zdkladnimu materidlu ochranu pted korozi — formou katodické ochrany.
NiP-PTFE poskytuje zdkladnimu materidlu ochranu pfed korozi pouze formou bariérové



ochrany. V piipadé poruseni této vrstvy aZz k zdkladnimu materidlu a vzdjemné pusobiciho
okolntho prostfedi zaéne dochdzet k lokdlnimu plsobeni koroze, kterd se dile v Case bude
rozSifovat a znehodnocovat tim tak vlastni povlak, ¢imZ dojde ke sniZeni vyhodnych kluznych
vlastnosti.

2. Zamérieni a presny cil prace

Uplatnéni funkénich (kompozitnich) povlakli je podminéno zejména vyhleddvanim
a vyzkumem vhodnych materidld, s ¢imzZ souvisi ovéfovani novych technologickych postupii
a sledovani jejich vlastnosti. Dalsi vyvoj tohoto projektu a jeho tsp&Sné zavedeni do praxe
s sebou nese zejména dalsi vyzkum a experimentovani s riznymi parametry zinkovaci 14zné,
coZ jsou technologické parametry (podminky) pfi vyrobé povlaku. Tim se rozumi predevs$im
stanoveni optimdlni koncentrace disperznich ¢astic PTFE v Zn 14zni, stanoveni optimalni
proudové hustoty, déle intenzita a zpisob michdni 14znég. Intenzita a zptsob michdni Zn 1dzné
je feSena z divodu ,homogenniho* zastoupeni disperznich castic PTFE v ldzni. Tato
problematika s sebou piindsi dal§i experimentovani v oblasti optimalizace tvaru galvanické
vany pro zaji$téni piiznivého viteni 1azné, aby bylo v 1dzni dosazeno rovnomérné rozptyleni
PTFE castic.

2.1 Obecny postup vedouci k poZzadovanym vysledkiim

Na zdklad¢ jiz zhotovenych zkuSebnich vzorkl, kterym piislusely urcité technologické
podminky, byly provedeny poZadované tribologické testy a na zdklad¢ vysledku téchto testd
dochdzi vzdy postupné k optimalizaci a dpravé technologickych podminek pro piipravu
vyroby dalSich vzorkil. Jednd se tedy o stanoveni optimdlniho chemického sloZeni zinkovaci
ldzné, vhodného pomeéru disperznich c¢astic PTFE v ldzni, stanoveni teploty ldzné,
vypozorovani vhodné metody pro vifeni lazné (Uprava geometrie vany) a ddle pak urceni
proudové hustoty v zdvislosti na ¢ase (coz ovliviiuje vyslednou tloust’ku findln{ vrstvy).

3. Predstaveni zkuSebnich vzorku

ZkuSebni vzorky jsou vyrdbény z konstrukéni oceli 11375.1 (S235JR). V nésledujicich
experimentech bude vyuZito i vzorkd zhotovenych zoceli odpovidajici materidlim
vysokopevnostnich Sroubi tfidy 10.9. a 12.9., k jejichZ vyrobé se pouziva oceli typu 34Cr4,
41Cr4, 42CrMo4, atd. Tento kompozitni povlak by mél primarné v budoucnu slouZit pro
urcité aplikace té€chto strojnich soucdsti v automobilovém primyslu.

Obr. 1. Zkusebni vzorky. Na levé strané deska Zn-PTFE, napravo tableiy (horni ZnPTFE, dolni bez
povrchové tipravy).



4. Vyhodnocovana data - teorie
Cilem méfeni je vyhodnoceni soucinitele smykového tfeni a stanoveni opotiebeni povlaku.

4.1 Coulombiv zakon
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Obr. 2. Schéma smykového treni.

Coulombiiv zdkon byl déle rozvijen. Pro tieci silu plynou tyto zavislosti:

e velikost smykového tfeni (tfeci sily) nezdvisi na velikosti sty¢nych ploch téles
(podminka: plati pro idedln¢ tuha télesa, nepodléhajici deformacim a opotiebeni),

¢ soucinitel smykového tfeni za klidu je vétSi neZ soucinitel smykového tfeni za pohybu,

e smykové tieni (tfeci sila) je zavislé na drsnosti stykajicich se ploch a na materidlu, ze
kterého jsou vyrobeny,

e smykové tfeni je pro poméerné velky rozsah rychlosti téméi konstantni,

e velikost tieci sily je pfimo imérna velikosti normalové sily kolmé k podloZce, po nizZ
se téleso pohybuje: F, = p - Fy (N).

Z vyse dvou uvedenych zdvislosti plyne tvrzeni, kterd se nazyva Amontonsuyv zdkon:

Velikost smykového tfeni nezavisi na velikosti plochy styku obou téles. Tieci sila je ium¢rné
velikosti normalové sily, pficemz soucinitel smykového tfeni na této normélové sile nezavisi.

4.2 Druhy (soucinitele) smykového tieni

Smykové tfeni je pro relativné velky rozsah rychlosti téméi konstantni. Vysledky
uskute¢nénych experimentti bylo dokdzano, Ze pti uvadéni télesa do pohybu (pfi konstantnich
podminkach) je tieni vétsi nez u télesa, které se pohybuje. Na zdkladé téchto vysledki je
déleni smykového tfeni nasledujici:

¢ smykové tfeni klidové (statické)
¢ smykové tfeni za pohybu (dynamické)



Stejny mechanismus déleni smykového tieni plati i pti déleni soucinitelli smykového tieni:

e staticky soucinitel smykového tfeni Mo (zavisi na drsnosti funkénich dvojic)
e dynamicky soucinitel smykového tieni p  (zavisi na drsnosti funk¢énich dvojic)
zéavislost mezi souciniteli je nasledujici: Mo >

5.1 ZkuSebni vzorek deska

Na obr. 1 vlevo je zobrazena zkuSebni deska s rozméry 135 x 50 x 8 mm s primérnou drsnosti
Ra =0,5um.

5.2 ZkuSebni vzorek tableta

Na obr. 1 vpravo je zobrazena zkusebni tableta o priméru d = 20 h11 mm, vysky 8mm.
Zkoseni hran 0,5x45°.

6. Predstaveni zkuSebniho zarizeni

Pro méfeni souéinitele tieni byl pouzit tribometr TOP3 (viz obr. 3) provozovany na Ustavu
strojirenské technologie (U12133) Fakulty strojni CVUT. Mezi funkénimi dvojicemi dochdzi
k translacné oscilaénimu pohybu (TOP). Tento tribometr je uréeny predevSim pro meéteni
adhezivniho tieni a opotfebeni materidlii nebo povrchovych vrstev funkéni dvojice.

Lanovy mechanismus

VyvaZovaci zavazi  Snimade f
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Obr. 3. Sestava tribologického zarizeni

6.1 Popis prubéhu méreni

Translacné oscilaéni pohyb je odvozen od elektromotoru se Snekovou pievodovkou a
klikovym mechanismem (jedna se tedy o nerovhomérné zrychleny pohyb). Frekvenéni ménic
zde slouZi pro nastaveni otiCek, resp. poctu cykld, které budou vykondny b&éhem jedné
minuty.

Tieci dvojice muze byt ,,plocha-plocha* nebo ,,plocha-koule‘. Normalové zatiZeni je vyvijeno
pakovym mechanismem paralelogramu. Velikost normalového zatiZeni Ize libovolné ménit



vrozsahu O — 250N. Pohyblivy ¢len zde reprezentuje deska upnutd ve valivé uloZeném
voziku.

ZkusSebni tableta (kulicka) je pfitlaCovana definovanou silou na zkuSebni desku, ktera osciluje
stanovenou rychlosti. Primérnd rychlost vratného pohybu muize byt 0 — 0,192 m/s
(opt: v=0,111 m/s ).

6.2 Princip snimani tieci sily

Na obr. 4 je zobrazeno usporadéani funkéni dvojice v zafizeni tribometr TOP3. V levé ¢asti na
obr.4 je mozné pozorovat vytez z namefené tieci sily v zdvislosti na Case. Pro zjiStovani
velikosti tfeci sily slouzi piezokrystalicky snima¢ Kistler 9251, ktery je umistén
v zatéZovacim sloupku. Tieci sila, jez vznikd od normélového zatiZzeni ve funkcni dvojici, je
piendsena na tento piezoelektricky prvek a v zavislosti na velikosti jeho deformace dochazi ke
generovani elektrického ndboje (fddové v jednotkdch [pC]). Tento elektricky signdl je
ndsledn¢ veden pomoci koaxidlniho kabelu do vyhodnocovaci jednotky Kistler 5015 (obr. 6)
a zde dochazi dle kalibra¢ni kiivky k prevadéni elektrického signdlu na silu v jednotkach [N].
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tirine 1’ 1 - Parallelogram, 2 - Triaxial piezoelectric sensor

Kistler 9251, 3 - tablet sample, 4 — desk sample
Obr. 4. Detailni pohled na funkcni dvojici — tribometr TOP3.
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Obr. 5. Piezoelektricky triosy snimac Kistler 9251 v zatéZovacim sloupku.
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Obr. 6. Tribologické zarizeni v propojeni k vyhodnocovaci jednotce a napojeni na NB.

6.3 Zpiisob vyhodnoceni naméienych dat

Velikosti tfecich sil jsou v ¢ase posilany z vyhodnocovaci jednotky (pfevodnik Kistler) ptes
sériovy kabel RS 232 do pocitace. Pomoci programu Charge Meter 5015A jsou data
zaznamendvana do grafu (velikost tieci sily a poc€et nasbiranych dat) viz obr. 7.

B! Charge Meter 5015A: Measure (RS-232C) V1.1
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Obr. 7. Zdaznamovy software Charge Meter 5015A, priibeh trect sily a pocet nasbiranych dat.

Takto nasbirand data jsou ukldddna jako textovy soubor a kazdé toto méteni pak reprezentuje
jednu proméfenou stopu. Data kazdé stopy jsou nasledné vyhodnocena v prostfedi programu
Matlab. Tento program byl sestaven specidlné pro ucely stanoveni soucinitele tfeni z dat
ziskanych tribometrem TOP3. V soucasné dobé je rozpracovany novy vyhodnocovaci
program, obohaceny o zdokonaleny algoritmus vyhodnocovéni. Prostiedi nového programu
bude Microsoft NET Framework a software pro vyvoj Microsoft Visual Studio, konkrétné
jazyk Visual Basic.

Vyhodou bude mozZnost spusténi programu na jakémkoliv pocitaci i s absenci programu
Matlab a program se tak stane uZzivatelsky piijemnéjSim a rychlejSim (viz obr. 8).
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Obr. 8. Ukdzka })rototypu nového vyhodnocovaciho programu v prostiedi Microsoft NET Framework

Na obr. 9 je ukdzka praktického vyhodnocovani namétfenych dat v prostfedi programu

Matlab.

MATLAB 7.3.0 (R2006b)
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Obr. 9. Praktickd ukdzka stanoveni soucinetele sm. tieni v prostredi Matlab.

7. Parametry méreni

e Fn=98IN,

e Pocet cykll za minutu 35,
®  Suché tfeni,

[ ]

Kinematicka dvojice: deska/tableta, v piipravé deska/koule,



e Teplota pfi mefeni 20°C,
e Mg¢ieny usek 1 aZ 2 minuty dle odolnosti povlaku.

8. Dodatec¢né ikony potiebné pro stanoveni opotiebeni povlaku

8.1 Zjistovani hmotnosti

Pred samotnym tribologickym méfenim je nutné zvazit zkuSebni vzorky s ptesnosti 0,01 mg,
k ¢emuZz slouzi analytické vahy. Dalsi vaZeni néasleduje az po vytvoieni otérové stopy na
vzorku. Rozdilem hodnot je hmotnostni ubytek povlaku pfi ur¢itém koeficientu sm. tfeni.

8.2 Zjistovani drsnosti

Ptred samotnym tribologickym méfenim je nutnosti zméfit hodnotu drsnosti Ra u zkuSebnich
vzorkil. Dalsi méfeni hodnoty drsnosti Ra néasleduje aZ po vytvoteni otérové stopy na vzorku.
Rozdil hodnot zna¢i zménu drsnosti, coz mé za urcitych podminek potfebnou vypovidaci
schopnost.

9. Soucasny stav technologickych podminek pro pripravu povlaku

9.1 Disperze PTFE (polytetrafluoretylen)

PTFE jsou céstice obvykle mens$i nez 0,5um, které jsou rovnomérné rozptyleny ve
vylouceném povlaku. Tyto Castice tvoii disperzi v galvanicky vyloucené zinkové matrici.
Tento povlak se pak vyznacuje nizkou hodnotou soucinitele tfeni (men$i nez 0,2). Nizky
soucinitel tfeni je zptsoben zejména pirenosem Castic PTFE na protikus funkcni dvojice, tim
dojde pak k vytvoreni tuhého, suchého mazaciho filmu.

9.2 Zinkovaci lazné

Nejcastéji pouzivané zinkovaci 1lazné jsou lazné slabé kyselé. K jejich vyhoddm patii vysoka
rychlost vylucovéni a dobra hloubkov4 ucinnost. Tyto 1dzn¢ obsahuji dalsi ptisady (lestidla,
smacedla), nizkopénici povrchové aktivni tenzidy a disperganty. Slozeni 1azn¢ a koncentrace

jednotlivych slozek ovliviuji vyluCovaci schopnosti lazné. Hlavnimi sloZkami 14zné€ jsou
H3BOs3, KCl, ZnCl,, ...

9.3 Technologické podminky

proudova hustota lA.dm'z,

pracovni teplota 19+2°C,

doba pokovovani cca 10 minut v zdvislosti na tloust'ce povlaku,
nizkopénici povrchové aktivni tenzidy a dispergatory v koncentraci 20ml/1,
teflonova disperze SurTec 836T je pfiddvdna v koncentracich 4, 8 a 10%,
vifeni lazné pomoci Cerpadla.

Rychlost vylu¢ovani povlaku odpovidd cca 0,45 um / 1 minuta. V tabulce ¢. 1 je ukédzka
technologického postupu vyroby povlaku o vysledné primérné tloust’ce povlaku 5 um.



Tabulka 1. — Technologicky postup vyroby poviaku Zn-PTFE

Proudova
Operace Piipravek ’[I;%)]lota E::;:; hustot&;
[A.dm™]
Ultrazvukové odmasténi Simple Green 20+2 15 -
Oplach Voda 15+5 1 -
Aktivace HCI 202 1 -
Oplach Voda 155 2 -
Zinkovani-zavésové Zn 3700 19+2 10 1
Oplach dvoustupnovy Demi voda 205 2 -
Suseni Horky vzduch 50£5 1 -

9.4 Méreni tloust’ky povlaku

Méieni tloustky povlaku je provddéno pomoci tloustkoméru Elcometer 456. Primérna
tloustka povlaku se pohybuje okolo 5 um. Jsou vyhotoveny i vzorky s tloustkou v rozmezi 10
az 20 pm. Tloustka povlaku bude mit rozhodujici vliv hlavné na trvanlivost funkéni dvojice
pfi tribologickém testu.

9.5 Analyza povlaku - zjiStovani homogenity ¢astic PTFE na povrchu povlaku

K analyze materidlu byla zvolena metoda infradervené mikrospektroskopie. IC spektroskopie
je absorpéni spektroskopii. Kazdd chemickd vazba mezi atomy ve vzorku pohlcuje
(absorbuje) dopadajici IC zafeni v zdvislosti na energii svého vibraéniho pohybu. Pohlcend
energie dopadajiciho zéfeni se pak ve spektru projevi absorpénim pdsem, jehoZ poloha na ose
vlnoétl (osa x) je specifickd pro tento typ vazby, t.j. pro dané chemické slozeni vzorku. IC
spektroskopie je metodou srovnavaci, tzn. 7e IC spektrum je vyhodnocovédno na zékladé
komparace redlnych spekter se spektry standarda uloZzenych v knihovné spekter.

Analyza byla provddéna na FTIR spektrometru Nicolet 6700 v propojeni s mikroskopem
Continuum. Program pro vyhodnocovéni spekter byl Omnic 7.3. s pouZzitim knihovny spekter
VSCHT Praha. Sitka méficiho paprsku byla 3 x 3 um. Pro ilustraci je zde uveden snimek na
obr. 10. Dle této analyzy byl identifikovan teflon v povrchové vrstvé. Nepatrné veétsi
koncentrace teflonu se nachdzi v horni ¢asti vzorku. Namétend spektra jsou uvedena na obr.

10 v&etné standardniho spektra teflonu v spektralnim rozsahu 1500 — 900cm™.

Z vyse uvedeného vyplyvd, Ze infraCervenou spektroskopii je mozZné zjistit homogenitu
teflonovych c¢astic pouze na povrchu vzorku. Touto metodou byla potvrzena (u jiz
vyhotovenych vzorki) pfitomnost teflonu.

9.5.1 Analyza povlaku - zjiSovani homogenity ¢astic PTFE v matrici Zn

K analyze pfitomnosti PTFE ¢astic rovhomérné rozptylenych v matrici zinku je nutné vzorky
podstoupit metalografickému vybrusu (naleptdni vzorkl). Z metalografickych vybrust pfi
ruznych zvétsenich (500x, 1000x) byly pofizeny snimky (obr. 11 - 12), ze kterych je patrné
zastoupeni PTFE i pod povrchem. Na snimcich je zobrazen povlak Zn4%PTFE.
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Obr. 10. V povrchové vrstvé vzorku byl identifikovdn teflon - metoda ICS.

Obr. 12. Identifikace cdstic PTFE uvniti poviaku. Zvétseno 1000x. Povlak Zn4PTFE.



10. Vysledky z méfeni tribologickych vlastnosti

V soucasné dobé je projekt ve fazi vyhodnocovani jednotlivych skupin vzorkil. V nize
uvedenych tabulkdch (tab. 1 a tab. 2) jsou uvedeny piehledy hmotnostnich ubytkl a piehledy
vyslednych souciniteld sm. tfeni jiz analyzovanych vzorkd.

Tabulka 2. — Zdznam hmotnostnich ubytkii u jednotlivych sloZeni povlakii

tloustka (pm) ubytek hmot. (g) ubytek drsnosti (Ra - pm)
T T
lazef vzorek I primér 1stopa | prumér 1stopa
1. stopa +  2.stopa primér dbytek "1 stopa” '
! podélné - primér | pficné - primér
L . A 10,0 | X i
i -0,0009 -0,34 i -0,23
In3701 IC g1 | 136 i
I.C g6 | 140 !
1. ] |
Zn3701+ | LD 5,0 1 112 -0,0005 -0,15 ! -0,05
MPE f I
I F %8 | 10,8 |
| |
m.A 10,4 10,2 !
111. ! !
Zn3701+ | /B 11,0 ! 84 -0,0006 -0,10 ! 0,00
4% PTFE ; !
. e 84 | 7,2 |
T |
v. V. A 101 8,8 i
Zn 3701+ | -0,0008 -0,41 i -0,16
2% PTFE . g 11,2 : 11,5 :
Tabulka 3. — Zdznam soucinitelii sm. tFent pro jednotlivé typy poviakii.
Méreni: N=9,81 N Staticky koeficient Dynamicky koeficient Y EEAE S Pramér - stat Primér - dyn
1A_1 0,3648 0,3387 10-25s 0,3731 0,3811
IA_2 0,3692 0,3926 5-20s
Ic_1 0,3589 0,3593 7-15s
Ic_2 0,3996 0,4337 10-20s
ne_1 0,4317 0,3404 5-10s 0,3595 0,3280
nc_2 0,4079 0,3964 5-10s
ID_1 0,3201 0,2987 10-35s
no_2 0,3228 0,3236 10-25s
IIF_2 0,314 0,2807 5-15s
MA_1 0,3457 0,3195 10-25s 0,3337 0,2794
nAa_2 0,4069 0,2745 18-255
ne_1 0,3466 0,3239 4-10s
ne_2 0,2635 0,2047 4-18s
HE_1 0,3297 0,2743 5-20s
HE_2 0,3098 0,2792 7-20s
IVA_1 0,3518 0,2928 5-20s 0,3444 0,3287
IVA_2 0,3454 0,3216 5-15s
IVB_1 0,3265 0,3300 5-15s
IVB_2 0,3540 0,3703 5-25s

10. Zavér
Z vysledkt tribologickych zkousek uvedenych vtab.l a tab.2 je ziejmé, Ze testovany

kompozitni povlak Zn-PTFE m4 niZ$i soucinitel tfeni neZ povlak cCistého zinku. V rdmci
tohoto projektu byl vytvofen jedineCny kompozitni povlak, jenz chrani zdkladni material pred
korozi formou katodické ochrany a zaroven dosahuje vybornych kluznych vlastnosti diky

disperznim ¢ésticim teflonu obsazenych v zinkové matrici.



Provedené tribologické testy ddle dokazuji, Ze nejlepSich kluznych vlastnosti dosahuje
kompozitni povlak Zn+4%PTFE, ktery zaroven poskytuje dobrou odolnost proti opotiebeni.
Tento funkéni vzorek reprezentuje typ povlaku, ktery bude zavadén do praxe a bude jednim
z predstavitell kluznych samomaznych povlak.

Vyzkumna c¢innost se bude ddle soustfedit na experimenty s riznymi parametry zinkové
lazné€. Jedna se zejména o koncentraci ¢astic teflonu v zinkové 1dzni, intenzitu a druh michédni
14zn¢ a pouzitou proudovou hustotu.

Podékovani
Tento piispévek vznikl v ramci feSeni projektu MPO CR TIP &. FR-TI1/047.

Seznam symbolit

F, treci sila [N]
Fn pritlacna sila ptisobici kolmo na smér pohybu [N]
u koeficient (soucinitel) smykového tfeni [1]
F sila, kterou se snazime uvést té€leso do pohybu (smysl pohybu télesa) [N]
Ra drsnost [um]
v rychlost vratného pohybu [m.s™]
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