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Streszczenie

W artykule zostaty przedstawione rezultaty badan tribologicznych warstw tlen-
kowych wytwarzanych na podtozu stopu aluminium o réznym stopniu przygo-
towania powierzchni we wspétpracy slizgowe z tworzywem sztucznym. Utyli-
tarnym celem badan byto ograniczenie niekorzystnego wpltywu nieréwnosci
powierzchni warstwy tlenkowej w procesie zuzywania sciernego tworzywa
w skojarzeniu $lizgowym z warstwa. Cel ten osiagnieto poprzez okreslenie

" Uniwersytet Slaski, Wydziat Informatyki i Nauki o Materiatach, ul. Sniezna 2, 41-200 Sosno-
wiec, Polska, tel. (32) 36-89-568.



10 TRIBOLOGIA 4-2014

wptywu przygotowania podtoza na ksztattowanie topografii powierzchni oraz
wiasciwosci tribologiczne nanoceramicznych warstw tlenkowych. Badania tri-
bol ogiczne przeprowadzono na stanowisku tarciowo-zuzyciowym typu trzpien—
—ptaszczyzna. Analiza wynikow badan tribologicznych zostata uzupetniona
badaniami morfologii powierzchni oraz badaniami stereometrycznymi wykona-
nymi przed i po tescie tribologicznym. Wyniki badan wykazaty znaczacy
wplyw przygotowania podioza na ksztattowanie topografii powierzchni i wia
sciwosci tribologiczne warstw powierzchniowych.

WPROWADZENIE

Proces elektrochemicznego utleniania aluminium i jego stopéw nalezy do naj-
bardzigj optymalnych oraz najczgscigi stosowanych proceséw ochrony po-
wierzchni aluminiowych. Warstwy tlenku aluminium wytwarzane metodami
elektrochemicznymi charakteryzuja si¢ specyficzng, kolumnowsa struktura
[L. 1-3] oraz charakterystyczna morfologig powierzchni zalezng od parametréw
procesu wytwarzania [L. 4—7]. Proces anodowania twardego czg¢sto stosowany
jest celem zwiekszania trwatosci eksploatacyjng elementow czesci maszyn
wykonanych ze stopéw aluminium, ktérych powierzchnie wspOtpracuja
Z tworzywami sztucznymi w warunkach tarcia technicznie suchego. Najczescie)
wystepujacym rodzajem zuzycia w takich skojarzeniach jest zuzycie scierne.
Bardzo istotne zatem jest zastosowanie w skojarzeniach slizgowych z tworzy-
wami sztucznymi warstwy tlenkowej o réwnej powierzchni [L. 8-10]. Po-
wierzchnie stopéw aluminium, na ktérym wytwarza si¢ warstwy tlenkowe s3
zwykle wstgpnie trawione w réznych roztworach kwasow i zasad, stosujac przy
tym rézny czas trawienia. Zastosowanie niekorzystnych warunkéw trawienia
podtoza warstw tlenkowych w duzym stopniu moze wplywa¢ na znaczne zuzy-
cie partnera slizgowego na pierwszym etapie wspotpracy. Celem ograniczenia
niekorzystnego wptywu nierdwnosci powierzchni na proces tarcia $lizgowego
autor pracy zbadal wptyw przygotowania podtoza na ksztaltowanie topogréafii
powierzchni oraz wiasciwosci tribologiczne nanoceramicznych warstw tlenko-
wych wytworzonych w procesie anodowania twardego.

MATERIALY UZYTE W BADANIACH

Obiektem badan byty nanoceramiczne warstwy powierzchniowe wytworzone
w procesie anodowania twardego metods statopradowa na stopie aluminium
EN AW-5251. Warstwy te wykazuja kolumnowo-widknista strukture zoriento-
wang wzdtuz Kierunku narastania warstw wskutek wptywu pola el ektrycznego.
Wi1dkna warstw s3 utozone w stosunku do siebie w sposob réwnolegty, tworzac
pomiedzy sobg wolne przestrzenie, bedace kanatem dla migracji jonéw tlenu
laczacych sie z materiatem anody w procesie elektrochemicznym. Zaréwno
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srednice wiokien, jak wymiary przestrzeni migdzy widknami zaleza od struktu-
ry podioza, rodzaju elektrolitu oraz warunkéw prowadzenia procesu anodowa
nia. Efektem naktadania si¢ tych czynnikéw s3 mikro- i nanopory wystepujgce
na powierzchni i w strukturze warstw. Mikropory powstaja w wyniku zaburzen
w strukturze spowodowane przeniesieniem wad podtoza na powierzchnie
warstw oraz zaktocen energetycznych procesu anodowania, hatomiast nanopory
powstaja w wyniku styku wiokien warstw i s3 obecne we wszystkich przekro-
jach poprzecznych wiokien na catgl grubosci warstw. Istota procesu anodowa-
nia twardego jest fakt, ze ksztaltowanie nanoceramicznych warstw powierzch-
niowych nastepuje kosztem ubytku podtoza, dzigki czemu warstwy grubosci
50 um maja bardzo dobrg adhezje do podtoza. Charakterystyczna cechg nanoce-
ramicznych warstw powierzchniowych jest roznaich twardos¢ w zaleznosci od
odlegtosci od poditoza. Najwyzsza mikrotwardos¢ uzyskuje si¢ przy podiozu
warstwy, natomiast najnizsza przy powierzchni. Mikrotwardos¢ warstw wytwo-
rzonych w procesie anodowania twardego zmienia si¢ odwrotnie proporcjonal-
nie do porowatosci powierzchni i wynosi 3000+6000 MPa w zaleznosci od
zastosowanych parametrow procesu.

W badaniach przeprowadzono proces anodowania przy statym tadunku
elektrycznym 180 A-min, dla gestosci pradu 3 A/dm?, w statej temperaturze
tréjsktadnikowego elektrolitu 303 K. Powierzchnie prébek przed anodowaniem
byty wstepnie trawione w roznym czasie i roznych substancjach Celem oceny
wplywu czasu trawienia i substancji trawigcej na ksztattowanie topografii po-
wierzchni oraz wiasciwosci tribologiczne nanoceramicznych warstw tlenko-
wych probki podzielono na dwie grupy. W pierwszej grupie powierzchnie stopu
aluminium byty trawione w 5% roztworze KOH przez 20, 40 sekund oraz 2, 5
i 20 minut (Tabela 1). W drugigj grupie powierzchnie stopu aluminium byty
trawione przy statym czasie 2 minut, w 5% roztworach najczescie uzywanych
do trawienia aluminium substancjach: H3PO,, HF + HNO3;, NaOH, KOH. Do
przygotowania powierzchni jednej z warstw uzyto réwniez 96% roztworu

Tabelal. Warunki wytwarzania war stw grupy pierwszej
Tablel. Production conditions of the first group of layers

L Czas procesu Substancja Temperatura Gestos¢ pradu

Cecha probki trawienia trawigca elektrolitu anodowania

1C 20 sekund

2C 40 sekund

3c 2 minut 5% roztwor 303K 3A/dm?

Y KOH
4Cc 5 minut
5C 10 minut
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Tabela2. Warunki wytwar zania war stw grupy drugiej
Table2.  Production conditions of the second group of layers

coteptk | v | e | sateons | aeosmere
1S C,HsOH 95%
2S H3PO, 5%
3S 2 minuty HF + HNO; 5% 303K 3A/dm?
4s NaOH 5%
55 KOH 5%

Po anodowaniu prébki z wytworzona nanoceramiczng warstwa tlenkows
byty ptukane w wodzie destylowanej przez 60 minut.

METODYKA BADAN

Badania tribol ogiczne przeprowadzono na stanowisku typu trzpien—ptaszczyzna
T-17. Powierzchnie nanoceramicznych warstw wspOtpracowaty z trzpieniem
o srednicy ¢ 9 mm wykonanym z tworzywa PEEK-HPV. Ten wysokogatunko-
wy kompozyt skladajgcy si¢ z tworzywa PEEK z dodatkiem PTFE, grafitu
i wiékien weglowych charakteryzuje si¢ wysoka temperatura pracy 523 K oraz
niska przewodnoscig temperaturowa 0, 25 W/K-m. Dodatek PTFE, grafitu
i wiékien weglowych do tworzywa PEEK zapewnia kompozytowi wysoka sta-
bilnos¢ wymiarowa 25-10° m/m-K, niska nasigkliwos¢ 0,14% przy wilgotnosci
wzglednegj powietrza 50% oraz zmnigjszenie oporéw ruchu w skojarzeniach
slizgowych. Kompozyt PEEK-HPV jest tworzywem o wysokigj wytrzymatosci
mechaniczngj, duzeg sztywnosci i twardosci oraz dobrej odpornosci na petzanie
i $cieranie. Dzieki tym cechom jest idealnym tworzywem do zastosowan
w skojarzeniach $lizgowych.

Wspbipraca elementéw byta przeprowadzana w warunkach tarcia tech-
nicznie suchego, zachowujac $rednia predkosé poslizgu 0,2 m/s, nacisk 1 MPa,
droge tarcia 15 000 m. Wilgotnos¢ powietrza w |aboratorium utrzymywana byta
zgodnie z zaleceniami noty techniczngg VAMAS [L. 11] na poziomie 50+£10%,
atemperatura otoczenia na poziomie 23°C +1°C. Pomiary intensywnosci zuzy-
cia masowego okreslano z wykorzystaniem wagi analityczngj WA30. Badania
morfologii powierzchni powtok wykonywano elektronowym mikroskopem
skaningowym Philips XL30, a topografii powierzchni nanoceramicznych warstw
profilografometrem stykowym Form Talysurf Series 2.
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WYNIKI BADAN

Charakterystyki tribologiczne otrzymane w wyniku testow przedstawiaja linio-
wy charakter wspdtpracy nanoceramicznych warstw powierzchniowych z poli-
merem PEEK-HPV. Dla wigkszosci skojarzen mozna zaobserwowac stabiliza-
cje wartosci wspbtczynnika tarcia wynikajacego z docierania badanych skoja-
rzen juz po okoto 1-2 km, dlainnych po okoto 4 km. Dla wszystkich skojarzen
wartos¢ wspbtczynnika tarcia byta analizowana tylko z ustabilizowanej charak-
terystyki, ktora dla wszystkich badanych par zawierata si¢ miedzy 4-15 km.
W oparciu o zaleznosci wptywu czasu trawienia powierzchni EN AW-5251
oraz wptywu substancji trawigcej na wartos¢ wspétczynnika tarcia oraz inten-
Sywnos¢ zuzywania tworzywa mozna stwierdzié¢, iz zaleznosci te maja zasadni-
czy wplyw na powyzsze parametry tribologiczne. W przypadku pierwszej grupy
warstw wytworzonych na stopie trawionym w 5% roztworze KOH wartosci
wspotczynnika tarcia wahaty sie w granicach 0,14-0,16 (Rys. 1). Najnizsza
wartos¢ wspdtczynnika tarcia wykazato skojarzenie nanoceramicznej warstwy
wytwarzanej na podtozu trawionym przez 40 sekund (U = 0,137), ngjwyzszg na
podtozu trawionym przez 20 sekund (1 = 0,166). W przypadku wptywu sub-
stancji trawigce) wartosci wspotczynnika tarcia rowniez wahaty sie¢ w granicach
0,14-0,16 (Rys. 2). Najnizsza wartos¢ wspotczynnika tarcia wykazato skoja-
rzenie nanoceramicznej warstwy na podtozu nietrawionym (C,HsOH) z two-
rzywem PEEK-HPV (u = 0,143), ngjwyzsza wartos¢ zanotowano dla warstwy
wytwarzanej na podtozu trawionym w roztworze KOH (1 = 0,161).

Rys. 1. Srednie wartosci wspélczynnika tarcia skojarzenia PEEK-HPV — warstwy grupy
pierwszej podczas pojedynczego testu

Fig. 1. The average values of the friction coefficient of couple PEEK-HPV — first layers group
during asingle test
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Rys. 2. Srednie wartosci wspélczynnika tarcia skojarzenia PEEK-HPV — warstwy grupy
drugigj podczas pojedynczego testu

Fig. 2. The average values of the friction coefficient of couple PEEK-HPV — second layers
group during asingle test

Rys. 3. Srednie warto$ci intensywnosci zuzywania tworzywa PEEK-HPV w skojarzeniu
z warstwami grupy pierwszej podczas pojedynczego testu

Fig. 3. The average values of the wear intensity of PEEK-HPV, in combination with the first
layers group during a single test
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Wartosci  intensywnosci  zuzywania tworzywa PEEK-HPV w wyniku
wspbtpracy slizgowej rozktadaty sie w sposob zdecydowanie bardzigj wyrazny.
W przypadku warstw wytworzonych na stopie trawionym w 5% roztworze
KOH najwyzsze zuzycie tworzywa zanotowano dla warstwy trawionej przez 20
sekund (0,09333 mg/km), nastepnie dla warstwy trawiongj przez 40 sekund
(0,06333 mg/km) oraz przez 2 minuty (0,03333 mg/km), Dla warstwy trawio-
ne przez 5 minut zanotowano nanizsze wartosci intensywnosci zuzywania
(0,01666 mg/km). Dla warstwy na podtozu trawionym 20 minut widoczne jest
zdecydowane zwigkszenie wartosci zuzycia tworzywa (0,07333 mg/km)
(Rys. 3). W przypadku wptywu substancji trawiacel najwyzszg wartos¢ zuzy-
wania tworzywa zanotowano dla podioza trawionego w roztworze HsPO,
(0,06333 mg/km), anajnizsza dla poditoza trawionego w roztworze NaOH (0,02
mg/km). Warstwy wytwarzane na stopie trawionym w HF + HNO; oraz KOH
wykazaty podobne wartosci zuzycia tworzywa w skojarzeniu z tworzywem
PEEK-HPV (0,03666 mg/km) oraz (0,03333 mg/km) (Rys. 4). Z powyzszych
badan wynika, iz najwicksze znaczenie w przygotowaniu powierzchni przed
anodowaniem stopow aluminium ma czas trawienia stopu.

Rys. 4. Srednie wartosci intensywnosci zuzywania tworzywa PEEK-HPV w skojarzeniu
z war stwami grupy drugigj podczas pojedynczego testu

Fig. 4. The average values of the wear intensity in PEEK-HPV, in combination with the second
layers group during a single test

Obserwacja mikroskopowa warstw nanoceramicznych wykazata, ze wraz
Ze zmiana czasu trawienia stopu aluminium zmienia sie morfologia powierzchni
warstw. Na warstwach wytworzonych na podtozu trawionym do 5 minut pod
cienkg warstwg pasywacyjna widoczne sg pory o wymiarach nanometrycznych
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(Rys. 5). Pory te stanowig kanaty przewodnosci pradu i migracji jonéw alumi-
nium, wyrwanych z sieci krystalicznej podtoza.

Rys. 5a. Warstwy wytworzone na podlozu  Rys. 5b. Warstwy wytworzone na podtozu

trawionym w KOH przez 20 s, trawionym przez 20 s, pow. 25000x
pow. 2500x Fig. 5b. The layers formed on a substrate

Fig.5a. The layers formed on a substrate etched in KOH for 20 s, zoom
etched in KOH for 20 s, zoom 2500x 25000x

W warstwie wytwarzaneg na podiozu trawionym przez 20 minut (Rys. 6)
obserwacja mikroskopowa ujawnita oprécz nanometrycznych porow takze la-
mele przebiegajace na catej powierzchni warstwy oraz kratery o rozmiarach od
kilku do kilkudziesi¢ciu mikrometréw, czesto stykajace si¢ ze sobg.

5C-04 20.0kV 13.0mm x2 .50k SE(M)

Rys. 6a. Warstwy wytworzone na podlozu  Rys. 6b. Warstwy wytworzone na podtozu

trawionym w KOH przez 20 min, trawionym w KOH przez 20 min,
pow. 2500x pow. 25000x

Fig.6a. The layers formed on a substrate Fig.6b. The layers formed on a substrate
etched in KOH for 20 min, zoom etched in KOH for 20 min, zoom

2500x 25000x
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Analiza obrazéw mikroskopowych powierzchni warstw wytworzonych na
trawionym podtozu (H3PO,;, HF + HNO;, NaOH, KOH) przez 2 minuty nie
wykazata ani lameli, ani kraterébw o rozmiarach mikrometrycznych (Rys. 7).
Mozna zatem uzna, iz mikrometryczne kratery sg efektem destrukcyjnego
dziatania roztworow kwasow lub zasad na powierzchnie stopu w wyniku jego
Zbyt diugiego trawienia (powyzej 5 minut) w tych roztworach. Na powierzchni
warstw wytwarzanych na podtozu stopu nietrawionego (czyszczonego
w C,HsOH) nie zaohserwowano réwniez ani lameli, ani kraterow rozmiaréw
mikrometrycznych. Budowa warstwy wytworzonej na podtozu nietrawionym
ma troche inny charakter niz w przypadku warstwy na podtozu trawionym.
Nanoceramiczna warstwa powierzchniowa w tym przypadku sktada si¢ z war-
stwy porowatej przykrytej cienka warstwa pasywacyjna. Srednia srednica nano-
porow warstwy porowatej w migjscach nieprzykrytych przez warstwe pasywa
cyjna jest zblizona do $rednicy poréw warstwy wytwarzanej na podtozu trawio-
nym. W wyniku tarcia slizgowego cienka warstwa pasywacyjna zostaje catko-
wicie usunieta, a spod filmu slizgowego widoczne s3 tylko nanoelementy po-
wierzchni tlenku.

25-04 20.0kV 13.0mm x2.50k 5

Rys. 7a. Warstwy wytworzone na podlozu Rys. 7b. Warstwy wytworzone na podiozu

czyszczonym w  C,HsOH przez trawionym w H3PO, przez 2 min,
2 min, pow. 2500x pow. 2500x

Fig. 7a. The layers formed on the substrate Fig. 7b. The layers formed on the substrate
cleaned in C,HsOH for 2 min, zoom cleaned in H3PO, for 2 min, zoom
2500x 2500x

Badania stereometryczne nie wykazaty wiekszych roznic chropowatosci
powierzchni warstw wytwarzanych na podtozu trawionym wedtug zatozonych
parametrow (Rys. 8, 9).
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Rys. 8. Srednie kwadratowe odchylenie chropowatosci war stw grupy pierwszej
Fig. 8. Root mean square roughness of thefirst layers group

Rys. 9. Srednie kwadratowe odchylenie chropowatosci war stw grupy drugiej
Fig. 9. Root mean square roughness of the second layers group

WNIOSKI

Zaréwno mikroskopowe badania nanoceramicznych warstw, jak i testy tarcio-
wo-zuzyciowe wykazaly, ze zbyt diugi proces trawienia podtoza przed wytwo-
rzeniem warstw (powyzej 5 minut) ma negatywny wptyw na wiasciwosci tribo-
logiczne wspbtpracujagcego z nimi tworzywa sztucznego (wysoka wartosé inten-
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Sywnosci zuzywanid). Warstwy wytwarzane na podtozu nietrawionym lub tra-
wionym zbyt krétko (ponizej 40 sekund) wykazujg z kolei wigksze wartosci
wspbtczynnika tarciaw skojarzeniu z tworzywem sztucznym. Najkorzystniejsze
wartosci parametréw tribologicznych uzyskano dla warstwy wspétpracujace
ztworzywem PEEK-HPV, ktorg podtoze byto trawione w roztworze NaOH
w czasie 5 minut.
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Summary

The article presents the results of tribological measurements of an
aluminium oxide layer, obtained on aluminium alloy substrate with
different degrees of surface preparation, with a plastic material in diding
cooperation. The utilitarian goal of the research was to reduce an
unfavourable influence of oxide layer surface roughness during the
abrasive wear process of the plastic material with the layer. The purpose
was achieved by determining the effect of surface preparation on the
formation of the surface topography and tribological properties of oxide
layer of nanoceramics. The testing pin—plane was conducted on friction—
wear conditions. The analysis of the tribological results was supplemented
by surface morphology studies and stereometric research made before and
after the tribological test. The results showed a significant effect of surface
preparation on the formation of surface topography and tribological
properties of the surface coating.



