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Streszczenie

W publikacji zostaty przedstawione rozwazania na temat wynikéw badan uzy-
skiwanych w teécie zarysowania. Omdwiono najczesciej wystepujace formy
niszczenia uktadow powloka—podtoze przy obcigzeniach krytycznych. Anali-
zowano deformacje i pekanie oraz kolejne fazy niszczenia powtok. Badano
wplyw parametrow testu jak predkos¢ przesuwu wglebnika, predkos$¢ narastania
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obcigzenia w czasie na uzyskiwane wyniki badan, a analize oparto o rachunek
prawdopodobienstwa wystgpienia peknigcia w powloce przy zadanym obcigze-
niu. Model analityczny poréwnano z wynikami badan eksperymentalnych prze-
prowadzonych dla powtok ceramicznych TiN i CrN. Do badan wykorzystano
probki o podtozu ze stali X20Cr13 z naniesionymi metoda PLD (Pulsed Laser
Deposition) powtokami ceramicznymi.

WPROWADZENIE

Twarde, cienkie powloki znajdujg szerokie zastosowanie glownie w przemysle
medycznym, spozywczym, chemicznym, lotniczym, a przede wszystkim
w przemysle cigzkim. Ciagly wzrost wymagan stawianych przez producentow
firm spowodowal szybki rozwdj w dziedzinie metod badania cienkich powtlok.
Metoda pozwalajaca bada¢ adhezje¢ powtok do podiozy jest test zarysowania
znany pod nazwa ,,Scratch test” [L. 1-4]. Polega on na wykonaniu rysy diamen-
towym wglebnikiem najczesciej o geometrii Rockwella C na powierzchni bada-
nej probki przy kontrolowanym obcigzeniu sila normalng. Podczas badania
obcigzenie wglebnika mozna zadawa¢ w sposob ciagly lub skokowy. W efekcie
narastajgcego obcigzenia na powierzchni probki pojawiaja si¢ poczatkowo od-
ksztatcenia sprezyste, nastepnie plastyczne, a dla twardych powtok ceramicz-
nych powstaja typowe dla takich powlok pgkniecia. Obcigzenie, przy ktorym
powstaja pekniecia kohezyjne w powtoce, nazywane jest obcigzeniem krytycz-
nym L, a gdy usuwana jest powtoka z podtoza i peknigcie ma charakter adhe-
zyjny, obciazenie towarzyszace mu nazywamy L, [L. 5-10]. Peknigcia kohe-
zyjne powstajace na skutek sity tarcia miedzy wglebnikiem a powtoka sa wyni-
kiem spigtrzenia napr¢zen przed i za wglebnikiem. Dla sztywnych, twardych
podtozy powtoka przed wglebnikiem jest w stanie naprezen $ciskajacych. Dla
bardziej podatnych podlozy, przy ich uplastycznieniu i tworzeniu wypi¢trzenia
przed wglebnikiem naprezenia zmieniajg si¢ na rozciggajace. Stan naprezen
W powloce jest wtedy zblizony do czystego zginania, a wartos¢ napre¢zen roz-
ciggajacych na powierzchni ro$nie wraz ze zmniejszaniem promienia wypig-
trzenia. Natomiast za wglebnikiem powloki sa rozciagane na skutek sily tarcia
I im wyzszy wspotczynnik tarcia, tym wyzszy poziom naprezen, zaktadajac taka
samg warto$¢ obcigzenia. Jezeli poziom napr¢zen rozciagajacych przekroczy
poziom wytrzymato$ci powtoki, to nastapi jej peknigcie na powierzchni powto-
ki, ktore jest najczgsciej prostopadle do powierzchni powloki. Peknigcia te,
osiagajac plaszczyzng potaczenia powtoki i podtoza, moga dalej propagowac
W tej ptaszczyznie. Powstajace napregzenia styczne na skutek tarcia prowadza do
powstawania pegknie¢ adhezyjnych, ktorym towarzyszy miejscowe odspajanie
powloki powstajace w réznych obszarach — na zewnatrz lub/i wewnatrz toru
zarysowania [L. 4-7, 9-11].
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Rys. 1. Deformacje ukladu powloka—podloze oraz miejsca koncentracji naprezen rozciaga-
jacych i powstawania peknieé

Fig. 1. Deformation of coating-substrate system with areas subjected to maximum tensile stress
concentration and fracture

Mozna zatem przyjaé, ze obcigzenie krytyczne Ly i L, sa zalezne od wy-
trzymato$ci powtoki i jej odpornosci na pekanie oraz wytrzymatosci potgczenia
powloki i podioza. Niestety na uzyskiwane wyniki badan w tescie zarysowania
maja takze duzy wptyw inne parametry jak:

e grubos¢ powtoki,

e stan napr¢zen wilasnych,

e parametry testu zarysowania: predko$¢ przesuwania wglebnika, predkosé
przyrostu sity obcigzajacej wglebnik 1 promien zaokraglenia wglebnika
[L.8,12,13].

Wplyw powyzszych czynnikéw na uzyskiwane wyniki badan w tescie za-
rysowania powoduje, ze w wigkszosci przypadkow nie jest mozliwe bezposred-
nie porownywanie wynikow badan dla uktadow, w ktoérych powtoki sa natozo-
ne na rézne podtoza, majg rézng grubos¢, a takze ze wzgledow pomiarowych
nie jest mozliwe wykonywanie testow przy tych samych parametrach. Dzieje
si¢ tak pomimo normalizacji tego testu [L. 14, 15] i jego powszechnego stoso-
wania do analizy wlasciwosci uktadéw powtoka—podtoze.

Celem niniejszej publikacji jest okreSlenie wpltywu parametrow testu na
uzyskiwane wyniki badan. Ma to istotne znaczenie w przypadku badania po-
wlok o znaczaco roznych grubosciach, dla ktorych konieczne jest prowadzenie
badan przy r6znych warto$ciach granicznego obcigzenia wglebnika.

BADANIA EKSPERYMENTALNE

Badaniom zostaty poddane dwie powtoki TiN i CrN o grubosci 1 pm, ktore
natozono na podloza ze stali ferrytycznej X20Cr13. Powloki osadzono metoda
PLD. Testy zarysowania wykonano na urzadzeniu Micro-Combi-Tester. Uzyto
wglebnik o geometrii Rockwella i promieniu zaokraglenia 0,2 mm. Pomiary
wykonano przy zmiennych parametrach testu:
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e predkosciach przesuwu wglebnika: 1, 5, 10 mm/min,
o predkosciach narastania obcigzenia w czasie (dL/dt): 10, 30 i 50 N/min.
Wykonano po 5 rys dla kazdej z kombinacji parametrow testu, a do dal-
szych rozwazan brano obliczone wartosci $rednie. Analizujac sygnal emisji
akustycznej oraz obraz toru zarysowania z mikroskopu optycznego z powigk-
szeniem %200, okre$lono warto$ci obcigzenia krytycznego L¢ i Le, (Rys. 2).
Obrazy przyktadowych pegknig¢ powstaltych w wyniku testu zarysowania przed-
stawiono na koncu rozdziatu (Rys. 5).
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Rys. 2. Identyfikacja warto$ci obciazen krytycznych L i L, Z obserwacji mikroskopowych
i sygnalu emisji akustycznej

Fig. 2. Identification of critical loads values form microscopic observations and acoustic
emission signal

Porownywanie wynikow testow zarysowania dla réznych probek jest moz-
liwe tylko w przypadku, gdy mamy taka samg predkos$¢ przesuwu wgtebnika
dx/dt, predkos$ci narastania sity w czasie dL/dt oraz ten sam typ wglgbnika. Sto-
sowanie tych samych parametrow badan moze by¢ klopotliwe, gdy mierzone
wartos$ci obcigzen krytycznych sg istotnie rézne ze wzgledu na r6zng wytrzyma-
1os¢ samej powloki oraz wytrzymato$¢ potaczenia powtoki i podtoza. Zmiany
obcigzenia na dtugosci zarysowania dL/dx moga by¢ okreslone podczas testu
poprzez zmiany predkosci przesuwu wglebnika w czasie dx/dt oraz od predko-
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$ci narastania sity w czasie dL/dt, przy czym tylko dwa z tych trzech parame-
trow sa niezalezne. Wpltyw parametrow testow dL/dt i dx/dt na uzyskiwane
warto$ci obcigzen krytycznych Ly i L, zmierzonych dla powloki CrN przed-
stawiono na Rys. 3.
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Rys. 3. Zmiany warto$ci obcigzen krytycznych L, i L, dla powloki CrN w zalezno$ci od
predkosci przesuwu wglebnika dx/dt

Fig. 3. Changes of critical load L¢; i L, values of CrN coating as a function of indenter speed
dx/dt

Analiza wynikéw badan wykazata, ze zmiana parametréow dx/dt i dL/dt nie
ma wplywu na wyniki badan, jezeli zachowany jest identyczny przyrost sily na
dlugos$ci zarysowania dL/dx. Brak zmian warto$ci obcigzen krytycznych przy
identycznym przyroscie sity na dtugosci zarysowania dL/dx przedstawiono na
Rys. 4. Zestawiono wyniki testow przeprowadzonych przy trzech wartosciach
dL/dx rownych 1 i 10 N/mm. Na rysunku widoczne jest takze, ze wyzsze warto-
$ci obcigzen krytycznych uzyskano przy wyzszej predkosci narastania sity
dL/dx = 10 N/mm niz dla dL/dx = 1 N/mm. Z dalszej analizy wplywu parame-
trow testu na wyniki testu zarysowania wykluczono warto$¢ wspotczynnika
tarcia, ktory mial praktycznie stata warto$¢. Dla catego zakresu zmian parame-
trow dL/dx i dx/dt miesci Si¢ on w zakresie 0,066-0,07. Dlatego przyjeto, ze
naprezenia wynikajace z tarcia miedzy wgtebnikiem i powloka (proporcjonalne
do wartosci wspotczynnika tarcia) sg takie same przy wszystkich testach, po-
réwnujac te same grupy, ale przy réznych predkosciach przesuwania wgtebnika.
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Rys. 4. Zmiany warto$ci obciazen krytycznych L, i L, dla powloki CrN i TiN w zaleznosci

Fig. 4.

od zmiany predkosci przesuwu wglebnika dx/dt dla réznych wartosci parametru
dL/dx

Changes of critical load L i L, values of CrN and TiN coatings vs. indenter speed
dx/dt at different load rise with scratch length dL/dx

Rys. S.

Fig. 5.

Obrazy peknie¢ podczas testu zarysowania powlok: a) CrN — pekniecia kohezyjne,
b) CrN - pekniecia adhezyjne, ¢) TiN — pekniecia kohezyjne, d) TiN — pekniecia
adhezyjne

Images of fractures after coating scratch test a) CrN — cohesive fracture, b) CrN — adhesive
fracture, ¢) TiN — cohesive fracture, d) TiN — adhesive fracture
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Analiza literaturowa oraz wyniki badan mikroskopowych wykazaty,
ze w powloce po procesie osadzania istnieje siatka mikropgknigé, ktore wyste-
puja najczesciej na granicach kolumn. Taka struktura kolumnowa jest typowa
dla powtok naktadanych metodami PVD. Te mikropeknigcia podczas oddzialy-
wania wglebnika i w narastajacych naprgzeniach rozciagajacych prowadza do
ich propagacji przez calg grubos¢ powloki. Ilo$¢ i rozmieszczenie tych mikro-
peknie¢ ma decydujacy wplyw na wytrzymatos¢ powtoki. Zatem o uzyskiwa-
nych warto$ciach obcigzen krytycznych w tescie zarysowania decyduje praw-
dopodobienstwo natrafienia na miejsce w powloce o mniejszej wytrzymatoscei.
Prawdopodobienstwo to zmienia si¢ przy zmianie parametrow testu, CO przed-
stawiono w dalszej czgsci pracy.

MODEL ANALITYCZNY

Warto$¢ obcigzen powodujacych peknigcia kohezyjne i adhezyjne zalezy nie
tylko od wiasciwosci powltoki i podtoza, ale rowniez od samych parametrow
testu zarysowania i krzywizny zaokraglenia wgtebnika [L. 11, 12]. Sposrod
trzech parametrow testu dx/dt, dL/dt i dL/dx mozna dobiera¢ tak dwa pierwsze,
aby nie ulegt zmianie trzeci. N.X. Randall i inni [L. 8] przedstawili, jak parame-
try testu zarysowania wptywajg na uzyskiwane warto$ci obcigzenia krytycznego
L. Autorzy niniejszej pracy postuluja, ze o zmianach tych decyduje prawdopo-
dobienstwo trafienia na miejsce w badanej powloce o mniejszej wytrzymatosci.
Do obliczania tego prawdopodobienstwa niezbgdna jest znajomo$¢ rozktadu
peknig¢ na dlugosci zarysowania oraz srednia odleglo$¢ migdzy nimi. Aby wy-
znaczy¢ te parametry wykonano testy zarysowania przy statej sile dL/dx = 0,
przy czym warto$¢ sity zmieniano co 0,2 N od zera. Wyniki takich testow dla
powtoki CrN przedstawiono na Rysunku 6. Widoczna jest rosnaca stale liczba
peknig¢ (Rys. 6a) oraz zmniejszanie si¢ odleglosci miedzy peknieciami
(Rys. 6b) wraz ze wzrastajacym obcigzeniem.

Liczbe peknig¢ kohezyjnych oraz ich rozmieszczenie na torze zarysowania
probki dopasowano do rozktadu Weibulla. Przyjeto, ze warto$¢ oczekiwana wy-
stagpienia peknigcia odpowiada prawdopodobienstwu 0,5, ktore okreslano
zZ zalezno$ci:

P(L)=1-eBL" (1)

gdzie:
Ly - obciazenie, przy ktorym nie wystapito pgknigcie,
B, m - parametry obliczane z dopasowania krzywej do wynikow eks-
perymentalnych.
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Nastepnie wykorzystujac program Statistica, obliczano z doktadnoscia
95% przedziaty ufnosci. Dolng i goérna granicg warto$ci obcigzen krytycznych
przedstawiono na Rys. 7.
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Rys. 6. Wyniki testow zarysowania przy dL/dx = 0: a) Srednia liczba peknigé dla wszystkich
proéb na dlugosci S mm, b) Srednia odleglos¢ pomiedzy peknieciami w funkcji obcia-
zenia wglebnika

Fig. 6. Results of scratch tests performed at dL/dx = 0: a) average number of cracks, b) average
distance between cracks as a function of indenter load

Dla prawdopodobienstwa wystapienia peknigcia na poziomie 0,5 obcigze-
nie krytyczne, przy ktorym nastgpuje pekanie kohezyjne powtoki CrN wynosi
2,59 N. Natomiast granice dolna i goérna wynosza odpowiednio 2,51 N i 2,67 N
(Rys. 7). Obliczajac prawdopodobienstwo P(Li-Lo) wystapienia peknigcia, Wy-
znaczono prawdopodobienstwo wystgpienia pegknigcia kohezyjnego w i-tym
przedziale, przy zatozeniu, ze peknigcie nie wystapito do momentu L; = L,.
Warto$¢ poczatkowa Ly dla badanych powlok byta na poziomie 2N. Dla statej
wartosci przyrostu dL/dt przyrost drogi Ax zalezy od wartosci dL/dx. Dlatego
zmieni si¢ skumulowane prawdopodobienstwo uszkodzenia powtoki przy
zmiennych parametrach dL/dx. Zmiana warto$ci parametru dL/dx w zakresie,
w Ktorym prowadzono eksperyment wptywa zaréwno na parametr skali B, jak
i na parametr ksztattu m rozktadu Weibulla P(L). Dla trzech wartosci dL/dx =1,
51 10 N/mm obliczono prawdopodobienstwo wystgpienia peknie¢ kohezyjnych
powtoki CrN. Nastepnie dla powstalych krzywych obliczono przedziaty ufno-
Sci, co przedstawiono na Rys. 8 (ciggte linie koloru szarego). Dla prawdopodo-
bienstwa pgknigcia na poziomie 0,5 przy dL/dx = 1 N/mm obcigzenie krytyczne
L =2, 4 N, przy dL/dx = 5 N/mm obciazenie krytyczne L¢; = 2, 7 N a przy
dL/dx = 10 N/mm obcigzenie krytyczne Ly = 2, 9 N (Rys. 8). Z wykresu mozna
odczytaé, ze wzrost parametru dL/dx skutkuje wigcksza wartoscig obciazenia L.
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Przy wzro$cie parametru dL/dx od 1 do 10 N/mm obciazenie krytyczne Lo
roénie od 2,4 N do 2,9 N (Rys. 7). Roznica ta wynosi 17%. Poréwnujac obli-
czone wartosci obcigzenia krytycznego L z warto$ciami uzyskanymi z badan,

wynika, ze obliczen

iowa warto$¢ obcigzenia dla 1 N/mm wynosi 2,4 N i jest

taka sama jak dla uzyskanych w wyniku eksperymentu. Natomiast przy dziesig-
ciokrotnym zwigkszeniu przyrostu dL/dx réznica wynosi 6%, a wartosci L¢; to
2,9 N1 3,1 N (Rys. 3) odpowiednio dla modelu i badan eksperymentalnych.
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Fig. 7. Probability of crack formation as a function of L-L, load for CrN coating
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WNIOSKI

Analiza wynikow testow zarysowania wykazata, ze na uzyskiwane wartosci
obcigzen krytycznych majg wplyw parametry samego testu. Najistotniejszym
parametrem jest predkos¢ przyrastania sity na dilugosci zarysowania dL/dx.
Pozostale dwa parametry predkos$ci narastania sity w czasie dL/dt oraz predko-
$ci przesuwania wglebnika dl/dt nie maja istotnego wpltywu, dopoki zachowany
jest warunek dL/dt = const. Zmiany obcigzen krytycznych przy réznych warto-
$ciach dL/dt thumaczono zmianami prawdopodobienstwa trafienia wglebnika na
miejsce o stabszej kohezji i adhezji powtoki do podtoza. Analizg przedstawiono
dla statych zmiennych warto$ci parametru dL./dx wynoszacych kolejno 1, 5,
10 N/mm. Wyniki badan wykazaly, ze im mniejsza predkos¢ przyrastania sity
na dhugosci testu dL/dx prowadzonego przy stalym obcigzeniu, tym wyniki
blizsze sa wartosciom okreslonym dla dL/dx = 0. Niestety wyznaczenie obcia-
zen krytycznych dla dL/dx = 0 wymaga przeprowadzenia duzej ilosci prob za-
rysowania, co wigze si¢ ze znacznym zuzyciem diamentowych narz¢dzi. Wy-
konujac zatem badania dla powlok o roznych wartosciach obcigzenia krytycz-
nego L., nalezy przeprowadzi¢ test zarysowania poczatkowo dla powloki
0 mnigjszej wartosci L¢, przy znanym i mozliwie matym dL/dx. Kolejno dla
powloki o wyzszej wartosci obcigzenia krytycznego powinno si¢ wykonac testy
wstepne, a nastepnie przeprowadzi¢ badania wlasciwe, rozpoczynajac od warto-
$ci obcigzenia mniejszego od obcigzen krytycznych L. dla tej powloki przy
dL/dx ustalonej wczesniej dla stabszej powtoki. Taki dobdr parametrow testu
zarysowania pozwoli uwolni¢ sie¢ od ich wptywu na uzyskiwane wartosci obcia-
zen krytycznych.
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Summary

The paper presents studies on the results obtained in scratch testing. The
most common failure forms in coating-substrate systems, their
deformations, and fracture are discussed. The research program indicated
the effect of test parameters such as speed of the indenter dx/dt, the rate of
load rise dL/dt on the obtained critical loads. The analysis of results was
based on the calculation of crack probability in the coating at certain load.
The results of analytical model were compared with the results of
experimental tests performed on TiN and CrN ceramic coatings deposited
on X20Cr13 steel substrates.
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