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Wptyw parametrow osadzania

na wiasciwosci powtok
diamentopodobnych ostrzy narzedzi
skrawajacych

MONIKA MADEJ, JOANNA KOWALCZYK, KATARZYNA PIOTROWSKA *

W artykule dokonano oceny wtasciwosci tribologicznych powtok diamentopodobnych DLC osadzanych na ostrzach
narzedzi skrawajacych metoda chemicznego osadzania z fazy gazowej ze wspomaganiem plazmowym PECVD.
W ramach badan eksperymentalnych naniesiono dwa rodzaje powtok diamentopodobnych, réznigcych sie od siebie
czasem osadzania. Badania tribologiczne zrealizowano w warunkach tarcia ze smarowaniem bazg olejowg PAO 8 oraz
olejem syntetycznym SW30, ze skojarzeniem tragcym trgcym kula - tarcza. Za pomocga elektronowej mikroskopii
skaningowej obserwowano slady wytar¢ po testach tribologicznych. Mikroskop konfokalny z trybem
interferometrycznym postuzyt do oceny zuzycia préobek. Analiza wynikow badan wskazata, ze czas nanoszenia
powtoki ma wptyw na wtasciwosci tribologiczne. Mniejsze wartosci wspoétczynnikéw tarcia oraz zuzycia liniowego

uzyskano dla powtoki osadzanej przez pottorej godziny.

Wprowadzenie

Jednym ze sposobdéw poprawy witasci-
wosci powierzchni materiatéow jest na-
noszenie cienkich, twardych powtok
w procesach fizycznego PVD, chemicz-
nego osadzania z fazy gazowej CVD
oraz elektroosadzanie w fazie ciektej
[2, 10]. Przyktadem mogg by¢ powtoki
diamentopodobne DLC charakteryzu-
jace sie duzg twardoscia i doskonatymi
witasciwosciami smarowymi. Za duza
twardos¢ odpowiadajg wigzania sp’® —
charakterystyczne dla diamentu, za
wtasciwosci smarowe — wigzania sp’
typowe dla grafitu [5, 10]. Powtoki dia-
mentopodobne to amorficzne, w wigk-
szosci przypadkéw uwodornione, cien-
kowarstwowe materiaty o réznorod-

nych wtasciwosciach, ktére zaleza od
rodzaju zastosowanej metody i warun-
koéw ich osadzania. Powtfoki diamento-
podobne DLC charakteryzujg sie bardzo
dobrymi parametrami mechanicznymi:
duzym modutem sprezystosci, odpor-
noscig na kruche pekanie oraz stabil-
noscig chemiczng. Ponadto posiadajg
dobrg adhezje do podfoza, ktéra do-
datkowo mozna poprawiaé poprzez
tworzenie miedzywarstwy — warstwy
posredniej miedzy powtokg DLC a
podtozem. W przypadku wykorzystania
powtok DLC na narzedzia skrawajace,
przejsciowa warstwa posrednia moze
zrownowazy¢ roznice rozszerzalnosci
cieplnej, miedzy powtokyg DLC a pod-
tozem narzedzia. Nie tylko poprawia
adhezje powtoki DLC do podifoza, ale
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takze zmniejsza wewnetrzne napreze-
nia szczatkowe, zwieksza tez wytrzyma-
tosc i trwatosc narzedzia [1, 3, 6, 8, 10].

Powtoki DLC maja bardzo szerokie spek-
trum aplikacji, gdyz spetniajg wysokie
wymagania stawiane przez przemyst
nie tylko narzedziowy, lecz takze
elektroniczny, motoryzacyjny, medycz-
ny oraz tekstylny. Przyktadem zastoso-
wan z pierwszej grupy sg ostrza réznych
narzedzi skrawajacych pokryte warstwa
DLC. Stosowanie tych powtok stato sie
powszechne w celu zwigkszenia trwa-
tosci eksploatacyjnej elementow gtow-
nie stalowych, szczegdlnie tych, nara-
zonych na dziatania tribologiczne.
Powtoki te dzieki swoim doskonatym
wiasciwosciom samosmarujgcym znaj-
duja zastosowanie wszedzie tam gdzie
wymagana jest poprawa parametrow
tribologicznych elementow, a takze
woéwczas kiedy nie mozna uzy¢ smaréw
ptynnych. W przemysle elektronicznym
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Rys. 1. Urzadzenie do osadzania powtok Nanomaster NPE-4000: a) widok
0gdlny, b) widok komory w czasie procesu nanoszenia powfoki

powtoki DLC stosuje sie jako warstwy ochronne magne-
tycznych dyskéw twardych, a takze matryc nosnikow CD
i DVD itp., w przemysle samochodowym jako elementy
silnikdéw, skojarzenie popychacz-krzywka, sworzen ttokowy,
elementy sprzegta. Wykorzystywane sg takze w medycynie
jako elementy majace kontakt z krwig: zastawki, stenty,
pompy krwi, implanty stawéw kolanowych, biodrowych,
ramiennych. W przemysle tekstylnym powtoki takie znajduja
zastosowanie jako pokrycia elementéw maszyn, a przy = Rys. 2. Elementy stanowiska badawczego: a) mikroskop Leica DCMS,
formowaniu wtryskowym jako pokrycia matryc[2, 4, 7, 9]. b) skaningowy mikroskop elektronowy Phenom XL

Tabela 1. Parametry nanoszenia powtfok DLC

Parametry
Probka czyszczenie miedzywarstwa Cr powtoka
Ar CH, czas RF Ar CH, czas DC Ar CH, czas RF
A 30 0 15 min 200w 30 0 30 min. 200w 50 10 1,5godz. | 150 W
C 30 0 15 min 200w 30 0 30 min. 200w 50 10 2,0godz. | 150W

Celem niniejszej pracy byto poréwnanie wtasciwosci tribo-
logicznych powtok diamentopodobnych osadzanych z réz-
nymi parametrami procesu. Badania zrealizowano w Labo-
ratorium Zaawansowanych Nanotechnologii i Nanomateria-
téw CENWIS Politechniki Swietokrzyskiej w Kielcach.

Materialy i metodyka badan

Proces osadzania powtok DLC przy uzyciu systemu préz-
niowego Nanomaster NPE-4000 (Rys. 1) skfada sie z trzech
etapow. Pierwszy z nich polega na oczyszczeniu warstwy
wierzchniej w srodowisku argonu. W kolejnym etapie me-
todga fizycznego osadzania z fazy gazowej (PVD) uzyskiwana
jest miedzywarstwa chromu. Jej zadaniem jest zapewnienie

- dobrej adhezji do stalowego podtoza. W etapie trzecim
Rys. 3. Widok tensjometru Attention Theta nanoszona jest witasciwa powtoka technikg chemicznego
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osadzania z fazy gazowej ze wspo- apela 2. Parametry badan tribologicznych
maganiem plazma (PACVD). Parametry

procesu przedstawiono w Tabeli 1.

Para traca kulka 100Cr6 o srednicy 6 mm — powtoka DLCA i C
Do pomiaréw struktury geometrycznej
. . . . Obcigzenie 10N
powierzchni przed i po testach tri-
bologicznych wykorzystano mikroskop Amplituda 6 mm

konfokalny z trybem interferome-
trycznym Leica DCM8 (Rys. 2a). Oceny | Predkosé poslizgu 0,02 m/s
dokonano wykorzystujac obrazy akso-

nometryczne badanych powierzchni | Liczbacykii 10000
oraz profile powierzchni. L

Czestotliwosé pomiaréw 1Hz
Skanlngowq mlkroskople elektronowq Wilgotnos¢ i temperatura 50+5%,25+1°C

Phenom XL (Rys. 2b) wykorzystano do
badan m0rf0|09ii powtok, zaréwno | $rodek smarowy baza olejowa PAO, olej syntetyczny 5W30
przed jak i po testach tribologicznych.
Zastosowanie mikroanalizatora EDS
pozwolifo na wykonanie analiz sktadu
chemicznego w mikroobszarach.

Tensjometr Attention Theta (Rys. 3)

uzyto do pomiaréw kata zwilzania. Do | | : |
1 zenie

badan wykorzystano dwie ciecze
pomiarowe: baze olejowa PAO oraz olej
syntetyczny 5W30. Podczas badan
krople cieczy pomiarowych o objetosci
ok. 4 mm’ osadzono na powierzchni
powtok DLC, kazdorazowo w innym
miejscu probki. Badania realizowano
w temperaturze 25+1°C i wilgotno-
sci powietrza 50+5%. Wyniki badan
przedstawiono na Rysunku 8.

Badania tribologiczne przeprowadzo-
no na tribometrze TRB® pracujacym
w skojarzeniu tragcym kula - tarcza
w ruchu posuwisto-zwrotnym. Para-
metry testow zestawiono w Tabeli 2,
z kolei zdjecie testera i schemat wezta
tarcia przedstawiono naRys. 4.

Rys. 4. Widok ogdlny tribometru TRB3

Na podstawie wynikow badan tarcio-
wych okreslono najwazniejsze cha-
rakterystyki tribologiczne powtok dia-

mentopodobnych: wartosci wspotczyn- Tabela. 3. Parametry chropowatosci powierzchni struktury geometrycznej

nikdw tarcia oraz zuzycia liniowego. powierzchni

Wyniki i dyskusja Parametry chropowatosci DLCA DLCC
Sa nm 24,59 44,03

Na rysunku 5 przedstawiono cechy osa-

dzanych powtfok DLC. Sq nm 31,80 54,05

Analizy wskazaty, ze powtoka DLC A P nm 120,8 167,3

(nanoszona przez 1,5 godziny) skta- N . 9748 2038

data sie z wegla i chromu. W przypadku ' ’

prébki DLC C (osadzanej przez 2 go- Sz nm 2133 3711

dziny) zawartos¢ wegla byta o okoto

20% wieksza, a chromu o okofo 30% Ssk 0,06 -0,09

mniejsza w poréwnaniu z wartosciami

uzyskanymi dla DLC A. Zaréwno w przy- Sku 310 267

nm
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a)
@ Element |Weight
Symbol | Conc.
C 55.60
Cr 44.40
®
i vy
b)
® Element | Weight
Symbol |Conc.
C 67.65
Cr 31.45
Fe 0.69
Si 0.21

Rys. 5. Morfologia powierzchni powfok oraz widma promieniowania charakterystycznego wraz analizg skfadu chemicznego, a) DLC A, b) DLC C

padku DLC A, jak i C obecnos¢ chromu
pochodzita z miedzywarstwy, a jego
zawartos¢ procentowa zwigzana byta
z gruboscig osadzonych powtok

Na Rysunkach 6 i 7 przedstawiono
wyniki badan struktury geometrycznej
powierzchni przed testami tribologicz-
nymi. Obserwacjom poddano stalowe
tarcze z osadzonymi na nich powtokami
diamentopodobnymi. Rezultatem tych

badan byto uzyskanie obrazéw izo-
metrycznych oraz srednich profili po-
wierzchni wygenerowanych w oparciu
o 5 serii pomiarowych.

Analizujac uzyskane parametry struk-
tury geometrycznej powierzchni zaob-
serwowano, ze powfoka DLC A na-
niesiona w krétszym czasie — 1,5 go-
dziny, charakteryzowata sie mniejszymi
wartosciami parametréw chropowato-

$ci powierzchni. Wartosci parametréw
Sa, Sq, Sp, Sv oraz Sz byty mniejsze dla
powtoki DLC A w pordéwnaniu z po-
wiokg DLC C o 27-54%. Swiadczy to
o tym, ze czas nanoszenia powtoki
wptywa na uksztattowanie struktury
geometrycznej powierzchni.

Po ocenie mikrostruktury powtok zba-
dano kat zwilzania — olejem PAO 8 i ole-
jem silnikowym Castrol Magnatec

n»
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Rys. 6. Obrazy izomeryczne przed badaniami tribologicznymi: a) powtoka DLC A, b) powtoka DLC C
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Rys. 7. Profile pierwotne przed badaniami tribologicznymi: a) powfoka DLC A, b) powfoka DLC C

5W30 (Rys.8), ktdre nastepnie wykorzy-
stano w testach tribologicznych.

Na podstawie wynikéw badan kata
zwilzania nie stwierdzono zaleznosci
pomiedzy czasem osadzania powioki
a zwilzalnoscig. Wyniki badan wska-
zuja, ze obie powierzchnie maja cha-
rakter hydrofilowy. Zarejestrowane
wartosci katow zwilzania baza olejowg
PAO oraz olejem syntetycznym 5W30
wynosity okofo 30°, co $wiadczy o do-
brej zwilzalnosci badanych powierzchni
obydwoma olejami.

Na Rysunku 9 zaprezentowano wyniki
badan tribologicznych.

nr 172023 www.obrobkametalu.tech

Wyniki badan tribologicznych wskazu-
ja, ze zastosowanie $rodkéw smaro-
wych w formie bazy olejowej PAO 8 i
oleju 5W30 korzystanie wptyneto na
wspoétprace par trgcych DLC-100Cr6.
Najmniejsze wartosci wspotczynnikéw
tarcia uzyskano dla powtoki DLC A
w warunkach smarowania PAO 8. Ich
wartos¢ byta o 20% mniejsza poréw-
naniu z wartosciami uzyskanymi dla
DLC C, natomiast podczas smarowania
olejem 5W30 zarejestrowane wartosci
srednich wspotczynnikédw tarcia byty
takie same i wynosity 0,13. Swiadczy to
o tym, ze dla powtoki DLC A mniejsze
wspotczynniki  tarcia uzyskano przy
zastosowaniu oleju PAO 8, natomiast

dla powtoki DLC C podczas smarowania
olejem syntetycznym 5W30.

Rezultatem wspodtpracy tragcych o siebie
elementéw jest zuzywanie tribologicz-
ne. Na Rysunkach 10+13 przedsta-
wiono wyniki analiz mikroskopowych
sladéw zuzycia tarcz po testach tribolo-
gicznych. Okreslono réwniez wskazniki
zuzycia: maksymalng gtebokos¢ oraz
pole wytarcia na przekroju poprzecz-
nym.

Analiza wynikéw badan struktury geo-
metrycznej powierzchni préobek po
tarciu ze smarowaniem PAO 8 i 5W30
wykazata, ze najmniejszym zuzyciem
w parze tracej z kulka ze stali 100Cr6

nm




OBROBKR[IIATT])

OBROBKI PRZYROSTOWE

30.86° 29.90° 29.35-{-(6? 29.472 47° 30.31° o
yd N y N h ~

50
45
40
35

!

30,97

PAO S8

25
20
15
10

Kat zwilzanaia, [°]

DLC A

l l

l

29.63 29,66 30‘55
5W30 PAO 8 5W30

Rys. 8. Katy zwilzania powierzchni z powtokg DLC A i DLC C substancjami smarujgcymi PAO 8 i 5W30
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Rys. 9. Wyniki badan tribologicznych — wspdtczynnik tarcia

charakteryzowata sie tarcza z nanie-
siong powtokg DLC A. Obserwacje
mikroskopowe wskazujg, ze przypadku
obu materiatéw dominowat scierny
mechanizm zuzywania, o czym swiad-
czg liczne bruzdy obecne w sladzie
wytarcia.

Na Rysunku 14 zestawiono wskazniki
zuzycia: maksymalng gtebokos¢ wytar-
cia oraz pole wytarcia na przekroju
poprzecznym.

Na podstawie obserwacji mikroskopo-
wych sladéw wytarcia stwierdzono, ze
tarcza z powtokg DLC A charaktery-
zowata sie wiekszg odpornoscia na
zuzywanie. Dowodzi o tym zaréwno
wartos¢ maksymalnej gtebokosci wy-
tarcia jak i pola wytarcia. W przypadku
smarowania PAO i 5W30 maksymalna
gtebokos¢ byta odpowiednio o 30%
i 40% mniejsza w poréwnaniu z war-
tosciami uzyskanymi dla DLC C. Z kolei
pole wytarcia zmierzone na przekroju

DLCC

poprzecznym dla powtoki DLC A byto
o okoto 40% mniejsze podczas zasto-
sowania PAO 8 i 60% mniejsze przy
zastosowaniu 5W30 w odniesieniu do
DLCC.

Na Rysunkach 15 i 16 przedstawiono
wyniki badan morfologii sladow wy-
tarcia oraz analiz sktadu chemicznego
w wybranych mikroobszarach.

Z analizy sktadu chemicznego wynika,
ze po tarciu ze smarowaniem olejem
5W30 zaréwno na powtoce DLC A, jak
i DLC C zaobserwowano obecnosc
cynku. Najwiekszg koncentracje tego
pierwiastka odnotowano na tarczy
DLC C. Byta ona okoto 5 razy wieksza niz
dla tarczy DLC A. Ponadto w analizo-
wanym punkcie zarejestrowano jeszcze
wapn, siarke i fosfor pochodzace ze
srodka smarowego - oleju 5W30.
Ww. pierwiastkow nie zaobserwowano
w sladzie wytarcia na powtoce DLCA.

Whnioski
W artykule przedstawiono jedynie dwa

typy powtok diamentopodobnych réz-
nigce sie miedzy soba czasem osa-

n»
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a)

b)

Rys. 10. Obrazy izomeryczne sladéw wytarcia podczas tarcia ze smarowaniem baza olejowg PAO 8:

a) powfoka DLC A, b) powtoka DLC C

OBROBKR[IIATIT]]

Rys. 11. Profile sladow wytarcia podczas tarcia ze smarowaniem baza olejowa PAO 8:

a) powtoka DLC A, b) powfoka DLC C

dzania. Na podstawie wynikdw badan
sformutowano wnioski.

Czas osadzania powtfok DLC nie wptynat
na uzyskane wartosci katow zwilzania.
Dla powtok DLC A i DLC C uzyskano
podobne wartosci katow zwilzania.
Ponadto, obie badane powierzchnie
powtok wykazywaty charakter hydro-
filowy. Zwiekszanie czasu osadzania
powtok diamentopodobnych technika
PECVD nie wptywa na poprawe wtasci-
wosci tribologicznych. Lepsze charakte-

nr 172023 www.obrobkametalu.tech

rystyki tribologiczne uzyskano dla po-
wioki DLC A. Pomimo, ze wartosci
wspotczynnikdéw tarcia byty zblizone
dla obydwéch materiatow, to powtoka
DLC A charakteryzowata sie mniejszym
zuzyciem. Na podstawie wskaznikow
zuzycia, tj. gtebokosci wytarcia i pola
powierzchni na przekroju poprzecz-
nym stwierdzono, ze powfoka DLC
charakteryzuje sie lepsza odpornoscig
na zuzywanie przez tarcie. Wartosci
maksymalnej gtebokosci wytarcia byty
dla powifoki DLC A mniejsze o okoto

20% przy zastosowaniu oleju bazo-
wego PAO 8 oraz 0 40% dla oleju 5W30,
niz dla powtoki DLC C. Uzyskane war-
tosci przetozyty sie takze na mniejsze
wartosci pola wytarcia wyznaczone na
przekroju poprzecznym. Otrzymane
wartosci pola powierzchni wytarcia dla
powtoki DLC A byly o okoto 40%
mniejsze dla tarcia ze smarowaniem
olejem PAO i o okoto 60% mnigjsze
podczas smarowania olejem syntetycz-
nym 5W30 w odniesieniu do DLC C. Na
uzyskanych obrazach izometrycznych
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Rys. 12. Obrazy izomeryczne sladéw wytarcia podczas tarcia ze smarowaniem olejem SW30:
a) powtoka DLC A, b) powfoka DLC C
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Rys. 13. Profile sladéw wytarcia podczas tarcia ze smarowaniem olejem SW30:
a) powtoka DLC A, b) powtoka DLC C
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Rys. 14. Pole wytarcia (a) oraz maksymalna jego gftebokos¢ (b) na przekroju w sladzie wytarcia prébek po testach tribologicznych
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a)
® Element |Weight
Symbol | Conc.
Fe 87.21
C 10.80
@ Cr 1.68
Si 031
G.
®
®e
b)
® Element |Weight
Symbol | Conc.
@ Fe 83.56
C 11.22
Cr 499
& Si 22

15kV - Point

1134 um

Rys. 15. Obraz SEM sladu zuzycia oraz widma promieniowania charakterystycznego wraz z analizg skfadu chemicznego
po tarciu ze smarowaniem PAO 8: a) DLC A, b) DLC C

zaobserwowano liczne odpryski i wy-
kruszenia powtoki.
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