1-2015 TRIBOLOGIA 95

Edyta OSUCH-SLOMKA"

MECHANIZMY ZUZYWANIA SCIERNEGO
CIENKICH POWLOK PVD METODA BALL-
-CRATERING

ABRASIVE WEAR MECHANISMS OF THIN PVD
COATINGS AFTER BALL-CRATERING TESTS

Stowa kluczowe:

metoda ball-cratering, powtoka przeciwzuzyciowa, mechanizmy zuzywania
$ciernego

Key words:

ball-cratering method, antiwear coating, abrasive wear mechanisms

Streszczenie

W artykule przedstawiono mechanizmy zuzywania wybranych cienkich powtok
PVD, zaobserwowane po badaniach zuzyciowych metoda ball-cratering. Wa-
runki pracy wezla tarcia, przy ktérych wykonano badania tribologiczne opra-
cowano na podstawie eksperymentow optymalizacyjnych opisanych w pracach
[L. 1-5]. Celem artykutu jest analiza powierzchni granicznej powtoka—podtoze.
Obserwowany obszar znajduje si¢ na powierzchni §ladu zuzycia — krateru, jest
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to miejsce wyjscia kuli ze §ladu, zgodnie z kierunkiem wybierania powloki.
Badang powierzchni¢ obserwowano z uzyciem technik mikroskopowych: elek-
tronowego mikroskopu skaningowego (SEM), mikroskopu interferometryczne-
go (WLI) i mikroskopu sit atomowych (AFM). Zatozeniem autora byto przed-
stawienie powtarzalnego charakteru mechanizmu zuzywania cienkich powtok
PVD metoda ball-cratering, poniewaz wptywa on na otrzymywanie powtarzal-
nych $ladow zuzycia, dzigki ktorym uzyskujemy powtarzalng warto$¢ wspot-
czynnika szybkosci zuzywania dla danej powtoki (Kc) [L. 1-2, 11-12].

WPROWADZENIE

Roznorodnos¢ form zuzycia materiatdéw inzynierskich wymaga wykonywania
szeroko zakrojonych prac badawczych w obrebie powstatych uszkodzen. Naj-
czesciej badane sag mechanizmy tribologiczne wywotywane procesami tarcia,
poniewaz stanowia one okoto 80% ogotu wszystkich przypadkow zuzycia
i uszkodzenia. Zuzycie powierzchni ciata statego odnosi si¢ przede wszystkim
do procesu eksploatacji maszyn i urzadzen, co w skrajnych przypadkach pro-
wadzi do wymiany uszkodzonego elementu. Projektujac poszczegoblne zespoty
maszyn i cate urzadzenia, nalezy zwraca¢ uwage na odpornosé¢ pracujacych
elementoéw na uszkodzenia zaréwno tribologiczne (mechaniczne, zmeczeniowe,
adhezyjne i inne), jak i nietribologiczne (korozja, dyfuzja, kawitacja i inne).

Zuzyciem jest uszkodzenie powierzchni ciata statego polegajace na stop-
niowej utracie materiatu z warstwy wierzchniej spowodowanej jej wspotdziata-
niem (m.in. ruchem) lub reakcja chemiczng z innym elementem lub osrodkiem
bedacym z nim w kontakcie. Podczas zuzycia nastepuje, w dtugim czasie, stop-
niowe zmniejszanie si¢ masy i zmiana wymiarow przedmiotu. Proces ten wy-
stepuje podczas kontaktu powierzchni z metalami, niemetalami, przeptywaja-
cymi cieczami, czastkami statymi lub kroplami cieczy w przeptywajacym gazie.
Zuzywaniem okresla sie proces zmian w warstwie wierzchniej ciata statego,
czego skutkiem jest zuzycie mierzone objetosciowo, powierzchniowo, liniowo
lub masowo [L. 6]. Przyjmujac jako kryterium przyczyny, wyroznia Si¢ zuzycie
tribologiczne i nietribologiczne. Na Rysunku 1 przedstawiono najwazniejsze
mechanizmy i warunki zuzycia, jakie wystepuja w przypadku materiatow inzy-
nierskich i ich powierzchni dla zuzycia tribologicznego [L. 6, 8].

Scieranie jest najpowszechniejszym rodzajem zuzywania. Wystepuje zaw-
sze tam, gdzie luzne $cierniwo przesuwa si¢ wzgledem powierzchni ciata state-
g0. Podstawowymi mechanizmami wystgpujacymi przy zuzywaniu Sciernym sa:
mikroskrawanie, bruzdowanie, rysowanie i wyciaganie ziaren. Bruzdowanie
i mikroskrawanie zazwyczaj wystepuja jednoczesnie, co wptywa na intensyw-
nos$¢ zuzywania $ciernego [L. 6, 8]. Podczas zuzywania $ciernego (RyS. 2) wy-
odrebniono [L. 8, 10] dwie formy zuzywania: two-body abrasive wear ‘groo-
ving wear regime’ — zuzywanie $cierne dwoch cial z charakterystycznym wy-
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stepowaniem mechanizmu bruzdowania i three-body abrasive wear ‘rolling
wear regime’ — zuzywanie $cierne w obecnosci trzech ciat, charakterystyczne
dla ruchu tocznego przy uzyciu luznego Scierniwa. Zuzywanie $cierne w obeC-
nosci dwoch ciat wystepuje w przypadku, kiedy materiat osnowy wchodzi
W bezposredni kontakt z materiatem obrabianym, natomiast zuzywanie $cierne
w obecnosci trzech ciat zachodzi wowczas, gdy material osnowy zuzywa si¢
poprzez kontakt z nieumocowanymi czgstkami materialu obrabianego prze-
mieszczajacymi si¢ pomigdzy obrabianym materiatem i osnowa.
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Rys. 1. Mechanizmy i warunki zuzycia, jakie wystepuja dla zuzycia tribelogicznego
[L.6 8]
Fig. 1. Wear mechanisms and conditions that exist for tribological wear [L. 6, 8]
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Rys. 2. Formy zuzywania $ciernego: a) two-body abrasive wear, b) three-body abrasive
wear [L. 8]
Fig. 2. Two and three-body modes of abrasive wear [L. 8]

Tarciowe badania powtok przeciwzuzyciowych realizowane sa z uzyciem
réznorodnych urzadzen tribologicznych. Najczesciej wykorzystywanym do tego
celu skojarzeniem testowym jest uktad kula—tarcza, w ktéorym badana powloka
nanoszona jest na powierzchni¢ tarczy, a Scierajagca powloke kula wykonana
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jest ze stali (100Cr6) lub ceramiki (Al,Os, SisN,). Tarcie odbywa sie w ruchu
slizgowym, w ktorym nieruchoma przeciwprobka (kulka) dociskana jest do
obracajacej si¢ tarczy. Metoda ta umozliwia badania przede wszystkim odpor-
nos$ci na zuzywanie $cierne, ktore jest najczestsza przyczyng zuzywania tracych
elementéw maszyn (ok. 60% przypadkoéw) i gldéwng przyczyng zuzywania na-
rzedzi skrawajacych (90%). Ten sposob badania odpornosci na zuzycie charak-
teryzuje bardzo duzy rozrzut wynikow. Wynika to z tego, ze wtasciwosci tribo-
logiczne — odporno$¢ na zuzywanie i opory ruchu przy tarciu — nie sg cechg
materialow elementdw tworzacych wezet tarcia, lecz wlasciwoscia calego sys-
temu tribologicznego i zaleza od obcigzenia, predkosci poslizgu, stanu po-
wierzchni, medium otaczajacego, temperatury, drgan, a w przypadku tarcia
suchego w duzym stopniu od wilgotnosci powietrza. W zwigzku z powyzszym
ulepszeniu metody badan tribologicznych powlok przeciwzuzyciowych stuzyto
wiele inicjatyw badawczych.

Intensywny rozwoj technologii nakladania powlok (wielowarstwowych,
wielosktadnikowych, hybrydowych itp.) wymaga odpowiedniego narzedzia
umozliwiajgcego szybka ocene ich jakosci. Naprzeciw temu wychodzi metoda
testowania, w ktorej dla wzmocnienia efektu destrukcji tarciowej wykorzysty-
wane jest luzne, twarde Scierniwo, podawane do strefy tarcia — jest to metoda
ball-cratering.

Badanie odporno$ci powtok na zuzywanie $cierne jest istotne, gdyz ten ro-
dzaj zuzycia wystepuje w wigkszosci przypadkoéw poruszajacych sie wzgledem
siebie, wspotpracujacych elementow czesci maszyn.

MATERIALY DO BADAN

Badania przeprowadzono na stanowisku badawczym T-20' (Rys. 3a) metoda
ball-cratering. Metoda ball-cratering stuzy do badania odporno$ci na zuzycie
$cierne powlok i materiatlow konstrukcyjnych. Jej zastosowanie wymaga do-
brania do badanego rodzaju powloki (materiatu) wartosci parametrow (obcia-
zenia, predkos$ci obrotowej i co najmniej 4 drog tarcia). Zgodnie z wymagania-
mi jej autoréw [L. 1-5] warunkiem skutecznosci metody sg odpowiednio
,»Okragte” kratery $ladow zuzycia — btad wzgledny zmierzonych $rednic nie
powinien przekraczaé¢ 10%. Pomiaru srednic $ladow wytarcia w ksztatcie krate-
réw dokonano z uzyciem optycznego mikroskopu pomiarowego Nikon MM-40
(Rys. 3b).

! http://www.itee.radom.pl/oferta/aparatura.htm.
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Rys. 3.

Fig. 3.

Wyjscie kuli

a) schemat zestawu badawczego do badania zuzycia $ciernego powlok [L. 2],
b) §lad zuzycia
a) schematic layout illustrating the geometry of the micro-abrasion apparatus [L. 2],
b) wear scar

Badaniu poddano probki w postaci ptytki o $rednicy 25,4 mm i grubosci
10 mm wykonane ze stali WCLV (DIN X40CrMoV5-1, ASTM H13) o twardo-
sci 55 HRC. Na plytki naniesiono powltoki PVD o wlasciwosciach podanych

w Tabeli 1.
Tabela 1. Wiasciwosci osadzonej powloki PVD
Table 1.  Properties of the PVD coating
Gru- Twar- . Catko-
Po- | bos¢ | MO | Twardose | dos¢ | 9P | Modwt | UM | it
powa- . . zenie ko-
wio- | catko- . Vickersa indenta- Younga . utrata
. to$¢ - max. hezji "
ka wita cyjna adhezji
PVD g Ra HV HIT Fmax E L Les
[um] | [pm] [GPa] [mN] [GPa] [N [N
CrN 3,2 0,37 | 1720+146 | 18,5+1,5 16,0 300 £35 32 64
AITIN 2,2 0,14 | 3200+100 | 32,8+1,2 | 350 440+10 30 60

Pomiary chropowatosci powierzchni osadzonych powltok przeprowadzono
na profilografie Taylor Hobson. Badania adhezji powtok wykonano metoda
zarysowania wglebnikiem Rockwella typ C na Scratch-Testerze REVETEST
CSEM z zastosowaniem progresywnie wzrastajacego obcigzenia do 100 N ze
stalg szybkoscig narastania obcigzenia 10 N/mm. Wartosci sit wywotujacych
charakterystyczne mechanizmy zniszczenia powtoki okreslono na podstawie
mikroskopowych obserwacji uszkodzen powloki w obszarze zarysowan. Pomia-
ry twardo$ci i modutu Younga wykonano na nanotwardos$ciomierzu Nano-
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Hardness Tester CSEM wyposazonym we wglebnik Berkovich’a, stosujac za-
glebienie wglgbnika nieprzekraczajace 10% grubosci powtoki.

W badaniach tribologicznych przeciwprobke stanowita kulka tozyskowa
0 $rednicy 25,4 mm wykonana ze stali 100Cr6 (ASTM 52100, firma Dejay
Distribution Limited, Wielka Brytania) o twardosci 58,6 HRC i chropowatosci
powierzchni Ra = 0,177 um. We wszystkich przeprowadzonych badaniach
$cierniwo stanowit proszek SiC (SiC/F1200-C6 wyprodukowany w Washington
Mills Abrasive, Manchester, Wielka Brytania) o $redniej wielko$ci czgstek
nieprzekraczajacej 4,0 um (Rys. 4) i warto$ci twardosci ok. 3000 HV [L. 8, 9].
Do badan wykorzystano 20% roztwor SiC i wody destylowanej.

Rys. 4. Ksztalt czastek $ciernych SiC
Fig. 4. Morphology of the abrasive particles employed SiC

BADANIA EKSPERYMENTALNE

W Tabeli 2 przedstawiono $lady zuzycia otrzymane dla cienkich powtok prze-
ciwzuzyciowych: CrN i AITiN, po biegach tribologicznych przeprowadzonych
metoda ball-cratering [L. 1, 2]. Slady charakteryzuja si¢ okragtym ksztaltem
i pordbwnywalng gruboscig pierScienia. Badania wykonano przy czterech dtugo-
sciach drogi tarcia, co bylo niezbedne do wyznaczenia koncowego parametru
badan, czyli wspotczynnika zuzywania Sciernego (Kc) badanych powtok PVD.
Wspotezynnik Kc dla powtoki AITiN wynosi 2,1 [10™* m®*N"m™], natomiast
dla CrN jest dziesieciokrotnie wyzszy i wynosi 21,0 [10™ m*N"m™], co ozna-
cza znacznie mniejsza odporno$¢ powtoki CrN na $cieranie [L. 1-2, 12].

W rezultacie przeprowadzonych badan mikroskopowych przedstawiono
miejsca przetarcia na granicy uktadu: powloka—podtoze, powstate w wyniku
przetarcia po przeprowadzonych badaniach zuzyciowych metoda ball-cratering,
zgodnie z kierunkiem wybierania powtoki przez kulg (Rys. 3b). Wybrany ob-
szar badan wyjscia kulki ma identyczny charakter zuzycia jak obszar graniczny
wejécia  kulki. Celem obserwacji bylo zaprezentowanie mechanizmow



1-2015 TRIBOLOGIA 101

Tabela 2. Optyczne obrazy kraterow otrzymane po przeprowadzonych badaniach zuzycio-
wych
Table 2. Optical images of the crater after tribological tests

Powloka Parametry pracy
PVD Obciazenie: 0,2 [N], predkos¢ obrotowa: 150 [obr./min],

cztery drogi tarcia: 12 [m], 40 [m], 68 [m], 98 [m]
: m A 1T

CrN

Obciazenie: 0,6 [N], predkos¢ obrotowa: 80 [obr./min],

AITIN cztery drogi tarcia: 54 [m], 72 [m], 90 [m], 108 [m]

zuzywania wystepujagcych na analizowanym obszarze granicznym [L. 10].
W Tabeli 3 i 4 przedstawiono obrazy wykonane za pomocg elektronowego
mikroskopu skaningowego. Poroéwnano powierzchnie Krateru na granicy prze-
tarcia powtoki przy wyznaczonych optymalnych warto$ciach parametrow pracy
[L. 1-5]. W Tabeli 3 przedstawiono zdj¢cia wykonane metoda SEM z po-
wierzchni 120 pm x 120 pm przy powiekszeniu 1000%, natomiast w Tabeli 4
zdjecia SEM wykonano z powierzchni 30 um x 30 um, stosujac powigkszenie
4000x. Po przeprowadzonych biegach tribologicznych zaobserwowano znaczg-
ca réznice $cierania powloki CrN i1 AITiN. W kazdym z przeprowadzonych
biegdw obu powlok formy zuzycia byly powtarzalne. Dla powtoki CrN zaob-
serwowano wystgpowanie formy zuzycia — toczenie (three-body abrasive
wear), natomiast dla powtoki AITiN — bruzdowanie (two-body abrasive wear).
Zroznicowany charakter zuzycia Sciernego, zdaniem autora, uwarunkowany jest
zréznicowang twardo$cig badanych powlok wzgledem uzytego $Scierniwa, kto-
rego twardo$¢ szacuje si¢ na ok. 3000 HV. Powloka CrN jest stosunkowo
miekka, o twardosci 1700-1800 HV, w pordéwnaniu z powlokg AITIN o twar-
dosci 3200-3300 HV (Tab. 1). Kolejna z przyczyn wystgpowania zréznicowa-
nych form zuzycia $ciernego uwarunkowana jest warto$ciami zastosowanych
obcigzen wezta tarcia. Dla powtoki CrN obcigzenie wynosito 0,2 N, natomiast
dla powtoki AITiN 0,6 N [L. 12]. Niska warto$¢ zastosowanego obcigzenia
umozliwita swobodne poruszanie si¢ ziaren §cierniwa SiC migdzy dwoma cia-
tami, efektem czego bylo powstanie formy zuzycia — toczenie (three-body
abrasive wear). Przy trzykrotnie wigkszym obcigzeniu dystans miedzy dwoma
ciatami zmniejszyt si¢, tym samym uniemozliwiajagc swobodne poruszanie si¢
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Czastek $cierniwa w wezle tarcia, co zainicjowato powstanie formy zuzycia —
bruzdowanie (two-body abrasive wear).

Na Rysunku 5 przedstawiono rozktad pierwiastkowy dla powtoki CrN na
powierzchni obszaru granicznego, po badaniach zuzyciowych, dla przyktado-
wej drogi wynoszacej 12 m (z czterech badanych). Natomiast na Rysunku 6
przedstawiono rozktad pierwiastkowy dla powtoki AITiN, rowniez przyktado-
wej drogi wynoszacej 54 m. Celem analizy EDS bylo przedstawienie rozktadu
pierwiastkow na granicy uktadu powloka—podtoze tworzacych mapy rozmiesz-
Czenia wystepujacego danego pierwiastka. Obszary, na ktorych wyznaczono
zelazo, pierwiastek bedacy baza podtoza nie wyznaczono pierwiastkOw pocho-
dzacych z badanych powlok PVD. Krzem pochodzi ze $cierniwa SiC, ktore
zastosowano w celu zwigkszenia szybkosci przetarcia powtoki.

Obraz SEM

G

Rys. 5. Obrazy SEM i mapy powierzchniowego rozkladu pierwiastkow dla powloki CrN
przy parametrach: droga 12 m, obciazenie 0,2 N i predkos¢ obrotowa 150 obr./min

Fig.5. SEM image and maps of elements for CrN coating for parameters: 12 m, 0.2 N and
150 rpm

Obraz SEM

Rys. 6. Obrazy SEM i mapy powierzchniowego rozkladu pierwiastkow dla powloki AITiN
przy parametrach: droga 54 m, obciazenie 0,6 N i predkos$¢ obrotowa 80 obr./min

Fig. 6. SEM image and maps of elements for AITiN coating for parameters: 54 m, 0.6 N and
80 rpm

W Tabeli 5 przedstawiono zdjecia wykonane z uzyciem mikroskopu inter-
ferometrycznego z powierzchni 100 pm x 100 um. Obserwowane obrazy
przedstawiaja identyczne mechanizmy zuzycia jak te przedstawione w Tabe-
lach 4 i 5.

Tabela 6 przedstawia zdjecia wykonane przy uzyciu mikroskopu sit ato-
mowych z powierzchni 25 um x 25 pum. Dla AITiN zaobserwowano rdznice
poziomdéw miedzy obszarem przetarcia a powtokag PVD wynoszaca od 2,9 um
dla drogi pierwszej i drugiej do 4,2 um dla drogi trzeciej i 5,5 um dla drogi
czwartej. W przypadku powtoki CrN rdznica wynosita od 1,15 um do 1,8 um,
wynikiem czego widoczne sg tagodne przejscia migdzy badanymi obszarami.
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PODSUMOWANIE

Analizujgc wyniki badan, stwierdzono, zZe:

Metoda ball-cratering pozwolita na uzyskanie, w czasie catego badania zu-
zyciowego, powtarzalnego mechanizmu zuzywania wybranych cienkich po-
wiok PVD: CrN i AITiN.

W przypadku powloki CrN zaobserwowano zuzywanie charakterystyczne
dla toczenia si¢ ziaren po badanej powierzchni ‘rolling wear regime’, CO
odpowiada formie zuzycia three-body abrasive wear, natomiast w przypad-
ku powtoki AITiN zuzywanie nastgpito wyniku tworzenia si¢ wyzlobien
I bruzd ‘grooving wear regime’, formy zuzycia charakterystycznej dla two-
body abrasive wear.
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Summary

The article presents the wear mechanisms of thin PVD coatings during
abrasive wear the ball-cratering method. Abrasive wear tests were
performed on chosen antiwear PVD coatings with the optimum work
parameters of friction node [L. 1-5]. (The test friction node is created by
the rotating ball and the immobile sample disc, which is pressed against it,
and an abrasive slurry is drip fed into the contact zone.) The aim of the
paper was to analyse the interface of coating — substrate. This area is
located on the surface of the wear scar in the shape of a crater after
tribological tests. The test area was observed using microscopic
techniques: scanning electron microscope (SEM), atomic force microscopy
(AFM), and interferometry microscope (White Light Interferometry
WLI). The premise of the author was to show the repetitive nature of the
wear mechanism of PVD coatings by ball cratering. It influences the
receiving repetitive wear scar.



