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tloustky vrstvy, meéfeni mikrotvrdosti, meéfeni koefifientu opotiebeni a
koeficientu tfeni, Impact test a Mercedes test.

V experimentalni ¢asti byly pfipraveny vzorky s riznou koncentraci UDDG
v komer¢ni lazni firmy MacDermid. Tyto povlaky byly deponovany na substrat
oceli C15 a poté byly tepelné zpracovany. VSechny vzorky prosly testy
mikrotvrdosti niklového povlaku s plnivem, tribologickymi testy Pin-On-Disc,
na nichz byla sledovana otéruvzdornost povlakli a jejich koeficient tieni.
Hodnoceni tribologickych stop probihalo formou vyhodnoceni stopy na
svételném mikroskopu. Pro tplnost vysledkl bylo provedeno také vyhodnoceni
tloustky povlaku svételnym mikroskopem a vyhodnoceni tribologickych stop a
impact kratert jak pod svételnym mikroskopem, tak pod skenovacim
elektronovym mikroskopem.
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Seznam pouzitych zkratek

UDD Ultra Dispersed Diamond
UDDG Ultra Dispersed Diamond Graphite
PVD Physical Vapour Deposition
CVD Chemical Vapour Deposition
Ni-P Niklfosforové vrstvy
Ni-B Niklborové vrstvy
CBN Kubicky nitrid boru
REM Radkovaci elektronovy mikroskop
SEM Skenovaci elektronovy mikroskop (= REM)
GD-OES Opticka emisni spektroskopie s doutnavym vybojem

(Glow Discharge Optical Emission Spectroscopy)
KMM Katedra materialu a strojirenské metalurgie
SM Svételny mikroskop
HV Tvrdost dle Vickerse
HK Tvrdost dle Knoopa
pH Hodnota kyselost nebo zasaditost
F Zatézujici sila [N]
u Aritmeticky primér velikosti thlopticek vtisku [mm]
HR Tvrdost dle Rockwella
Viberu Objemovy ubér materialu kulickou pii Pin-On-Disc metodé [mm’]
n Ludolfovo ¢islo, matematicka konstanta [1]
Ydrihy Polomér drahy u Pin-On-Disc metody [mm]
b Primérna $itka drahy u Pin-On-Disc metody [mm]
Tkulicky Polomér kulicky u Pin-On-Disc metody [mm]
w Koeficient opottfebeni, tribologie [mm*/N]
Ostopy Obvod stopy drahy u Pin-On-Disc metody [mm]
Deykti Pocet cyklu [1]
TZP Tepelné zpracovani
SM Svételny mikroskop



Zapadoceska univerzita v Plzni. Fakulta strojni. Diplomova prace, akad. rok 2014/15
Katedra materialu a strojirenské metalurgie. Bc. Cestmir SUCHY

Teoreticka ¢ast

1 Uvod

Galvanicky i bezproudové naneseny nikl je vyuzivin na mnoho soucasti. Vyuziva
se k podobnym ucelim jako chrom. Oba plni na oceli nebo jinych kovovych substratech
ochrannou funkci. Ochrannymi funkcemi jsou zabranéni koroze substratu, zlepSeni
mechanickych vlastnosti a také vzhledovych vlastnosti povrchu.

Ni-P jsou tenké vrstvy, které jsou nandSeny na zakladni materiél rychlosti cca 10um/hod.
Jedna se o bezproudé nanaseni, tudiz neni potieba elektrického proudu. Vyhodami
bezproudého chemického pokovovani je nezavislost na elektrickém proudu a také
rovnomérné nanaseni kovového povlaku (neni zde rozdil proudovych hustot). Niklovani
probiha v kyselé lazni za uvoliovani plynného vodiku. Tyto vrstvy maji vysoky procentni
podil fosforu (az 12% v zavislosti na pH). Vrstvy mohou byt tepelné zpracovavany za vzniku
tvrdé faze NisP. Do 1azné¢ mohou byt pfidavana rizna plniva na bazi korundu, nitridd, oxidu,
karbidu. [20]

Dnesni stale se zvySujici pozadavky na kvalitu povrchu tlaci firmy k tomu, aby vyvijely
nové kompozitni povlaky. Jednou z vyhodné aplikace plniv je pouziti UDDG. Jedna
se o nanodiamant s grafitem. Nanodiamant je tvrdy a otéruvzdorny, grafiticka faze funguje
jako ,,suchy lubrikant* a zdsoba oleje. [16]
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2 Cile diplomové prace

V niklovych vrstvach jiz byla testovana plniva jako UDD (Ultra Dispersed Diamond),
ALO;, PTFE (Polytetrafluorethylen) aj. UDDG byl vyzkouSen v chromovych vrstvach,
o ¢emz jednd disertatni prace Ondieje Chocholatého [4] [22]. Diky uhlikovému obalu
nanodiamantu vSak muiZe mit uhlik pozitivni vliv na ,mazani* funkcnich ploch,
protoze grafitova slupka nanodiamantu miize plsobit jako ,,suchy lubrikant* tam, kde nebude
dostatek jiného tekutého lubrikantu. Grafitickd faze plisobi mimo jiné jako zasobnik oleje.
Diamant v UDDG je tvrdy a otéruvzdorny, proto ma vliv na snizovani koeficientu tfeni
a koeficient opottebeni. V extrémnich podminkach se diamant za zvySeného tlaku a teploty
pfeméni na grafit, ¢imz déle napoméha mazani. [4] [23]

Cilem této prace je vyvinout a otestovat bezproudové naneseny niklovy povlak, ktery
v matrici mél jako plnivo UDDG, Ultra Dispersed Diamond Graphite. Jako testy byly zvoleny
béZzné mechanické zkousky, jako tvrdost dle Vickerse (HV), tribologické zkousky
otéruvzdornosti a koeficientu tfeni na tribometru metodou Pin-On-Disc, testy pfilnavosti
vrstvy — Mercedes test, Impact test. Cilem je dosahnuti tvrdého, otéruvzdorného a odolného
povlaku na kovovém substratu pii riznych koncentracich UDDG v lazni. V ptipadé
pozitivniho vlivu UDDG na niklovou matrici je uvaZzovdno o nasazeni této technologie
v pramyslu. [22][23][33]

Niklovani 1 testy byly provadény na Katedie materialli a strojirenské metalurgie Fakulty
strojni Zapadoceské univerzity v Plzni. Byly vyuZivany pfistroje KMM. Je ocekéavéano snizeni
nebo stabilizovani koeficientu tfeni a sniZeni koeficientu opotiebeni. UDDG by mohl kladné
ovlivnit vlastnosti Ni-P povlaku i jinak, v zavislosti na jeho aplikaci.
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3 Nikl a jeho vlastnosti

Nikl je leskly stfibrny kov. Jednd se o jeden z mala feromagnetickych prvki. Je tazny,
kujny, svafitelny. Protoze mé valen¢ni elektrony v d-sféfe, patfi mezi prechodové prvky.
Ve slouceninich se vyskytuje obvykle jako Ni**. Lze ho najit i v mocenstvi Ni'" a Ni*'.
V kyselinach se rozpousti hife neZ Zelezo a v koncentrované kyseliné dusi€né se pouze
pasivuje. Na vzduchu je stly, a proto je vyuzivan piedevsim k povrchové ochrang slitin kovli
(nejcastéji oceli). Za vyssi teploty se ochotné slucuje s prvky jako Br, Cl, P, Sb, Al, Si, S, B,
As. Lazné pro bezproudou depozici niklu jsou obvykle Ni-P nebo Ni-B, s nimiz vytvari
pii tepelném zpracovani tvrdé faze. Za vysoké teploty nikl vyrazné pohlcuje vodik. [17] [36]

3.1 Ni a Ni-P vrstvy

Galvanicky nanesené niklové vrstvy patii k antikoroznim povlakiim, které na substratu
plni bariérovou funkci. Nikl se uplatituje predevsim na dekorativni pokoveni piredevsim pro
svij leskly vzhled. Pfi poruseni vrstvy je vSak naruSovan zakladni méné uslechtily materidl,
pokud se jedna o ocel jako nejbéznéjsi substrat. Galvanicky nanesené niklové povlaky jsou
mechanicky odolné a tvrdé povrchy o tloustkach mezi 5-20pum. Tyto niklové povlaky byvaji
porézni. Tonty Ni jsou na substrat pienaseny pomoci elektrického proudu elektrolytem pies
siran nikelnaty a chlorid nikelnaty. [12] [32]

Bezproudove nanesené Ni-P vrstvy zajistuji povlaky s nizsi porozitou a se stejnomérnou
tloustkou nanesené vrstvy oproti elektrochemicky nanesené vrstvé. To méa za vyhodu vétsi
ochranu vici korozi. Adhezi Ni-P vrstvy lze zvysit vhodnou pfedipravou povrchu. Ve vrstveé
niklu se nachizi rovnomérné rozmistény fosfor, protoze pienos probihd za pomoci
dihydrogenfosfore¢nanu. Bylo pozorovano, ze Ni-P vrstvy s vahovym obsahem fosforu 9%
maji velice dobré antikorozni vlastnosti. [20] [21] [30]

4 Opotiebeni

Opotiebeni je mozno definovat jako znehodnocovani povrchu nebo zmény rozméri
pevnych téles. Opotiebeni materidlu je zavislé na nékolika faktorech, tj. na drsnosti povrchii
v ptipad¢ tfeni dvou funkcnich ploch nebo na médiu, které plisobi mezi dvéma povrchy.
Médium mezi dvéma povrchy snizuje soucinitel tfeni, ale pozd¢ji miize byt nositelem castic
(abraziva), které se uvolnily z povrchil. VSe také zavisi na rychlosti otéru dvou povrchi a sile,
ktera mezi nimi puasobi. Opotiebeni je rozdéleno na adhezivni, abrazivni, erozivni, kavitacni,
vibracéni, korozni, inavové. [6] [9] [15]

4.1 Adhezivni

Adhezivni opotiebeni je nejcastéjsi hlavné u motorovych vozidel v ptipadé zadieni
motoru. Jednd se tedy o opotfebeni funkénich povrchii vlivem opakovaného posuvného
pohybu, pfi némz dochazi k mikrosvarim. Tyto mikrosvary a ¢astecky jsou pak vytrhavany
a pfenaseny z jednoho povrchu na druhy. Adhezivni opotiebeni je piimo imérné zatézujici
sile, ktera ptisobi mezi povrchy, a velikosti posuvu. Adhezivni opotiebeni lze snizit volbou
vhodnych materialti, upravou povrchu a vhodnymi mazivy. [6] [9] [15]
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4.2 Abrazivni

Abrazivni opotiebeni Uzce souvisi s adhezivnim opotiebenim, pii némz dochazi
k uvoliovani ¢astecek povrchii do média. Abrazivni opotiebeni tedy zplisobuji volné ¢astecky
abraziva v médiu, které vétSinou byvaji tvrd$i nez samotny material obou ploch. Opotiebeni
zavisi na velikosti, tvaru, rychlosti, tvrdosti a ostrosti abraziva. [6] [9] [15]

4.3 Erozivni

Erozivni opotiebeni souvisi s abrazivnim. Jednd se o rozruSovani povrchu materialu
vlivem tuhych volnych ¢astic v proudicim médiu (plynu nebo kapalin€). Vyskytuje se
nejcastéji u lopatek turbin a u kiidel letadel. Mira opotiebeni je zavisla na tuhosti a ostrosti
castic a na rychlosti, podobn¢ jako u abrazivniho opotiebeni. [6] [9] [15]

4.4 Kavitaéni

Cavita = dutina. Vznikd u zaktivenych povrcht, kde proudi kapalina. Zjednodusen¢ lze
fici, Ze se jednd o odtrhavani materidlu implozi. V kapalin€ vzniknou pii lokalnim poklesu
tlaku dutiny vlivem jeji vysoké rychlosti. Vyskyt je hlavné na lodnich Sroubech,
kde kvili kavitaci dochazi k odtrhavani materidlu vlivem stfidani nizkych a vysokych tlaka
nebo se tvoii pii cyklickém vzniku a zaniku kavita¢nich bublin vyplnénych parou. [6] [9] [15]

4.5 Vibraéni

Vibraéni opotiebeni vznikd, kdyZ jsou funkéni plochy namahany kmitavymi pohyby
pii spolutcasti normalového zatizeni. Tyto kmity jsou velice malé (1 az 100um) a vznikaji
praci stroje nebo chodem motoru, ale mohu pfichazet i z vnéjSich zdrojt. Pfi tomto opotiebeni
dochazi k poSkozovani soucasti ve sty¢nych plochach a povrchu soucasti a ke vzniku oxidi
zeleza. Vyskytuje se nejcastéji u valivych lozisek, €epl, nalisovanych spojeni, pistnich
krouzka atd. I velmi kvalitni soucast s dobrou povrchovou upravou muize byt timto typem
unavy poskozena az k inavovému lomu. [6] [9] [15]

4.6 Korozni

Opotiebeni korozni vznikd koroznimi produkty na povrchu dané soucasti, které jsou
z materidlu odstrafiovany abrazivné nebo adhezivné. [6] [9] [15]

4.7 Unavové

Unavové opotiebeni vznikd cyklickym naméhdnim sou¢asti nebo povrchu,
pricemz dochazi k mnoha porucham najednou — tnava materidlu. Muze za to stfidajici
namahani tah-tlak, zmény teplot, zména korozniho prostfedi. Vznikaji malé trhlinky a vady
v materialu, které se s ¢asem a cyklickym namahanim stale vice rozsifuji. VSechna opotrebeni
se kumuluji, coz vede k celkovému selhani materidlu. Unavové opotiebeni vznika taktéz
pti kontaktnim namdahéani, napiiklad pitting u ozubenych kol. Minimalizovat Unavové
opotiebeni lze vhodnou volbou materidlu, povrchovou upravou, tepelnym zpracovanim
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a vhodnou tpravou korozniho prostiedi. Unavové opoticbeni se objevuje nejéastéji
u prevodovych ozubenych soukoli, pistnich krouzki, lozisek atd. [6] [9] [15]
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5 Koroze

Koroze je samovolné probihajici nevratny dé&j, ktery vede k poSkozovani materidlu
kysliku. Kyslik mtze byt bud'to vzdusny, nebo vézany napiiklad ve formé& vody, oxokyselin
nebo louhtl. Korozi se snazime zabranit bud’'to pravou okolniho prostfedi nebo ochrannou
povrchu materidlu. Korozi je délena do nékolika typt. [6] [15]

Typy korozniho napadeni
* Koroze rovhomérnd (A)
¢ Koroze nerovnomérna (B)
* Koroze dilkova a bodova (D, E)
¢ Koroze mezikrystalova (I)
* Podpovrchové napadeni (F)
¢ Selektivni napadeni (G)
* Extrak¢ni napadeni (K)
¢ Korozni trhliny (L)

277

L

Obr. 2 — Typy korozniho napadeni: A — rovnomérné napadeni, B — nerovnomérné napadeni, C
— skvrnité napadeni, D — diilkové napadeni, E — bodové napadeni, F — podpovrchové
napadeni, G — selektivni napadeni, I — mezikrystalové napadeni, J — transkrystalové
napadeni, K — extrakcni napadeni, L — korozni trhliny. [6] [15]

9



Zapadoceska univerzita v Plzni. Fakulta strojni. Diplomova prace, akad. rok 2014/15
Katedra materialu a strojirenské metalurgie. Bc. Cestmir SUCHY

5.1 Koroze rovnomérna

Tato koroze zpusobuje rovnomérnou korozi na povrchu materialu, jenz je vystaven
koroznimu prostiedi. Pfi této korozi pfedpoklddame rovnomérnou korozi po celém povrchu
rovnomeérnou, a proto 1ze urcit rychlost ubytku materialu ¢i tenkych vrstev. [6] [15]

5.2 Koroze nerovnomérna

Tento typ koroze napada predevsSim urcita mista v materidlu. Neni rovhomérna, proto
nékterd mista napadd vice a nckterd méné. Zavisi na slozeni materidlu, na obsahu
a chemickém slozeni jeho vméstki, dale na koroznim prostfedi a na povrchu materialu. [6]
[15]

5.3 Koroze dulkova a bodova

Nejcasteji se vyskytujici koroze u materialii, jeZ pasivaci proSly snadno. Pii poruseni
materidlu vznikne v misté poruSeni korozni centrum, které se rozsifuje do vétSich hloubek
v materialu. Tato napadeni materialu jsou velice zavazna a mlize dojit k prokorodovani celych
stén. [6] [15]

5.4 Koroze mezikrystalova a transkrystalova

Koroze mezikrystalova probihd po hranicich zrn a je zpravidla rychlejsi, nez koroze
vlastnich zrn materialu. Jestlize koroze pifejde na krystaly, nazyvame ji transkrystalovou.
Tyto koroze nejsou vidét pouhym okem, ani dal§imi postupy, proto jsou nebezpecné. [6] [15]

5.5 Podpovrchové napadeni

Zjistitelné je predevsim pomoci metalografickych vybrust. Podpovrchové napadeni
zpusobi malé poruseni povrchu, ale pod povrchem mohou vznikat velké korozni dutiny,
jejichz velikost je dana vzniklymi koroznimi produkty. Korozni produkty méni korozni
prostiedi, a tak v dutiné nedochézi ani k pasivaci. [6] [15]

5.6 Selektivni napadeni

V zévislosti na agresivité korozniho prostfedi se selektivni napadeni nachazi predevsim
u slitin sloZzenych ze dvou a vice fazi. Koroze napada nejcastéji pouze jednu fazi, ale mize
napadnout i vice fazi. VSe zavisi na odolnosti materialu. [6] [15]

5.7 Extrak¢ni napadeni

Extrak¢éni napadeni je zptisobeno korozi jediné faze slitiny. Korozni napadeni mize byt
povrchové rovnomérné, ale mize vytvaret i hluboké dulky. [6] [15]

5.8 Korozni praskani

Je zplisobeno korozi za soufasného plsobeni napéti. Korozné napadeny material je
nachylnéjsi k mechanickému poskozeni a k napéti. Tvorbu koroznich trhlin ovliviiuje korozni
prostiedi, namdhani, volba a jakost materidlu. Napéti byva casto pod hodnotou statické
pevnosti. Lomy probihaji po hranicich zrn. Nejhorsi je pak kombinace velmi agresivniho
korozniho prosttedi za ptsobeni cyklického zatizeni. [6] [15]
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6 Ochrana proti korozi a opotrebeni

Proti korozi i opotfebeni Ize materidl chranit tenkymi povlaky vytvofenymi
technologiemi PVD/CVD, které¢ vytvareji na povrchu substratu nitridy a karbidy. DalSim
typem vrstev mohou byt kovové vrstvy, jez mohou byt nanaSeny galvanicky, chemicky
bez pouziti elektrického proudu nebo ponorem do taveniny. Jinym typem antikorozni ochrany
jsou také konverzni povlaky. [23] [33]

6.1 Otéruvzdorné povrchy

Dosahnout tvrdého, otéruvzdorného a korozivzdorného povlaku lze mnoha zpisoby.
Mohu byt pouzity technologie PVD/CVD, slinuté karbidy, galvanicky vyloucené povlaky,
eloxovany hlinik, nitridované povrchy, (kompozitni) bezproudé depozice na kovovy substrat,
zaroven je mozno vyuzit i tvrdé chromovani. Jako plniva pfi kompozitni depozici lze pouzit
napiiklad CBN, oxid hlinity apod. [22] [23] [33]

6.2 Plniva kompozitniho povlaku

Jako plniva do kompozitniho povlaku se pouzivaji ¢astice o zrnitosti do 3 az 10um
(I vétsi). Pouzivany jsou oxidy: Al,Os, TiO,, ZrO,, SiO,. ALLO; mize byt i ve form¢ vladken.
Binarni slouc¢eniny jako karbidy, nitridy a boridy: TiN, TiB,, ZrC,WC, Cr,C;, MoS,. Kovové
a nekovoveé prasky: Cr, Mo, W, Si, grafit, diamant, fulereny. Uhlik formou uhlikovych vléken.
Vysokomolekularni slouceniny jako polytetrafluorethylen (PTFE). Dale se jako plniva
pouzivaji: B4C, TiC, ZrB,, WC, CeO,, SiC, UDD, UDDG (Ultra Dispersed Diamond
Graphite), grafit, CBN (kubicky nitrid boru). Volba plniva zavisi na typu pouziti dané
soucasti, respektive na potfebnych mechanickych vlastnostech povrchu. [22] [23] [31] [33]
[35]

6.3 Vytipovani plniva

Vytipovano bylo nanodiamantové plnivo se slupkou grafitu. Ultra Dispersed Diamond
Graphite, zkracené¢ UDDG. Diky grafitické slupce miiZze mit v povlacich funkeci tzv. ,,suchého
lubrikantu a zlepsit tak mazani. Grafiticka faze v UDDG pusobi také jako zasobnik oleje.
Samotny nanodiamant plisobi otéruvzdorné a mimo jiné ma pozitivni vliv na tvrdost.
V extrémnich podminkach se diamant za zvySeného tlaku a teploty pfeméni na grafit,
¢imz déale napomaha mazani. [4] [23]

7 Predupravy povrchu a jejich déleni

Pfed samotnym nanesenim ochranné vrstvy na materidl je nutno provést nékolik krokii
ohledné preduprav povrchu. Jde o to, aby byl material ¢isty a vrstva méla dobrou pfilnavost.
Necistoty maji formu cizorodych latek, které jsou drzeny na materidlu adheznimi,
neboli fyzikalnimi silami (fyzisorpce). Dale se jedna o chemické necistoty, jez jsou k povrchu
drzeny chemickymi silami a vznikly reakci materidlu s koroznim prostiedim — rez, okuje
(chemisorpce). Predupravy povrchu délime na mechanické a chemické. Mezi mechanické
ptedipravy fadime omildni, kartd€ovani, hrubovani, brouSeni, tryskdni, lesténi,
hydrofiniSovani atp. [6] [15]
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7.1 Odmastovani

Odmastovani je proces, pii kterém jsou ze soucasti odstranovany necistoty ulpivajici
na materidlu fyzikdlnimi silami. Fyzikélni adsorpci (fyzisorpci) ulpivaji hlavné mastnoty,
coz jsou latky tukového charakteru. Adheznimi silami ulpiva naptiklad prach a jiné pevné
castice. Tyto necistoty na povrchu jsou pred samotnym pokovenim nezadouci. Cilem je
zbaveni povrchu téchto necistot. Toho docilime ponorem do vodou feditelnych alkalickych
lazni nebo ultrazvukovou metodou. Mozna je i kombinace téchto dvou metod. Velmi Casté je
odmasténi  elektrolytické (elektrochemické). Odmastovani probihd jak anodicky,
tak katodicky. Rezimy se cyklicky stfidaji, aby se dosahlo nejvyssiho u¢inku. K odtrhnuti
mastnot a ulpélych Castecek pomaha elektricky proud a s tim souvisejici tvorba bublinek.
Alkalické 1azné se skladaji ze smési hydroxida, uhlicitanti, alkalickych silikata, soli kyselin
a smacedel v urcitém pomeéru. Doba procesu odmastovani trva priblizné 5 minut. [6] [15]

7.2 Moreni

Moteni se provadi v laznich s roztoky anorganickych kyselin. Mofit Ize v kyseliné
chlorovodikové, v kyseliné sirové, v kyselin¢ fosforecné, v kyselin¢ fluorovodikové
av kyseliné dusicné. NejcCastéji vSak moteni probihd v kyseliné sirové, kyseliné
chlorovodikové nebo v kyseliné dusi¢né. Tyto mofici lazné naleptavaji povrch soucasti
a odstranuji z néj okuje, vzniklou oxidickou vrstvu a jiné korozni zplodiny. Spolu s tim je
povrch zdrsnén, aby mohl byt povlak 1épe nanesen. Pro rovnomérnéjsi motreni nebo zamezeni
piemoieni povrchu Ize do lazni dodat dalsi piisady, jako jsou inhibitory nebo povrchové
aktivni latky. [6] [15]

7.3 Dekapovani

Jednd se o kratkodobé moteni k aktivaci povrchu pfed pokovovanim. Timto byva
odstranéna mala vrstvicka oxidu, ktera miiZze vzniknout pfi anodickém odmastovani vlivem
pusobeni kysliku. Jedna se o kratkodoby proces, ktery probéhne za normalni teploty v 5-10%
roztoku HCI po dobu 5-15 sekund. [6] [15]

8 Bezproudé niklovani

Bezproudé niklové povlaky, které se nanesou pouze chemickou cestou, maji oproti
galvanicky vyloucenym povlakliim stejnou tloustku povlaku i v rozich a po celé plose stejné.
Nedochazi tak k nerovnomérnému galvanickému nanaSeni povlaku vlivem rozdilnych
proudovych hustot na hranach (Faradaytiv zékon). Vysledna vrstva je na povrchu rovnomérné
leps$i mechanické vlastnosti. Technologie bezproudého niklovani v nékterych aplikacich mtze
nahradit tvrdé chromovani, protoze tepelnym zpracovanim lze tvrdost a odolnost vrstvy déle
zvysit. [21] [33]
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8.1 Zakladni principy
Ni2* + 2" — Ni’(1)
H,PO, + H,O — H,PO; + 2H" + 2¢ (2) [14]

Mechanismus ucinku Ni-P povlaku
Souhrnnou rovnici vylu¢ovani Ni-P povlaku na zakladni materidl 1ze popsat: [14]
Ni*" + H,PO, + H,0O — Ni’ + 2H,PO5 + 2H" + 2H, (3)

Mechanismus ucinku Ni-P povlaku podle Gutzeita

Vysvétleni tvorby povlakl Ni-P povlaki je vysvétlovano panem Gutzeitem. Rovnmici 3
je mozno rozepsat a uvazovat pii tom adsorpci atomarniho vodiku. Kde vodik 2H,
je naadsorbovan na povrchu kovu, na ktery je pokovovan. Tento naadsorbovany povrch poté
redukuje ionty niklu, které se vyskytuji pravé na povrchu pokovovaného substratu. [14]

HzPOz_ + HzO — H2PO3— + ZHad (4)
Ni*" + 2H,q — (Ni° + 2H" + 2¢") — Ni’ + 2H" (5)

Vzniklé atomérni vodiky se slou¢i rekombinaci a vzniké tak plynny vodik (rovnice 6).
[14]

2H, — (H + H) — H, (6)

Pan Gutzeit tvrdi, Ze vznik atomarniho vodiku je zplsoben dehydrogenaci
dihydrogenfosfore¢nanu na metafosforecnan (rovnice 7). [14]

H,PO, — PO, + 2H (7)

Dalsi rovnice (rovmnice 8) popisuje vznik molekuly hydrogenorthofosforecnanu
pii soucasném uvolnéni vodikového kationtu. [14]

PO, + H,O — HPO; + H' (8)

Elementarni  fosfor vznikd sekunddrni reakci (rovnice 9), a to reakei
dihydrogenfosforecnanu s atomarnim vodikem. Elementarni fosfor se pak spole¢né s
¢asticemi niklu zakomponovava do Ni-P povlaku. [14]

H,PO, + H— P+ OH" + H,0 (9) [14]
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Mechanismus ucinku Ni-P povlaku podle Hersche

Dalsi mechanismus popsal ve své praci Hersch (pozdéji byl upraven Lukesem). Jedna se
o mechanismus hydridového pifenosu, kde popisuje podobnost redukce nikelnatych ionta
k redukci boridovych ionti. Podle mechanismu Hersche je darcem hydridovych aniontt (H")
dihydrogenfosforeénan. Tyto hydridové anionty pozdé&ji redukuji Ni*" ionty. [14]

Prvotné se uplatiuje reakce vody s dihydrogenfosforecnanem, a to v kyselych roztocich
dle rovnice 10. [14]

H,PO, + H,O — H,PO; + H + H* (10)

V alkalickych roztocich probiha reakce podobné, ale s dihydrogenfosforeCnanem reaguji
hydroxylové ionty. (rovnice 11) [14]

H,PO, + 30H" — H,PO; + H,0 + H (11)

Dalsi rovnice (rovnice 12) popisuje redukei nikelnatych kationtl, které se naadsorbuji na
povrch povlakovaného substratu. [14]

Ni2* + 2H — (Ni° + 2¢" + 2H) — Ni® + H, (12)

Pti této reakci se uvoliiuje vodik. Ten muze vznikat bud’'to reakci vody a hydridového
iontu (rovnice 13), nebo hydridového iontu s vodikovym kationtem (rovnice 14). [14]

HZO + H_—> Hz + OH_ (13)
H'+H — H, (14) [8]

Vzhledem k nizSimu -elektrodovému potencialu niklu (-0,25) nez zeleza (-0,44)
z Beketovovy tady kova vici vodikové SHE [V/SHE], plni nikl na oceli funkci bariéry. Nikl
je uslechtilej$i kov nez zelezo, a proto koroduje pomaleji. Tato ochrana se jinak nazyva
bariérovou. V pfipad¢ velice bézného zinku by se jednalo také o ochranu bariérovou,
ale v piipad¢ poruseni 1 tak zinek chrani ocel, protoze zinek je mén¢ uslechtilejsi nez ocel.
Zinek na oceli tedy plni funkci bariérovou, ale soucasné i funkci obétované anody. [6]
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8.2 Typy lazni

Existuje nékolik typt lazni. Kyselé lazn¢ a alkalické lazn€. Kyselé 1azné se vyznacuji
vy$$im obsahem fosforu (cca 12% hmotnosti), ktery zplsobi, Zze Ni-P vrstvy maji vyssi
korozivzdornost. V ptipadé nizkého obsahu fosforu (okolo 3-5% hmotnosti) se jedna
o alkalické lazng, a pravé nizkym obsahem fosforu je zvySena tvrdost vysledného Ni-P
povlaku. Dale jsou kdispozici i Ni-B lazn¢ a ladzn€ specidlné urcené pro nanasSeni
kompozitnich povlaki s plnivem, naptiklad SiC, PTFE apod. [10] [33]
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Obr. 3 — Zavislost pH lazné na rychlosti nandSeni. [20]

V souvislosti s bezproudym nanaSenim niklového povlaku je nutno zminit i grafy
rychlosti vylu¢ovani na hodnoté pH lazn€. Cim vyssi je pH, tim rychleji je povlak deponovan
na substrat. [20]

Kyselé niklovaci bezproudé 1azn€ jsou vysokofosforové. Lze dosdhnout hmotnostné
az 14% obsahu fosforu. Lazet ELNIC firmy MacDermid je urcena pro niklovani
okolo hodnoty 4,5 (Obr. 3). Tomu odpovida i hodnota po zméfeni indikacnim pH papirkem.
Lazen ELNIC firmy MacDermid by tedy mé¢la mit obsah fosforu okolo 11% hm. Nutno také
zminit, Ze se stoupajicim hmotnostnim procentem fosforu klesa hustota povlaku (Obr. 5). [20]
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Obr. 4 — Zavislost pH lazné na obsahu fosforu. [20]

Hustota [g/cm?]

2 4 6 8 10 12 14 16
Obsah fosforu nebo boru [%]

7.6

Obr. 5 — Zavislost obsahu fosforu na hustoté povlaku. [20]
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Certifikat k UDDG

NanoGroup Co.

Belohorska 144 /245, Praha 6, 16900, CZ

WWW.RANOZFOUP.CT

CERTIFICATE
SW-DB-10%
Lot 11/11/13

Water Suspension- Diamond Blend -10%

# |CHARACTERISTICS THE RESULTS OF TESTING

1 |Content of diamond in DB 52 %

2 |Concentration DB in water 10 %

3 |Ash content 1.8 %

4 |Weight of dry DB in canister 500 gr

5 |Number of canisters 1

6 |Total weight of DB 0,5 kg

7 |Total volume of suspension 5 liters

8 |Date of manufacture ] 18/10/2013

9 |Recommendations Shake before use
NanoGroup Co. , Belohorska 144/245, Praha 6,16900, Cz

Obr. 6 — Certifikat k UDDG. [16]
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Tab. 1: Technologicky postup nanaseni vrstev a jejich TZP

. op.

Ukon

Poznamky a upresnéni

10

Predupravy povrchu — mechanické

BrousSeni na brusce se zrnitosti:
e 80, 150, 240, 400, 600, 800, 1200, 2500

Lesténi na platné:

* Lihem a brusnou suspenzi s abrazivem 3um

* Lihem a brusnou suspenzi s abrazivem 1pum

20

Ptedupravy povrchu — chemické

Ultrazvukové ¢isténi v 1azni s lihem (1 min)
Odmasténi (aceton — 1 min)

Mofteni (aktivace) v 18% roztoku HCI (5 sec)

30

Oplach

Stii¢ka s destilovanou vodou

40

Bezproudé nanaseni Ni-P

Parametry 1azné:
e Lézen ELNIC 101-C5 (20% roztok)

* Stabilizator NIKLAD 752 MX (0,05ml/I)

* Teplota: 80 —90°C

* Doba pokovovani: 90 min

e pHlazné:4-5

* Pridavek UDDG [g/1]:
0/0,0110,1/0,3]0,5|1,0]1,5

50

Oplach

Stiicka s destilovanou vodou

60

Oplach

Stficka s lihem

70

Suseni

Fén

80

Tepelné zpracovani (polovina vzorki)

Parametry TZP:

* Nabé¢h na teplotu: 1 hodina
* Teplota: 350°C
* Vydrz na teploté: 3 hodiny

90

Lesténi (voliteln€ v prim. praxi)

Platna s lihem a suspenzi s abrazivem 1um

100

Pasivace (volitelné v prim. praxi)

Koncentrovana HNO;
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9 Tepelné zpracovani kompozitnich Ni-P vrstev

Vrstvy Ni-P-diamond Ize tepelné zpracovavat Bylo zjisténo, ze do teploty 260°C
nedochézi k zZddnym zménadm v tvrdosti [32]. Tepeln€ zpracované vrstvy nad 260°C ziskavaji
lep$i mechanické vlastnosti, hlavné pak vyS$si tvrdost, odolnost proti opotiebeni a lepsi
otéruvzdornost. Podle zpravy M. Schlesingera [20] je tepelnym zpracovanim pii cca 350°C
zvySena tvrdost, ale snizena odolnost proti korozi, a to kvali mikrotrhlindm,
které se v povlaku tvofi. Naopak tepelnym zpracovanim pti cca 650°C je dosazeno zlepSeni
také korozni odolnosti vzorki vlivem zlepseni vazeb Ni-P a kovového substratu. [5] [20] [29]

Cisté chemicky naneseny Ni-P povlak je metastabilni pfesycena slitina. Struktura takto
nanesen¢ho niklu v kyselé lazni je amorfni. Bylo zjisténo, Ze tepelnym zpracovanim
okolo 350°C se struktura naneseného niklu krystalizuje a méni se na semikrystalickou
s krystalovou mifizkou kubickou plosné¢ centrovanou (FCC — Face-Centered-Cubic),
pricemz vznika tvrdd a otéruvzdorna faze Ni;P. Tato faze nemlze byt vytvofena piimo
pfi nanaseni niklového povlaku. Jeji vznik zavisi na obsahu fosforu, ktery je mezi atomy niklu
rozmistén zcela ndhodné, ale rovnomérn€. Vyloucené mnozstvi fosforu je taktéz zavislé
na hodnoté pH lazné. Zavislost pH lazné na obsahu fosforu je znazornéna na obrazku vyse
(Obr. 2). Na rozhrani substratu a nanesené vrstvy jsou béhem tepelného zpracovani za vyssich
teplot vytvofeny rtizné intermetalické faze vlivem difuze niklu do substratu. Tloustka této
vrstvy intermetalické faze je zavisla na teploté¢ (okolo 550°C) a Casu, po kterou je vzorek
tepelné zpracovavan. V piipadé pouziti oceli mlize byt na rozhrani zdkladniho materidlu
a niklové vrstvy vytvofena intermetalicka faze Fe-Ni. Vyssi teploty tepelného zpracovani
(nad 450°C) zpusobuji hrubnuti téchto fazi, ptfiCemz dochédzi k postupnému zhorSovani
mechanickych vlastnosti kviili snizeni adheze vlivem rozdilnych koeficientd tepelné
roztaznosti. Toto zhorSovani mechanickych vlastnosti je vSak caste¢né vykompenzovano
pravé vzniklymi intermetalickymi fadzemi mezi substratem a zakladnim materidlem. [5] [20]
[21] [29] [30]

9.1 Faze Ni-P

Chemicky naneseny nikl se oproti galvanicky nanesenému niklu lisi. Lisi se prvné tim,
ze k naneseni neni tfeba elektrického proudu, a proces probihd pouze chemicky. Je nutno
pokovovat jen pii zvySené teploté¢ lazn€. Chemicky nanesené vrstvy vSak obsahuji i fosfor,
ktery se do niklové vrstvy nanese spolu s niklem. Vzniké tak amorfni slitina Ni-P. Tuto slitinu
1ze tepeln¢ zpracovavat za vzniku fazi. Tento proces se fidi podle bindrniho diagramu nikl-
fosfor, ktery je ke zhlédnuti na obrazku nize. Faze se odvijeji od mnozstvi fosforu ve vrstve.
Lazn€ mohou byt nizkofosforové i vysokofosforové. Faze Ni;P se vSak tvoii vahové do 15%
fosforu, coz zahrnuje jak 1ldzné¢ nizkofosforové, tak 1 vysokofosforové. Komercni
vysokofosforové 14zné se obvykle nedostavaji pies vahovych 13% fosforu. [5] [20] [21] [29]
[30]
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Obr. 7 — Binarni diagram Ni-P. [5, s. 346]

9.2 Faze Fe-Ni

V souvislosti s tepelnym zpracovanim by mél byt zminén také bindrni diagram Zelezo-
nikl (Fe-Ni). Pfi tepelném zpracovani totiz nikl difunduje z povlaku do povrchu substratu

a vytvari tenké, ale tvrdé intermetalické faze. Nejpravdépodobnéjsi je vznik fazi Fe;Ni a FeNi.
[5][20] [29]
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Obr. 8 — Binarni diagram Fe-Ni. [5, s. 232]

10 Testovani povlaku

10.1 Tribologicka analyza Pin-On-Disc

Tribologicka analyza povrchii slouzi ke srovnani chovani rtiznych dvojic materiali.
Analyzovéany jsou ptfedev§im adhezivni a abrazivni chovani vrstev, povlakli a materiali.
Tribologicka zkouska ukazuje, jak jsou materidly ¢i povrchové vrstvy odolné, otéruvzdorné,
jaké maji naptiklad koeficienty tfeni a jaké jsou pfilnavosti piipadnych vrstev. Nutno zajistit
konstantni okolni podminky vS§ech méteni, aby nedochéazelo k ovlivnéni. [8] [24] [28]

Ditlezitou ¢asti je pohyblivé rameno tribometru, na kterém je uchycen pftipravek,
do kterého se vklada pin. Koeficient tfeni je uréen snimaem zaznamenavajicim vychylky
ramene. Vzorky jsou umistovany do skli¢idla, které se ota¢i zvolenou rychlosti po dobu
zvoleného poctu. Soucasti tribometru mize byt i pec, jez dovoluje zkoumat tribologické
vlastnosti materidlu za zvySenych teplot. [8] [24] [28]

Zkouska na opotiebeni se provadi metodou Pin-On-Disc dle normy ASTM G99, kde je
nejdiive vypocitdn objem Ubéru [Vue] materidlu (vzorec 14), ktery je ndsledné prepocitan
na koeficient opotiebeni [W] (vzorec 15) ptes zatézujici silu [F], obvod stopy a pocet cykli.

[8][24] [28]
3
_ T Tgrgny b

ubéru

[mm®

v
6T yuticky (14)
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F'Ostopy'ncyklﬁ (15)

V iven [mmS] s rdrdhy[mm

Vysledné hodnoty jsou zavislé na téchto parametrech:
* volba materialu pinu
* okolni prostiedi
* pouziti lubrikantu
* pocet cykli
* zatézujici sila

* rychlost otd€eni [8] [24] [28]

10.2 Méreni mikrotvrdosti

Me¢feni tvrdosti je jednou z nejrozsifenéjSich metod meétfeni mechanickych vlastnosti
povrchu nebo materidlu. Jedna se o statickou zkousku, kdy je do vzorku vtlaCovan indentor
ve formé& kulicky, kuzelu nebo ctyrbokého jehlanu. Zndmy jsou metody méteni tvrdosti
dle Brinella, Rockwella, Vickerse, Knoopa. [7]

Obr. 9 — Princip méreni mikrotvrdosti dle Vickerse. [7]

Princip méfeni mikrotvrdosti dle Vickerse je zndzornén na obrazku 7. Jedna se o méfeni
mikrotvrdosti, kdy je do materialu vtlaten jehlanovy indentor o menSim zatizeni, nez
pfi méfeni makrotvrdosti. Toto mé&feni se ¥idi normou CSN EN ISO 4516: Kovové a jiné
anorganické poviaky — Zkousky mikrotvrdosti podle Vickerse a podle Knoopa,
kdy za mikrotvrdost je oznacovano pouzité zatizeni od 0,01g az do 0,2g (odpovidd od
0,09807N do 1,961N). Pii meéteni mikrotvrdosti se obvykle méfi tenké povlaky nebo
jednotlivé faze materialu. Vypocet probiha pomoci vzorce 16, do kterého se vlozi pouzité
zatizeni a aritmeticky pramér obou odectenych thlopticek vtisku. [2] [7]
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e BABOL B

u (16)

10.3 Impact test

Jedna se o cyklické a razové zatéZzovani materidlu nebo vrstvy indentorem ve formé
odolné kulicky, obvykle z karbidi. Pii dopadani kulicky na povrch dochazi k plastickym
deformacim povrchu, a poté ke zpeviiovani materidlu povrchové vrstvy. Vznikne krater,
ktery je oznaCovan jako ,,impact krater. Po vyCerpani plasticity materidlu je material
degradovan naptiklad formou trhlin a delaminaci. Plniva v povrchové vrstvé by méla vyrazné
ovlivnit odolnost povlaki viici takovymto cyklickym razovym zatézovanim. [4] [27]

hioifka —
R TTEE T R

i Fid -
L g .;,
st an 'a;l,;,u:’

A

Obr. 10 — Princip Impact testu. [27]

10.4 Mercedes test

Mercedes test je velice rozSifend metoda, kterd je zalozena na vtisku kuzelového
diamantového indentoru ze zkouSky tvrdosti dle Rockwella (HRC) pfi statickém zatiZeni.
Obvyklé zatizeni byva 1500N. Kvuli pouzitému indentoru byvéa Casto tato metoda nazyvana
téz Rockwell test nebo odlisné Daimler test. Vtisk indentoru vede k trhlinkam a delaminacim,
které jsou nasledné srovnany s etalony v normé. Touto metodou je méfena adheze (prilnavost)
nanesené vrstvy. Vtisky rozfazujeme do tfid s adhezivnim cislem. Tato metoda je velice
rychld, ma minimalni naroky na zafizeni i na pracovnika. Pouzitd norma je DIN 50103/1. [25]
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Obr. 11 — Okoli vtisku Rockwellovym indentorem pri zatizeni 1500N.
HFI az HF4 je pripustné. HF5 a HF6 je nepripustné. [25]
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11 Priprava kompozitniho povlaku

11.1 Substrat: Ocel C15 — DIN 17210 (1.0401)

Na niklovani vzorkl byla pouZita nizkouhlikova ocel s obsahem C do 0,2%. Ocel C15
se fidi dle DIN 17210 (1.0401). Jsou z ni vyrdbény méné namahané soucasti jako méné
namahand ozubena kola, vackové hiidele, vlozky, vétsi fetézova kola, pouzdra, voditka.
Vse se stiedni pevnosti v jadfe. Material byl dodan ve formé polotovaru kruhové tyce
o pruméru 25 mm v tavbé 112567-1. Materidlovy certifikat uvadi hodnoty Rm = 463MPa, A =
34% atvrdost 154HB. Norma tyto hodnoty neuvadi. VSechny niklované vzorky budou
tepelné zpracovany, tudiz vybér oceli C15 je vhodny. Ekvivalenty této oceli jsou: [3] [11] [18]

« CI5E4 (ISO 683/11-87)
* CI15E (EN 10084-94)
¢ ASTM A576 Gr.1016 [31[11][18]

Tab. 2: Tabulka chemického sloZeni oceli C15 [3]

C Si Mn P S Cr Ni Mo
[Y] | [%] | [%] | [%] | [%] | [%] | [%] | [%]

GD-OES Vzorek 112 0.148 | 0,177 | 0,539 0’30 0’30 0’25 0’21 0,013

Dle mat. certifikatu tavba 0,01 | 0,00
112567-1 0,14 | 0,19 | 0,54 ) p 0,08 | 0,06 | 0,018
0,12 0,3 |max. | max.
Dle normy C'SN EN 10084 - ‘gi’a - 0031003 | - | - -
0,18 ’ 0,6 5 5

11.2 Priprava vzorki

Vzorky byly vybrouseny a vylestény brusnou pastou s abrazivem 1um. Poté byly vzorky
ocistény v ethanolu za pomoci ultrazvuku po dobu 1 minuty. Pfed samotnym pokovovanim
byly vzorky oplachnuty v acetonu, demineralizované vodé¢ a poté byly na 5 sekund ponofeny
do moftici 1azné s 18% roztokem HCL.

11.3 SlozZeni zvolené lazné

Pouzity byly komeréni vysoko-fosforové lazné NiKlad™ Ice Ultra od firmy
MacDermid, piedevs§im pro snadnou opakovatelnost experimentu a snadnéj$i piipravu lazni.
Zakladem pro vSechny lazn¢ je komponenta ELNIC 101-C5, ktera je pouzita v koncentraci
20% obsahu (200ml/1). Poté jsou dle pozadovanych vlastnosti do tohoto zakladu dodavany
ptisady v podobé komponent ELNIC RP-1 a ELNIC RP-3, aby bylo dosazeno pozadovanych
vlastnosti vysledného povlaku. Tyto dvé komponenty budou do lazné piidavany tak,
aby na 1g vylouceného Ni bylo do 14zn¢ pfidano 11ml kazdé slozky. Dale je tieba do 1azné
pridat stabilizator NIKLAD 752 MX v koncentraci 0,05ml/1.
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11.4 Vlastnosti lazné

* Rychlost nanéaseni: 5+10um/hod

* Teplota: 80+90°C

* pHlazné: 4+7 (kysel¢)

* Obvykly obsah fosforu: 10,5+12%

» Zivotnost lazné: cca 8 niklovacich cykli

12 Plnivo do Ni-P vrstev

Jako plnivo bylo pouzito UDDG (Ultra Dispersed Diamond Graphite). Ultra Dispersed
Diamond Graphite (UDDG) bylo pfidavano do lazné formou suspenze vody s UDDG.
Suspenze po protiepani obsahuje vahoveé 10% UDDG. Ve vSech publikacich bylo UDDG
do 14zné ptidavano v jednotkdch gram na litr [g/1], tudiz i v této praci budou uvadény hodnoty
gram na litr. Suspenze do 14zné byla pfidavana v mililitrech [ml], pfi€emZ pokud bylo potieba
dosdhnout koncentrace UDDG v lazni 1g/l, bylo nutno nalit do lazn€¢ 10ml suspenze
obsahujici hmotnostnich 10% UDDG. [16] [23] [35]

Vyrobce tohoto nanodiamantu s grafitickou slupkou nazyva produkt také jako DB neboli
Diamond Bland. Bland znamena v ptekladu ,,jemny, mékky*. Suspenze UDDG je diky uhliku
(C) mazlava a velice vazkd. UDDG nebo také UDD se mize pouZzivat také jako ptisada
do barev a natért, kde snizuje otér a vylepSuje tepelnou vodivost. Lze najit uplatnéni také
v plastech a jinych polymerech, kde jsou vylepSeny vnitini i povrchové mechanické
vlastnosti. UDD lze pouzit jako katalyzator procesti galvanizace. Vyhodami UDDG a UDD
jsou tvrdost, tepelna vodivost a biokompatibilita. [16] [19] [23] [35]

Obr. 12 — UDDG pod mikroskopem. Zvétseni 500x.
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13 Postup niklovani

Vzorky byly po 5 sekunddch v mofici ldzni pfesunuty do  lazné
s upravenymi koncentracemi UDDG v lazni 0/ 0,01 /0,1/0,3/0,5/1,0/ 1,5 g/l. Lazen byla
pfipravena dle postupu vyrobce, a to 200ml/I komponenty ELNIC 101-C5 spolu
se stabilizdtorem NIKLAD 752 MX v koncentraci 0,05ml/l. Do lazné¢ byl vzdy
pred samotnym niklovanim vylit dany objem suspenze s 10% obsahem UDDG.

13.1 Zkouska niklovani a vhodnost substratu

Prvni zkusebni niklovani probihalo na bézné nizkouhlikové oceli tfidy 10/11 s obsahem
uhliku do 0,2%. Byly natfezany, predupraveny a pokoveny plechy. Pokovovani trvalo celkem
1 hodinu. Vysledné niklovani probéhlo Gspésné na celkem dvou vzorcich, které byly fadné
predupraveny. Byla tak zajiSténa dokonald chemicka preduprava povrchu a dodrzeni
technologického postupu ptipravy ldzné. Potvrzeno bylo také, Ze je nutné zajistit spravny
odvod vodiku z povrchu deponovaného substratu.

Obr. 13 — ZkousSeni niklovaci schopnosti lazné.

Obr. 14 — Model vzorku vytvoreny programem Deform 3D (d = 25mm, h = 15mm).
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Na vzorcich z oceli C15 byla naniklovana vrstva cca 9,5um. Orientace deponované
plochy byla horizontalni. Na plechach z bézné nizkouhlikové oceli tfidy 10/11 byla po jedné
hodin¢ naniklovéana vrstva 11pum a 20pum. 11um na plose, kde se vodik vznikajici pfi pokoveni
pfili§ dlouho zdrzoval na povrchu substratu, a 20pum na misté, kde adsorbovany vodik mohl
bez jakéhokoli omezeni unikat ke hladin€. Depozice niklové vrstvy tedy zavisi na pH lazné¢,
na teplot¢, na zékladnim materidlu, na orientaci (natoCeni) deponovaného
substratu a na obsahu komponent ELNIC RP-1 a ELNIC RP-3. Aby byl vzorek kvalitné
poniklovan, je nutné, aby vyluCovany vodik okamzit¢ stoupal k hladiné a nezdrzoval se
v dutindch nebo nerovnych plochach (mozno eliminovat michanim). Je mozné vzorek spravné
orientovat, aby mohl adsorbovany vodik rychle unikat z povrchu substratu ke hladiné.

13.2 Volba koncentrace UDDG

Prvni zkuSebni niklovani pro experimentalni zjiSténi optimalni koncentrace UDDG
probihalo s pfidavkem UDDG v koncentracich: 0 / 1 / 3 / 5 [g/l] po dobu 1
hodiny. Tyto koncentrace byly zvoleny po piecteni dizertacni prace pana Ondieje
Chocholatého [4]. U vzorku se 3g UDDG na litr byla drsnost povrchu velice vysoka.
Pohybovala se v priméru okolo Ra = 5,355um. U vzorku s 5g UDDG byla drsnost povrchu
sniZena, a to predevsim kviili zabranéni naniklovani povrchu vlivem vysokého obsahu UDDG
v lazni. Tuto naméfenou hodnotu drsnosti tedy nelze brat v potaz. Vzorek s 1g UDDG mél
drsnost niz§i, a to Ra = 3,181 um. Tato hodnota jiz byla relevantni. Pro srovnani, ¢isty nikl mél
drsnost povrchu Ra = 0,707um.

Vsechny tyto vzorky byly po diskusi vylouceny z dal§iho testovani mechanickych
vlastnosti, proto nebyly ani tepeln¢ zpracovany. Neodpovidala tomu jak kvalita vrstvy, tak ani
jeji tloustka. Po tomto experimentilnim zjisténi optimalni koncentrace byla zvolena nizsi
koncentrace UDDG v lazni a byly upraveny parametry bezproudé¢ho niklovani.

Obr. 15— 3g UDDG na litr: Reliéf povrchu. Viditelna drsnost, tloustka a
nerovnomernost povrchu.
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Obr. 16 — 5g UDDG na litr: Reliéf povrchu. Viditelna drsnost, tloustka a
nerovnomeérnost povrchu.

Tab. 3: Tabulka drsnosti jednotlivych povrchovych uprav.
. Materisl O Ra[um] © Rz [pm]

Cisty Ni 0,707 5,111
Ni-P+1g UDDG 3,181 23,12
Ni-P+3gUDDG 5,355 30,6

Ni-P + 5g UDDG

14 Vlastni tepelné zpracovani vzorki

VSechny vzorky byly tepelné zpracovany dle katalogu vyrobce niklovaci lazné
na 350°C. Prvni faze se tykala nab&éhu na teplotu mirn¢€ nad 350°C. Nab¢h na teplotu trval cca
1 hodinu, Kdyz bylo dosaZeno teploty pro tepelné zpracovani také v jadie substratu, byla
zapocCata druhd faze, ktera probihala pti teplot¢ 350°C po dobu 3 hodin. Po prob&hnuti
tepelného zpracovani byly vzorky vyjmuty z pece a byly nechany vychladnout na vzduchu.
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Obr. 17 — Priibéh tepelného zpracovani vsech vzorkii

Postiehy z niklovani

V ptipad€ pouziti sklenéné kadinky neni doporuceno pouzivat kadinku s defekty

na skle, byt mikroskopickymi. I mikroskopické poruseni skla zapfiini velmi rychlé
niklovani kadinky v misté poskozeni.

Nikdy nepiehfat lazen vyrazné nad 90°C. Léazen proSla varem ztraci schopnost
kvalitn€ niklovat povrch. Lazein také pfi této teploté spiSe nikluje samotny UDDG.

Povrch substratu, ktery je pfipraveny na pokoveni, je nutno niklovat kolmo s hladinou,
aby se bublinky vodiku mohly dostat z povrchu na hladinu a aby nebranily kvalitnimu
niklovani. Toto plati v ptipad€, Ze neni jakkoli zajiSténo neustalé michani. Je také
nutno zajistit, aby se bubliny nezdrzovaly v dutinéch, rozich aj.

U bezproudého niklovani se na povrchu substratu tvofi vodik (H,). Ten
u nachylnéjsich oceli mize difundovat do povrchové vrstvy substratu (i do samotného

niklu) a mZe zpisobovat vodikovou kiehkost. Problémy mohou nastat také po TZP,
kdy se bublinky vodiku mohou projevit jesté negativnéji.

Se stoupajici koncentraci UDDG v lazni se snizuje schopnost 1azné niklovat, ale také
snizuje mechanické vlastnosti povlaku.
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Obr. 18 — Nanesend amorfni vrstva cistého Ni-P (bez UDDG).

15 Testovani vlastnosti nového povlaku

Aby byly zjiStény vlastnosti nanesenych vrstev a vazba ke kovovému substratu, je tfeba
provést n¢kolik zkousek. Zkouseni kompozitnich Ni vrstev probihalo ve stavu po tepelném

vvvvvv

vlastnosti téchto povlaki jsou otéruvzdornost a tvrdost. Dalsi dilezitou véci je kalibrace vSech

meéfticich zafizeni kvili pfesnosti a vérohodnosti naméfenych vysledkii.

15.1 Tloust’ka povlaku

Na svételném mikroskopu Nikon s objektivy Carl Zeiss byly potizeny fotografie Ni-P
povlaki. Tloustky byly nasledné zjistény pomoci software Axio doddvaného k mikroskopu.

Tab. 4: Tabulka tlou§t’ki iovlaku

1 Ni-P UDDG 0 15,71
2 Ni-P UDDG 0,01 8,93
3 Ni-P UDDG 0,1 8,97
4 Ni-P UDDG 0,3 4,85
5 Ni-P UDDG 0,5 4,94
6 Ni-P UDDG 1,0 6,06
7 Ni-P UDDG 1,5 4,37
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Tloust’ka povlaku v zavislosti na mnozstvi plniva (v g/l UDDG)

y =-0,1234x> + 1,9486x° - 10,363x + 23,995
R?=0,9311

[= T S B O & )]

Og 0.01¢g 0.1g 0.3g9 0.59 1.0g 1.5¢

Cislo vzorku =l Tloudtka [um]

Obr. 19 — Zavislost tloustky poviaku na obsahu UDDG v lazni.

Zhodnoceni tloust’ky povlaku

Z grafu lze vycist, Ze s mnozstvim UDDG v lazni lazen ztraci schopnost niklovat
substrat. Pti stejné délce niklovani (1,5 hodiny) se nanese s piibyvajici koncentraci UDDG
v l4zni slabsi vrstva Ni-P-UDDG. Pokud by byla potieba stejné silné vrstva, kterd je nanesena
bez UDDG, bylo by nutné niklovat dels$i dobu. U vzorkd 4, 6 a 7 nebyla vrstva souvisla
arovnomérnd. Nékde byla vrstvicka silngj$i, jinde skoro nulova. Byla proto zmétena sila
vrstvy na nékolika mistech a zprimérovana.

Obrazek 19 ve formé grafu ukazuje interpolaci kiivky a nabizi tak nejpravdépodobné;jsi
trend vyvoje vrstvy v zavislosti na mnozstvi UDDG v lazni.

15.2 Koeficient opotiebeni

Testy adhezivniho opotiebeni (otéruvzdornosti) jsou testovany na tribometru metodou
Pin-On-Disc, ktery je k dispozici na Katedie materidlu a strojirenské metalurgie. K vypoctu
koeficientu opotiebeni [W] byl zvolen vzorec dle normy ASTM G99 za pomoci metody Pin-
On-Disc. Jedna se o cyklické namahani na otér. Pocitd se za pomoci objemového ubéru
materidlu. Byla pouzita kulicka z Al,O; o priméru 6mm. Polomér opisované kruZnice
kulickou byl 4mm. Vzorek se otacel rychlosti 154ot/min po dobu 32min a 28sec, kde ptichazi
do kontaktu s indentorem se zatiZenim S5N. Sledovana je otéruvzdornost koeficientem
opotiebeni a také je sledovan koeficient tfeni.
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Tab. 5: Tabulka koeficientu opoti‘ebeni [W]

Vz?rek Materisl Plnivo Mnozstvi plniva Koeficient optz)trebenl oW
¢, [g/l] [mm“/N]
1 Ni-P UDDG 0 1,1607-10"
2 Ni-P UDDG 0,01 1,3781-10"
3 Ni-P UDDG 0,1 1,0464-10"
4 Ni-P UDDG 0,3 2,9902-10"
5 Ni-P UDDG 0,5 1,7614-10"
6 Ni-P UDDG 1,0 1,5781-10™"
7 Ni-P UDDG 1,5 1,5109-10"
Koeficient opotiebeni [W] v zavislosti na mnozstvi UDDG v lazni
3,5E-11
3E-11
E 2,5E-11
2 2E-11
[-*]
5
8' 1,5E-11 B QW [mm?¥/N]
~—t
§ 1E-11
é
8 5E-12
i
0
0 0,01 0.1 03 05 1,0 15

Mnozstvi UDDG v lazni [g/]]

Obr. 20 — Koeficient opotiebeni [W]. Prehled vsech méreni.

Zhodnoceni koeficientu opotiebeni

Vysledek méfeni koeficientu opotiebeni ukazal, ze nejlépe vychazi koncentrace UDDG
v lazni 0,1g/1, kdy byl koeficient opotifebeni mirn¢ snizen. U koncentrace UDDG v lazni
0,01g/1 byl koeficient opottebeni naopak mirné zvysen, coz vsak nemusi znamenat v redlném
pouziti tak veliky rozdil. Nejhiife naopak dopadl vzorek s 0,3g/l UDDG v lazni, u néhoz
dochazelo k delaminovani vrstvy. Dalsi zvySovani koncentraci ma pozvolné sestupny trend.
Vrstvy s vyssi koncentraci UDDG v lazni vSak vykazovaly vyssi drsnost povrchu (viz ,,Volba
koncentrace UDDG").
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>
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Obr. 22 — Stopa po metodé Pin-On-Disc. Zkouseni oteruvzdornosti vzorku s 1g UDDG.
Viditelné odlupovani povrchové vrstvy.
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Koeficient tfeni byl mé&fen za pomoci Vyzkumného centra novych technologii ZCU
(NTC ZCU). Testy probihaly na Pin-On-Disc tribometru CSEM s moznosti zkouseni
za vysokych teplot az do 800°C. Tribometr byl spojen s pocitatem, kde software zobrazuje
graf koeficientu tfeni a zarovein hodnoty v redlném case ukladd. Tyto hodnoty pak lze
zpracovat do grafi. PouZita byla taktéz kulicka z ALO; o priméru 6mm. Vzorek se otacel
rychlosti 1540t/min po dobu 32min a 28sec se zatizenim SN.

0.7
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o
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@
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0.45

04

i
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Obr. 23 — Tribometr CSEM z NTC ZCU.

Primérny koeficient ti'eni vzorki na po¢tu cykli

0 1000 2000 3000 4000 5000

Potet cykla

—a— 0 0g/l UDDG
—— 3 0,01g/l UDDG
@ 0,1g/l UDDG
—i— 3 0,39/l UDDG
—— (3 0,5g/I UDDG
@ 1,0g/l UDDG
—— 3 1,59/l UDDG

Obr. 24 — Priimerny koeficient trent vzorkii s riiznou koncentraci UDDG na litr lazné

v zavislosti na poctu cyklu.
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Spot Magn Det WD }—| 200 pm i (Spot Magn Det WD | — AT

i)E 115 Ir krater . “asge: 59 10001 SE 115 Impactkrater z
Obr. 25 — Stopa po tribologické zkousce Obr. 26 — Stopa po trlbologlcke zkousce
Pin-On-Disc na vzorku s 0g/l UDDG, 150x Pin-On-Disc na vzorku s 0g/l UDDG, 1000x
zvétseno. zvétseno.

/SpotMagn Det WD |;| 200 um N - ‘- - : -Sput Magn Det \ND }—{ 20 pm

L0050 113x  SE 127 Impautkratel W : ] 50 1200x SE 123 Impact krater - W
Obr. 27 — Stopa po trzbologlcke zkousce Obr. 28 — Stopa po tribologické zkousce
Pin-On-Disc na vzorku s 0,5g/l UDDG, 113x Pin-On-Disc na vzorku s 0,5g/l UDDG,
zveétseno. 1200x zvétseno.

Wi

/SputMagn Det WD }—| LUU um
50 140)( SE 115 Impactkra -

Obr. 29 — Stopa po trzbologlcke zkousce Pin-On-Disc na vzorku s 1g/| UDDG, 150x
zvetseno.
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50x  SE 105 Impact krater - K //' ¢ ‘5.0 1000x SE 10.6 Impact krater - K \

AR Aot R ) i O T e x s ; e TEalET, % P .
Obr. 30 — Stopa po tribologické zkousce Obr. 31 — Stopa po tribologické zkousce
Pin-On-Disc na vzorku s 1,5g/l UDDG, 150x Pin-On-Disc na vzorku s 1,5g/l UDDG,
zvetseno. 1000x zvétseno.

Zhodnoceni koeficientu tieni

Na obrazku 25 a 26 Ize vidét, ze Cisty Ni-P bez UDDG ma stopu jen mirné opotiebenou,
Cistou bez delaminaci a s minimem prasklin.

Na dalsich dvou obrazcich 27 a 28 jiz lze pozorovat narusovani povlaku Ni-P povlaku
s 0,5g/1 UDDG v lazni s mikroskopickymi odlupovanimi.

U obrazku 29, ktery m¢l mnozstvi UDDG v lazni 1g/1 je viditelné doptedné praskani
povlaku.

Nakonec obrazky 30 a 31 ukazuji vzorky, které mély koncentraci UDDG v lazni 1,5g/1.
Tyto vzorky vypadaji pod elektronovym mikroskopem podobné jako vzorky s €istym Ni-P
povlakem. Stopa je ¢istd a s minimem prasklin.

Nejlepsi koeficient tfeni vychdzi na vzorcich bez plniva a u vzorku s 0,01g/l UDDG
v lazni, kde UDDG stabilizuje koeficient tieni. Za vys$i, ale stabilni by mohly byt
povazovany také koeficienty tfeni u vzorkd s 0,1 a 1,0g/l UDDG v lazni. Po 1500 az 2000
cyklech se daji koeficienty tfeni povazovat za konstantni.
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Obr. 32 — Graf koeficientii tFeni jednotlivych vzorkii.
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15.4 Méreni mikrotvrdosti

V ramci experimentu byla meéfena mikrotvrdost povrchu. Mikrotvrdost se méfi
dle Knoopa nebo dle Vickerse. Dle technického listu firmy MacDermid je méfena
v jednotkach HK nebo HV (Knoop nebo Vickers). Kvili vzajemné lepsi porovnatelnosti
predchozich experimentii na KMM, byla mikrotvrdost métena podle Vickerse (HV). ZkouSeni
mikrotvrdosti materidlu probihalo v souladu s normou CSN EN ISO 4516: Kovové a jiné
anorganické poviaky — Zkousky mikrotvrdosti podle Vickerse a podle Knoopa. Jedna se
o eskou verzi evropské normy EN ISO 4516:2002 a nahrazuje se ji stara norma CSN ISO
4516 (03 8159) z cervna 1994. Pfed samotnym méfenim tvrdosti probéhla kalibrace
tvrdoméru. [24] [28]

Na Katedie materidlu a strojirenské metalurgie je v laboratofich k dispozici
mikrotvrdomér UHL VMHT MOT 002V pro méfeni tvrdosti fazi a struktur s technickymi
parametry:

e Zatizeni: 1-2000g

* Rychlost indentoru: 25-60pm/s

* Indentor Vickers

* Poloautomatické méfeni

*  Objektivy 10x a 50x

¢ Kamera s vysokym rozliSenim a s integrovanym méficim softwarem
* Automatickd konverze uhlopticek na hodnotu HV

* Dotykovy displej

Obr. 33 — Mikrotvrdomer UHL VMHT MOT 002V.
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Tab. 6: Tabulka mikrotvrdosti dle Vickerse
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Vzorek ¢. Material Plnivo MnoZstvi plniva [g/l] Tvrdost @ HV
1 Ni-P UDDG 0 991 HV,
2 Ni-P UDDG 0,01 954 HV 1
3 Ni-P UDDG 0,1 873 HVon
4 Ni-P UDDG 0,3 /!
5 Ni-P UDDG 0,5 600 HV,01
6 Ni-P UDDG 1,0 /!
7 Ni-P UDDG 1,5 /!
8 Ocel C15 / / 180 HV,

! tyto hodnoty nemohly byt zméfeny kvili slabé vrstvé Ni-P-UDDG

* hodnota HV,; zdkladniho materialu pro porovnani

Zavislost mikrotvrdosti na obsahu plniva (v g/l UDDG)

f(x) = 2.5319420784x"3 - 41.5745315162x"2 + 73.5957100821x + 955.5722471736
R2 = 0.9999680172

1200

1000 m

800

600

Tvrdost HV

400

200

Zhodnoceni mikrotvrdosti

4 5

Cislo vzorku

7 8

m HV
Polynomial (HV)

Obr. 34 — Zavislost mikrotvrdosti na obsahu UDDG v lazni.

Byla zmétena tvrdost Ni-P-UDDG povlaka. Nékteré hodnoty nemohly byt zméieny
kvilli slabé a nerovnomérné tloust’ce vrstvy. Je vSak predpokladan sestupny trend tvrdosti.
Nejlépe vychazeji prvni ti1 vzorky, a to vzorky s Og/l, 0,01g/1 a s 0,1g/l UDDG. U vzorku
¢islo 4 s 0,3g/l UDDG nemohla byt zmétena tvrdost, nebot substrat pii této koncentraci
UDDG nebyl naniklovan rovnomérné a souvisle vrstvou Ni-P povlaku. Na slabych mistech
nebylo moZno vpichnout indentor, respektive indentor byl vpichnut i do zdkladniho materialu,
coz ve vysledku ovlivnilo vysledky. Také u tohoto vzorku pfi vpichu indentoru do silnéjsi
Casti vrstvy se vrstva lamala a Stipala. Stejné tak tomu bylo i u vzorki ¢islo 6 a 7. U téchto
vrstev nebylo mozno adekvatné zméftit tvrdost povlaku.
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Vzhledem k tomu, ze technicky list MacDermid od zvolené niklovaci lazné¢ udava
tvrdost po tepelném zpracovani v rozmezi 800-1100HV,;, bylo u vzorki 1, 2 a 3 (tedy od 0
do 0,1g/l UDDG) dosazeno normy piedepsanych vlastnosti. Tvrdosti jsou ve stanoveném
rozsahu technického listu vyrobee. Vzorek cCislo 8 slouzil pouze jako porovnani zékladniho
materialu a Ni-P povlakai.

Obr. 35 — Pohled na vtisk indentoru pri méreni mikrotvrdosti HV; u vzorku s 0,01g/1
UDDG. Zatizeni bylo prilis veliké na tak tenkou vrstvu. Vrstva se lamala a Stipala.

Obr. 36 — Pohled na dva vtisky indentoru mikrotvrdosti se snizenym zatizenim na HV,
uvzorku s 0,01g/l UDDG. Do vrstvy bylo obtizné spravne napichnout indentor tak, aby se
vrstva neustipla.
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15.5 Mercedess test

Do vzorkll s nanesenymi vrstvami byl vtisknut indentor. Jednalo se o diamantovy kuzel,
nebot’ tato zkouska vychazi z méteni tvrdosti dle Rockwella (HRC). Zatizeni bylo nastaveno
1500N (tedy 150kg). Pouzity stroj byl pln€¢ mechanicky a analogovy tvrdomér Rockwell HRC
HP 250 z némecké produkce. Zkoumany byly praskliny a delaminace okolo vtisku. Pouzita

norma: DIN 50103/1. h

Obr. 37 — Tvrdomeér Rockwell HRC HP 250.

Obr. 38 — Pritbeh Mercedes testu.
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Obr. 39 — Vzorek ¢. 1 (0g UDDG v Obr. 40 — Vzorek ¢. 2 (0,01g UDDG v

lazni). Odpovida HF 1. Praskliny byly lazni). Odpovida HF3. Praskliny viditelne
zretelné pouze v SEM. pod svetelnym mikroskopem. Bez delaminaci.

. ¥
Obr. 41 — Vzorek ¢. 3 (0,1g UDDG v Obr. 42 — Vzorek ¢. 4 (0,3g UDDG v
lazni). Odpovida HF?2. Praskliny viditelné lazni). Odpovida HF 1. Pod svételnym

pod svetelnym mikroskopem. Bez delaminaci. ~ mikroskopem jsou viditelné malé prasklinky.

ST e p G ol B, e
Obr. 43 — Vzorek ¢. 5 (0,5¢ UDDG v Obr. 44 — Vzorek ¢. 6 (1,0g UDDG v
lazni). Odpovida HF 1. Praskliny jsou lazni). Odpovida HF2. Praskliny jsou
viditelné pouze pvi velikém zvétseni v SEM. viditelné pod svetelnym mikroskopem. Bez

delaminaci.
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viditelné az pri vétsim zveétseni v SEM.

Zhodnoceni vysledkii Mercedes testu

Byla zkoumana ptilnavost vrstvy Mercedes testem. Zkouska ukazala, ze vSechny vzorky
prosly dle normy. Viditelné byly pouze prasklinky. V zasadé¢ s pfibyvajicim obsahem UDDG
v lazni ptibyvalo také UDDG ve vrstvé a vrstva se stala mekcéi a odolnéjsi proti praskani
pfi indentacni zkousce. Ani u jednoho vzorku nenastala delaminace vrstvy.

15.6 Impact test

Impact test je provadén elektronicky fizenym impact testerem, ktery vznikl na Katedie
materialli a strojirenské metalurgie na Fakulté stroji ZCU v Plzni. Jedna se o individualni
konstrukci. Vzorek je pevné pfipevnény ke stolu. Nad vzorkem je rameno s indentorem
(karbidova kulicka o priméru 6mm). Elektromagnet rameno stfidavé pfitahuje a pruziny
rameno opét vraceji do plivodni polohy. Sila pfitlaku je regulovatelnd pomoci omezovace
proudu. Pod vzorkem je umistény piezoelektricky tenzometricky snimac, ktery dokaze snimat
zatizeni s frekvenci az 17kHz. Tento signal je v redlném Case zaznamendvan na PC, kde je
zpracovavan v programu LabView. Chybu méfeni nelze jednoznacné urcit, jelikoZ se jedna
o méfeni dynamickych veli¢in. Uzivana jednotka pro métfeni je daN (dynamicky Newton).
Nutno dodrZovat pfi testovani konstantni podminky.

Nastaveno bylo 10000 udert o frekvenci 8kHz. Sila uderti byla stanovena v fad¢, a to
300, 400, 500, 600, 700, 800, 900 daN.
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Obr. 47 — Impact krater vzorku s 0g/l UDDG,  Obr. 48 — Impact krater vzorku s 0g/l UDDG,
800daN, 10000 uderni. Zvetseni 250x. 800daN, 10000 udern. Zvetseni 1500x.
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Obr. 49 — ]mpa krater Zou s 0,5g/1 Obr. 50 — Im;;dct krater vzorku s 0,5g/1
UDDG, 800daN, 10000 uderii. Zvétseni UDDG, 800daN, 10000 uderii. Zvétseni
350x. 1000x.
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Obr. 51 — Impact krater vzorku s 1 g/l UDDG, Obr. 52 — Impact krater vzorku s 1g/l UDDG,
800daN, 10000 uderu. Zvétseni 350x. 800daN, 10000 uderu. Zvétseni 350x.

At
\fp S;JEI[ N’hgn . Det WD |+| 100:;1 1 ¢ t \;"7 qput‘Magn Det WD §—| 20 um
=50 SSUX SE 105 Impal:tklatel K X 7 ¢ ': :10 1000x SE 105 lmpactklalm K
Obr 53 Impact kmter vzorku s, 5g/l Obr, 54 — Impact krater vzorku s I 5g/l
UDDG, 800daN, 10000 uderii. Zvétseni UDDG, 800daN, 10000 uderu. Zvetseni
350x. 1000x.

Zhodnoceni Impact testu

Vzorky byly prozkoumany pod skenovacim elektronovym mikroskopem, na kterém byly
vidét mikrotrhlinky a mikro delaminace. Z makroskopického hlediska (pouhy okem) viditelné
trhlinky nebyly. Podle snimki lze fici, Ze Ni-P vrstva se s piibyvajicim obsahem UDDG
ve vrstvé stdvd meék¢i a odolava tak lépe dynamickému cyklickému zatézovani. Jinak ale
nema zasadni vliv na rist poskozeni
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16 Diskuse vysledku

V této praci bylo v kombinaci s Ni-P povlaky zvoleno UDDG. Testovani probihalo
za mnoha koncentraci UDDG v lazni a bylo zapotiebi hlidat parametry pokovovani. Celkem
bylo poniklovano ptfes 50 vzorkl. Niklovani probihalo vzdy po dobu 90 minut, a to vzdy
s danou koncentraci plniva UDDG v lazni. PouZité koncentrace UDDG v lazni byly: 0/ 0,01 /
0,1/0,3/0,5/1,0/1,5/3,0/5,0[g/].

Jako etalon tlouStky vrstvy se stal povlak Ni-P bez plniva. Podle néj byly srovnavany
ostatni nanesené povlaky s plnivem. Tloustka povlaku se se stoupajici koncentraci UDDG
v lazni snizovala. Do koncentrace 0,1g/l UDDG v lazni byla tloustka kompozitnitho Ni-P
povlaku akceptovatelna. Je ale nutné pokovovat delsi dobu pro naneseni silnéjSiho povlaku
srovnatelného s Ni-P povlakem bez plniva. Nevyhodou chemicky nandsenych povlakl je
energetickd naroCnost na ohfev (oproti galvanicky nanaSenym povlakim, které jsou

NS4

Dobré¢ vlastnosti koeficientu opotiebeni [W] byly potvrzeny na povlacich Ni-P s UDDG
v koncentracich: 0,01 a 0,1 [g/l]. Jako nejlepsi koncentrace UDDG v lazni se pro koeficient
opotiebeni [W] ukazala byt 0,1g/l, kde byl koeficient opotiebeni oproti Ni-P povlaku
bez plniva mirn¢ snizen. I v ptipad¢, Ze by se jednalo o chybu a koeficient opottebeni by byl
o néco Vvyssi, se stale jedna o kladny vysledek, jehoz opotiebeni by se blizilo zadkladnimu Ni-P
povlaku bez plniva. NejhorSi koeficient opotiebeni [W] byl v Ni-P povlaku zméten
pfi koncentraci 0,3g/l UDDG v lazni. Se stoupajici koncentraci UDDG v lazni zacne
koeficient opottebeni opét pozvolna klesat. Do budoucna je planovéano experimentalni zvySeni
koncentrace UDDG v lazni pfi soucasném del$im casu niklovani v fddu nékolika hodin,
nebo pouhé zvySeni ¢asu niklovani pii stejné koncentraci.

U koeficientu tfeni byla pouzita korundova kulicka stejné jako u koeficientu opotiebeni.
Koeficient tfeni byl zhodnocen jako nejlepsi u vzorki bez plniva a u vzorku s plnivem UDDG
o koncentraci 0,01g/l. U vzorku s plnivem byl koeficient tfeni o trochu vys$si, zato ale
stabiln€j$i a s pozvolna klesajici tendenci. Proto by bylo pro budouci testy vhodné zvysit
pocet cykli a sledovat vyvoj koeficientu tfeni u Ni-P povlakl s koncentraci UDDG v 14zni do
0,1g/l. Zvolena by mohla byt také del§i doba niklovani a zaroven upravena koncentrace
UDDG v lazni na 0,05g/1.

Hodnoty mikrotvrdosti se snizovaly se zvySujici se koncentraci UDDG v lazni.
U koncentrace UDDG v lazni 0,01 a 0,1 [g/l] byly hodnoty mikrotvrdosti stale v rozmezi
hodnot technického listu firmy MacDermid. U vrstev nad 0,3g/l UDDG v lazni (v¢etn¢€) bylo
velice obtizné zmétit mikrotvrdost, nebot’ vrstva jiz byla pfili§ tenka. Mohlo byt déle sniZeno
zatizeni (na HVyg), byla by vSak vnesena do vysledkli méfeni vysokd chyba. Zakladni
material byl pro porovnéni vysledkii méfen HV,.

Fotky kraterd Impact testu pod SEM ukéazaly mikrotrhlinky a mikro delaminace,
které pouhym okem viditelné nebyly. Podle snimkl ze SEM lze fici, Ze vrstva se se stoupajici
koncentraci UDDG v lazni stava mek¢i a 1épe tak absorbuje cyklické dynamické zatézovani.
Dalsi testovani by bylo vhodné se stejnymi koncentracemi plniv, ale s del$i dobou niklovani.

Fotografie ze svételného mikroskopu ukazaly prasklinky, které byly jesté
akceptovatelné. Nebyly viditelné zadné delaminace. Stejné jako pii Impact testu, i zde
se se stoupajici koncentraci UDDG v 1dzni snizovala tvrdost vrstvy, ktera se tolik nelamala.
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17 Zavér

Byly pokoveny vzorky oceli C15 pii riznych koncentracich UDDG v lazni a byly
tepelné zpracovany pii stalych podminkach. Z testi vyplyva, ze koncentrace UDDG v lazni
se 1i8i na poZadovanych mechanickych vlastnostech povlaku. Oproti chromovym povlakim
jsou koncentrace UDDG v niklu malé. Mensi koncentrace poskytuji lepSi vlastnosti
vysledného povlaku.

Pro vys$i otéruvzdornost je vhodné volit koncentrace do 0,1g/l UDDG v lazni.
Koeficient opotiebeni je mirné¢ snizen. U koeficientu tfeni se ukéazala jako nejlepsi
koncentrace plniva 0,01g/1 UDDG v lazni, kde samotny koeficient byl mirné zvySen, avSak
byl vlivem UDDG stabilizovan na stabilni hodnot¢é. Vhodné uplatnéni bude mozné nalézt tam,
kde je potieba zajistit stabilni koeficient tfeni mezi dvéma sty¢nymi plochami.

wvrwe

grafitem v UDDG, ktery mé vSak dobré mazaci vlastnosti a pusobi jako ,,suchy lubrikant®.
Hodnoty mikrotvrdosti byly do koncentrace 0,1g/l UDDG v lazni v rozsahu, které byly
ptedepsané vyrobcem ldzné MacDermid v technickém listu k 14zni.

Impact test neprokdzal pod svételnym mikroskopem vyznamné zmény vlastnosti
piilnavosti povrchu. Teprve na SEM byly pi1 vétSim zvétSeni pozorovany trhlinky, které
se vSak s pfibyvajicim obsahem UDDG objevovaly v mensi mife. UDDG tedy mize mit vliv
na kohezi vrstvy, adhezi k substratu a na jeji odolnost vii¢i dynamickému cyklickému
zatéZovani.

S pfedchozim testem souvisi Mercedes test, ktery byl srovndvan s obrazovymi etalony.
Mercedes test poskytl informace o tom, Ze vrstva s vys$i koncentraci UDDG je méné
nachylnéjs$i na praskani a delaminace. VyS$si koncentrace UDDG mohou mit pozitivni vliv
na adhezi k zékladnimu substratu.
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