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TECHNIKI BADAWCZE W ANALIZIE WEASCIWOSCI
MECHANICZNYCH I TRIBOLOGICZNYCH CIENKICH WARSTW
| POWLOK

Streszczenie. W artykule przedstawiono techniki badawcze pozwalajace na analizg
wilasciwos$ci zarowno mechanicznych, jak i tribologicznych cienkich powtok nanoszonych na
elementy maszyn pracujacych niejednokrotnie W cigzkich warunkach. W Katedrze
Konstrukcji i Eksploatacji Maszyn w Akademii Gorniczo-Hutniczej w Krakowie studenci
studiow magisterskich na Kkierunku mechanika i budowa maszyn w ramach fakultetu
tribologia odbywaja laboratoria, podczas ktoérych poznaja miedzy innymi nowe techniki badan
cienkich powlok nanoszonych metodami PVD i CVD. Obejmujg one analiz¢ mikro-,
nanotwardos$ci oraz modutu Younga przy uzyciu techniki instrumentalnej indentacji. Studenci
wykonujg takze testy zarysowania, dzigki ktorym przeprowadzajg pomiar adhezji cienkich
powlok i warstw wierzchnich do podlozy. Wtasciwosci tribologiczne ukladéow powloka-
podloze sg badane réznymi technikami, glownie w styku skoncentrowanym kula-tarcza
i rolka-klocek oraz srodowisku silnie Sciernym tarcza-kula.

Stowa kluczowe: powloki tribologiczne, twardo$¢, tarcie, zuzycie

THE RESEARCH TECHNIQUES FOR ANALYSIS OF MECHANICAL AND
TRIBOLOGICAL PROPERTIES OF COATING-SUBSTRATE SYSTEMS

Summary. The article presents research techniques for the analysis of both mechanical
and tribological properties of thin coatings applied on highly loaded machine elements. In the
Institute of Machine Design and Exploitation, AGH University of Science and Technology
students of the second level of Mechanical Engineering study tribology attending laboratory
class. Students learn on techniques for mechanical and tribological testing of thin, hard
coatings deposited by PVD and CVD technologies. The program of laboratories contains
micro-, nanohardness and Young's modulus measurements by instrumental indentations and
analysys of coating to substrate adhesion by scratch testing. The tribological properties of the
coating-substrate systems are studied using various techniques, mainly in point contact load
conditions with ball-on-disc and block-on-ring tribomiters as well as using ball cratering
method in strongly abrasive suspensions.
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1. WPROWADZENIE

Na calym $wiecie produkuje sie w ogromnej ilosci elementy maszyn pracujace
w warunkach ci¢zkich obcigzen wezlow tarcia, takich jak: tozyska, kota zgbate, mechanizmy
typu krzywka-popychacz. Wcigz dazy sie do cigglego zwigkszania ich trwaloSci
I energooszczgdnosci. Na elementy par kinematycznych poddawanych wysokim obcigzeniom
stosowane s3 obecnie gltownie stale stopowe, ktére sa narazone na duze zuzycie Scierne,
zacieranie, a takze na powierzchniowe zuzycie zmgczeniowe powszechnie zwane pittingiem,
bedace przyczyng wielu awarii maszyn. Zamiast wprowadzania ucigzliwych dla srodowiska
srodkéw smarnych z dodatkami uszlachetniajacymi, np. EP, AW, majacymi na celu
zmniejszenie naprezen $cinajacych sporym zainteresowaniem ciesza si¢ osadzane na
powierzchniach tracych cienkie powloki tribologiczne. Obecnie na rynku $wiatowym mozna
zauwazy¢ ogromny rozwoj w dziedzinie wytwarzania réoznych powtok z coraz to nowszych
materialdbw oraz o zlozonej budowie [13, 14]. Widoczna jest rowniez tendencja do ciaglego
zmniejszania grubosci powtok oraz do stosowania powtok sktadajacych si¢ z wielu warstw.
Podczas doboru powtoki na czg¢éci maszyn istotna jest analiza, w jakich warunkach powtoka
bedzie pracowata. Dobor powtok przeciwzuzyciowych na elementy maszyn jest poprzedzony
jest kompleksowym programem badan w celu wyznaczenia ich wtasciwosci mechanicznych
i tribologicznych. Jesli chodzi o grubos¢ powtok, konieczne jest prowadzenie testow uktadow
powloka-podtoze w skali mikro lub nano. Do analizy wlasciwosci mechanicznych takich
uktadow stuzg migdzy innymi testy indentacyjne, ktore mogg by¢ wykonywane réznymi
weglebnikami w celu okreslenia maksymalnych obcigzen dla konkretnej geometrii kontaktu
i warunkow  eksploatacji pary tracej. Tego typu badania pozwalaja wyznaczyé
mikro/nanotwardo$¢ oraz modut sprezystosci powtok. Analize whasciwosci tribologicznych
cienkich, twardych powltok przeciwzuzyciowych prowadzi si¢ na podstawie wynikow badan
tarciowo-zuzyciowych wykonanych w styku kula-ptaszczyzna w ruchu obrotowym probki lub
tez w obecnosci zawiesin z twardymi czastkami. W Katedrze Konstrukcji i Eksploatacji
Maszyn Akademii Gorniczo-Hutniczej w Krakowie studenci studiow magisterskich na
kierunku mechanika i budowa maszyn w ramach fakultetu tribologia odbywaja laboratoria
w wymiarze 30 godzin lekcyjnych, zapoznajac si¢ z technikami badawczymi stosowanymi
W analizie wlasciwos$ci mechanicznych i tribologicznych cienkich warstw.

2. TECHNIKI BADAWCZE

Jednym z problem6éw ograniczajacych powszechne stosowanie powlok na elementy
maszyn jest ich odpowiedni dobor do konkretnego wezta tarcia. Dodatkowo brak jest bazy
wiedzy na temat wlasciwosci powlok, co wynika z faktu, Ze nawet tak czgsto stosowane
powtoki jak TiIN wykazujg znaczgco rdézne wiasciwosci, gdy sa wytwarzane roéznymi
technikami badZz sa osadzane na roznych podlozach. Z tego powodu konieczne jest
wykonywanie wielu analiz wtasciwosci mechanicznych oraz tribologicznym powtok, aby
wybra¢ optymalng powloke do konkretnego zastosowania. Do tego celu wykorzystuje si¢
techniki badawcze przedstawione w kolejnych podrozdziatach.
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2.1. Wyznaczanie mikro/nanotwardosci oraz modulu Younga warstw wierzchnich
i powlok metoda instrumentalnej indentacji

Najczgsciej wiasciwosci mechaniczne cienkich warstw decydujg o trwatosci powierzchni
maszyn, na ktérych sg natozone powtoki. Decydujg one niejednokrotnie o niezawodnosci
urzadzen przenoszacych obcigzenia w styku skoncentrowanym. Natozenie powtoki powoduje
zazwyczaj korzystny rozktad naprezen $ciskajagcych na powierzchni. Ze wzgledu na fakt, iz
grubos¢ warstw szacuje si¢ od kilkudziesigciu nanometrow do kilkuset mikrometrow, niektore
ich rodzaje mozna oderwa¢ od podtoza, aby wyznaczy¢ ich wilasciwosci mechaniczne.
Niestety w przypadku cienkich warstw taki zabieg jest niemozliwy. NajczeSciej stosowanymi
metodami pomiaru twardo$ci oraz modulu sprezystosci cienkich warstw sg metody nano-
I mikrowglebnikowania [8]. Do tego celu stosowane sa wglebniki o geometrii Vickersa oraz
Berkovicha. Pomimo uzywania tej techniki od okoto 20 lat wcigz napotyka si¢ wiele
probleméw zwigzanych z szacowaniem oraz analizg uzyskanych wynikéw. W przypadku
cienkich warstw problem polega na doborze takiej wzglgdnej glebokosci penetracji hyay/t, tak
aby wlasciwos$ci podtoza nie wptywaty na wyniki pomiaru twardo$ci warstwy naktadanej na
elementy maszyn.

Jeden z pierwszych modeli wyznaczajacych twardo$¢ powierzchni dla znanej twardosci
warstwy 1 podtoza pokazali Jonsson i Hogmark [10]. Autorzy przedstawili dwa modele:
0 powierzchniowym prawie mieszanin dla duzych glebokosci penetracji oraz
0 objetosciowym prawie mieszanin dla matych glebokosci penetracji. Jednak wyznaczenie
eksperymentalne objetosci i powierzchni odksztatconej plastycznie jest problematyczne dla
obydwu tych metod. Popularniejsza analityczng metodg obliczania jest wyznaczenie promieni
odksztalcenia plastycznego warstwy oraz podtoza [1]. Duzo bardziej skuteczny model
przedstawili Korsunsky i inni [18, 19]. Model ten jest stosowany dla warstw wykazujacych
sprezysto-plastyczny oraz kruchy charakter odksztatcen. Konwencjonalne metody pomiaru
mikrotwardo$ci powierzchni sa oparte na obliczaniu stosunku wartosci sity przytozonej do
welebnika oraz pola powierzchni odcisku po odciazeniu wglebnika. Duzo doktadniejsza jest
metoda, ktora polega na pomiarze sity obciazajacej w sposob ciagly i zaglebieniu wglebnika
podczas obcigzenia oraz odcigzeniu badanej probki. Takie badania przeprowadza si¢ na
urzadzeniach takich jak Micro-Combi-Tester (MCT) przedstawiony na rys. 1a,
a produkowany przez szwajcarska firme¢ CSM.

b)

Sita normalna

Pojemnosciowy czujnik

przemiesczenia ———p» Wegtebnik

Warstwa

Podtoze

Rys. 1. a) Micro-Combi-Tester (MCT) firmy CSM, b) uktad obcigzajacy badang probke
Fig 1. a) Micro-Combi-Tester (MCT) produced by CSM, b) loading system of tested sample
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Urzadzenie to stuzy do wyznaczenia mikromechanicznych wlasciwosci materiatow.
Miedzy innymi pozwala na wyznaczenie twardosci oraz modutu Younga cienkich powtok.
Dzigki uktadowi pozycjonowania probki z doktadnoscig do 1 pm mozliwe jest precyzyjne
wyznaczenie miejsca pomiaru. Dodatkowo, co jest szczegoOlnie istotne podczas badania
cienkich warstw, sita jest mierzona z doktadnos$cig do 0,15 mN, a penetracja do 0,3 nm. MCT
ma mozliwo$¢ pomiarow twardosci nowymi metodami, np. Martensa, oraz tradycyjnymi, jak
Vickersa. Uktad obcigzajacy badang probke jest widoczny na rys. 1b. Po kazdym pelnym
cyklu sktadajagcym si¢ z obcigzenia i odcigzenia probki kreslony jest wykres obcigzenia
wglebnika w funkcji jego przemieszczenia bedacego glebokoscia penetracji — jak na rys. 2.

Obcigzenie normalne, P

S*

h;

hmsx

Przemieszczenie, &

Rys. 2. Typowa krzywa wglebnikowania — obciazenie P w funkcji przemieszczenia h z zaznaczonymi
parametrami: h; — zaglebienie pozostajace, h; — gleboko$¢é kontaktu, hp. — maksymalne
zaglebienie, S* — calkowita sztywno$¢ systemu

Fig. 2. Typical load-penbetration depth curve — P-load, h-penetration depth and h; — residual depth,
h; — contact depth, hy.x — maximal depth, S* — contact stiffness

Analiza wlasciwosci mechanicznych jest oparta na metodzie Olivera i Parra [15]. Metoda ta
umozliwia obliczenie modutu sprezystosci badanego materiatu bezposrednio z powstalej
krzywej obcigzenia z zaleznoSci:

VT §
E,=——F— (1)
2-44
gdzie:
. L 11— | 1w
E, — zredukowany modut sprezystos$ci rowny === t=%=
r 1

E; — modut Younga badanego materiatu;

vV — wspotczynnik Poissona badanego materiatu;

vi — wspotczynnik Poissona materiatlu wgtebnika (dla diamentu v = 0,07);
E — modut Younga materiatu wglebnika (dla diamentu E = 1141);

S — sztywno$¢ kontaktowa (tangens kata nachylenia krzywej odcigzania);
A — powierzchnia kontaktu przy uwzglednieniu odksztatcenia trwatego.

Mikrotwardo$¢ oznaczang pHV okresla si¢ jako iloraz maksymalnej sily obcigzajacej
wglebnik do powierzchni odcisku po odcigzeniu badanego materiatu.
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Hy = Pmtz:z: 2
pHv =— (2)
gdzie:

P ... — sity obciazajace wglebnik;

A — powierzchnia odcisku wyznaczona jako funkcja glebokosci he, A= A(hc) gdzie he= hyax-

hs, jak na rys. 3.

P
wegltebnik l

ﬁowie Izchnia .

Powierzchnia profilu
pPrzy max obcigzeniu

Rys. 3. Schemat zaglebienia wglebnika o idealnym stozkowym ksztalcie ostrza
Fig. 3. The scheme of ideal conically shaped indenter penetration

2.2. Pomiar adhezji cienkich powlok i warstw wierzchnich do podlozy — test zarysowania

Powloki naktadane na rézne elementy przenoszace obcigzenia w styku skoncentrowanym
beda spetnia¢ swoja funkcje, pod warunkiem ze beda odpowiednio silnie zaczepione na
podtozu. Najpopularniejsza metoda badania wytrzymatosci potgczenia powtoki z podtozem
jest test zarysowania [7]. Badanie to na zajeciach laboratoryjnych na AGH wykonuje si¢ na
urzadzeniu MCT (rys. 1a), dzigki ktéremu mozliwy jest pomiar parametrow geometrycznych
zarysowania, analizy mikroskopowej rysy oraz emisji akustycznej rejestrowanej podczas
pekania kruchych powltok. Dzigki otrzymanym informacjom mozna analizowaé nie tylko
adhezje powtoki do podtoza, lecz takze wytrzymato$¢ powtoki i jej odporno$é na pekanie.
Test zarysowania, zwany scratch testem, jest metoda polegajaca na wykonaniu rysy na
powierzchni probki diamentowym wglebnikiem Rockwella C przy obcigzeniu sitg normalng
Fn — jak pokazano na rys. 4a.

Fn

a) b)

' Detektor akustyczny

/ w

- Warstwa

Podloie

Kierunek przesuwu
prébki

Rys. 4. Test zarysowania: a) schemat testu b) deformacje uktadu powloka-podtoze oraz miejsca
koncentracji naprezen rozciggajacych i powstawania peknigé
Fig. 4. Scratch test: a) scheme of the method, b) deformation of coating-substrate system with areas
subjected to maximum tensile stress and fracture
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Obcigzenie wgtebnika wzrasta ze stalg predkoscia, jednak mozliwy jest takze skokowy
wzrost obcigzenia, a szybko$¢ przesuwu probki waha sie w przedziale 0,4-20 mm/min.
Urzadzenie umozliwia wykonywanie rysy na dlugosci do 20 mm oraz glebokosci pomiarowe;j
do 100 um. Wzrastajagce obcigzenia powoduja narastanic odksztalcen spr¢zystych
i plastycznych, co prowadzi do jednej z charakterystycznych form niszczenia powierzchni.
Obcigzenie, przy ktorym rozpoczyna si¢ proces niszczenia, nazywamy obcigzeniem
krytycznym L. Niszczenie powierzchni probki moze mie¢ charakter peknie¢ kohezyjnych L
lub adhezyjnych L, Jedna z bardziej typowych form niszczenia kohezyjnego sa pekniecia
powloki w kierunku prostopadtym do kierunku ruchu wglebnika. Wystepujace sity tarcia
miedzy wglebnikiem a badang powloka powoduja powstawanie przed wglebnikiem duzych
naprezen Sciskajacych, a za wglgbnikiem naprezen rozciagajacych. Peknigcia adhezyjne
ujawniajg si¢ jako lokalne delaminacje podczas powstawania wyptywki bezposrednio przed
wglebnikiem, na bokach §ladu zarysowania lub tez w skutek kruszenia i odrywania powtoki
przed wglebnikiem jak na rys. 4b [3-5,17]. Warto$ci uzyskiwanych obcigzen krytycznych
zaleza glownie od wlasciwosci zarowno powtoki, jak i podtoza, grubosci powtoki, jej stanu
napr¢zen wihasnych, a takze od parametréw testu, czyli od: promienia wglgbnika, predkosci
przesuwania i narastania sity obcigzajacej wglebnik. Powstale zarysowanie na powierzchni
badanego materiatu jest obserwowane pod mikroskopem optycznym znajdujacym sie¢
W urzadzeniu badawczym. Podczas pomiaru za pomocg wbudowanego W aparat mikroskopu
i kamery mozna rejestrowaé obrazy zniszczonych powtok, ktorych typowe przykiady
przedstawiono na rys. 5. Program pozwala na otrzymanie charakterystyk: sity normalnej Fy,
sity stycznej Fr, emisji akustycznej AE, glebokosci penetracji wglgbnika Py i glebokosci
pozostajacej po zarysowaniu Ry.

a)

50um _ : 50um |

Rys. 5. Peknigcia powloki a-C:H: a) kohezyjne, b) adhezyjne
Fig.5. Cracks on a-C:H coating: a) cohesive, b) adhesive

2.3. Tarcie i zuzycie cienkich, twardych powlok przeciwzuzyciowych nakladanych
metoda PVD i CVD

Wysoko obcigzone wezly elementow maszyn, powierzchnie robocze narzedzi
skrawajacych oraz narzedzi do obrobki plastycznej sa narazone na duze obcigzenia
mechaniczne, a takze na wysoka temperatur¢ podczas pracy. Poniewaz w takich miejscach
stosowane sg powloki, istnieje koniecznos¢ badan, ktorych celem jest okreslenie ich
odporno$ci na zuzycie réwniez w podwyzszonych temperaturach, a takze wyznaczenie
wspolczynnika tarcia par Slizgowych. Stosuje si¢ woéwczas roznego rodzaju triboterstery,
miedzy innymi typu trzpien-tarcza przedstawiony na rys. 6a, ktory stuzy do analizy
wlasciwosci tribologicznych tworzyw konstrukcyjnych. Badania sa wykonywane zgodnie
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z wymogami normy [9] w styku kula-tarcza (rys. 6b) lub trzpien-tarcza (rys. 6¢). Urzadzenie
pozwala na ustalenie predkosci poslizgu do 1 m/s, nacisku do 100 N oraz badania w styku
smarowanym lub w warunkach tarcia technicznie suchego.

W ramach przedmiotu tribologia studenci wykonuja badania tarciowo-zuzyciowe w styku
skoncentrowanym kula-tarcza. Po ustaleniu parametréow badan: obciazenia F,, predkosci
obrotowej n, liczby cykli N oraz promienia tarcia Ry, jest mierzona sita styczna F; i obliczany
wspotczynnik tarcia:

_F
f—f—; (3)

gdzie:
F; — sita styczna,
F. — obciagzenie.

Zuzycie badanego materiatu okresla wielkos¢ profilu bruzdy mierzonej stykowo na
urzgdzeniu MCT lub na profilometrze. Kolejno, przy uzyciu odpowiedniego programu
komputerowego, nalezy obliczy¢é w czterech miejscach obwodu, co 90° pole przekroju
poprzecznego bruzdy, jak np. na rys. 7. Nastgpnie obliczany jest wskaznik zuzycia
objetosciowego badanej probki wg zaleznosci (4):

|4

mm? l

Nom (%)

L‘.‘=
F -s

gdzie:

V — objetos¢ przekroju bruzdy,
F, — obciazenie,

S — droga poslizgu w styku.

Rys. 6. a) Triboterster typu trzpien-tarcza, b) styk kula-tarcza, ¢) trzpien-tarcza
Fig. 6. a) Pin-on-disc trobometer, b) Ball-on-disc geometry, c) pin-on-disc geometry
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Rys. 7. Profil poprzeczny przekroju bruzdy
Fig. 7. Profile of the wear track

2.4. Tarcie i zuzycie metali lub tworzyw sztucznych w styku skoncentrowanym liniowym

Kolejnym testem umozliwiajacym pomiar odporno$ci na zuzycie S$cierne oraz
wspotczynnika tarcia jest test w styku rolka-klocek (rys. 8a). Badania sa przeprowadzone
zgodnie z normami: ASTM D 2714, D 3704, D 2981 i G 77. Badanie to polega na dociskaniu
ptaskiego elementu (klocka) do obracajacej si¢ rolki tak jak na rysunku, z okreslong sita
(rys. 8b). Rolka moze wykonywac ruch obrotowy z jednostajng predkoscig lub oscylacyjny z
zadang czgstotliwoscig. Studenci na zaj¢ciach wyznaczaja wspodtczynnik tarcia oraz dokonuja
pomiaru zuzycia wspotpracujacych powierzchni.

2.5. Badanie odpornosci na zuzycie materialow konstrukcyjnych i powlok nanoszonych
na trace elementy maszyn

Do badan odpornosci na zuzycie materiatow konstrukcyjnych i powtok nanoszonych na
trgce elementy maszyn jest takze stosowana metoda wyszlifowania krateru (rys. 9a) zgodnie
z w normg PN-EN 1071-6:2008 [16]. Przy pomocy tego testera mozna dodatkowo zmierzy¢
grubo$¢ badanej powloki oraz intensywnos¢ zuzywania powtoki 1 podtoza. Badanie polega na
dociskaniu nieruchomej tarczy testowej z okreslong sitg do obracajacej si¢ przeciwprobki
w postaci kuli jak na rys. 9b. W trakcie testu w strefe tarcia jest wprowadzana zawiesina
z czastkami $cierniwa. NajczeSciej uzywana jest woda destylowana z czastkami SiC
0 $rednim uziarnieniu 1 pum.
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Rys. 8. a) Tribotester typu rolka-klocek T-05, b) dociskany klocek do obracajace;j si¢ rolki
Fig. 8. a) Block-on-ring tribotester T-05, b) block pressed to rotating ring

probka

przeciwprobka

N

P

Rys. 9. a) Tester T-20, b) metoda pomiaru w styku kula-tarcza
Fig. 9. a) Tribotester T-20, b) testing method at ball-on-disc geometry

Tester T-20 produkowany przez ITEE Radom pozwala na przeprowadzenie badan
z mozliwoscig ustawienia réznych obcigzen oraz predkosci poslizgu przeciwprobki. Przed
przystapieniem do tekstu nalezy okresli¢ parametry wejsciowe pracy wezla tarcia, tj. predkosé
obrotowa przeciwprobki, obcigzenie probki oraz droge tarcia. Szybko$¢ zuzycia powtoki
i podtoza przy ustalonych parametrach oblicza si¢ z rownania:

5-N= ( i + Vs) 5
=& Tk (3)
gdzie:

S — droga poslizgu kuli,

N — obcigzenie nominalne,

V. — objeto$¢ usunietej powtoki,

Vs — objetos¢ usunigtego podioza,

Ks — szybkos$¢ zuzywania $ciernego podtoza,

K¢ — szybko$¢ zuzywania powtoki.

Szybko$¢ zuzywania $ciernego podtoza i powloki oblicza si¢ etapowo. Wyznacza si¢ wartoSci
EN

v . . . e ., . 5N LV
7, oraz o dla wszystkich kraterow. Nastgpnie wykresla si¢ zaleznosci W funkcji v, dla

wszystkich kraterdw, po czym stosuje sie regresje liniowg w celu dopasowania do wynikow
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eksperymentu. W koncowym etapie wyznaczania si¢ K¢ z przesunigcia liniowego oraz K
Z nachylenia prostej wg rownania:

5N 1
Ve Eg

6 |:F

+ (6)

gdzie:
S — droga poslizgu kuli,
N — obcigzenie nominalne,

V.-

objetos¢ usunietej powtoki,

Ks — szybkos$¢ zuzywania $ciernego podioza,
K. — szybko$¢ zuzywania powloki.

3. PODSUMOWANIE

Wybdér powloki nanoszonej na elementy maszyn jest najczesciej poprzedzony

szczegOlowy analizg jej wlasciwosci mechanicznych oraz tribologicznych. Dzigki technikom
przedstawionym w publikacji i stosowanym w Katedrze Konstrukcji i Eksploatacji Maszyn
w Akademii Gorniczo-Hutniczej w Krakowie studenci w ramach fakultetu tribologia poznaja,
w jaki sposob oceni¢ wihasciwosci badanej powtoki oraz dobra¢ odpowiednig powtoke do
konkretnego zastosowania. NajczeSciej wykorzystywane techniki badawcze pozwalaja
wyznaczy¢ mikro-, nanotwardo$¢, modut Younga, pomiar adhezji cienkich powtok i warstw
do podtoza oraz zuzycie objetosciowe powtok.
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