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Streszczenie

W pracy przedstawiono wyniki badan kawitacyjnych powtoki TiN wytwo-
rzonej na stali austenitycznej 1H18N9T metoda katodowego odparowania tuko-
wego (ARC). Oceng odpornosci kawitacyjnej powtoki TiN przeprowadzano
w oparciu o badania na stanowisku przeptywowym ze szczelinowym wzbudni-
kiem kawitacji. Stwierdzono, ze okres inkubacji uszkodzen powloki TiN jest
ook. 100% dtuzszy niz w przypadku nie pokrytej stali 1HISNIT. Analiza
z wykorzystaniem mikroskopii skaningowej wskazuje, Ze proces niszczenia
powloki TiN nastgpuje gldwnie w wyniku jej delaminacji.

Wprowadzenie

Zjawisko kawitacji powstaje w warunkach gwattownych zmian ci$nienia
powodujac powstawanie, a nast¢pnie implozje¢ pecherzykéw kawitacyjnych.
Erozja kawitacyjna powstaje gléwnie w wyniku mechanicznego oddziatywania
impulséw kawitacyjnych na powierzchni¢ materiatu, chociaz zaznacza si¢ row-
niez w niektérych pracach wptyw efektu cieplnego towarzyszacy implozji peg-
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cherzykéw kawitacyjnych na proces niszczenia materiatu [1, 2]. Odpornos¢ ka-
witacyjna materiatow konstrukcyjnych wzrasta wraz ze zmniejszeniem si¢ wiel-
kosci ziarna oraz wzrostem wlasciwo$ci mechanicznych, gtéwnie wytrzymato$ci
zmeczeniowe] jak réwniez twardosci, cho¢ nie jest to korelacja $cista. Wydaje
sig, ze materialy nanostrukturalne (nanomateriaty), charakteryzujace si¢ wysoka
twardo$cia oraz korzystnymi wtasno$ciami plastycznymi, moga wykazywac
wysoka odporno$¢ na niszczenie kawitacyjne. Do nanomaterialéw zalicza si¢
zar6wno materialy lite, jak i materiaty w postaci powtok o nanometrycznej wiel-
kosci krystalitow, osadzone na materiatlach konstrukcyjnych tradycyjnych.
Z technologicznego punktu widzenia, te ostatnie wykazuja specyficzne wtasci-
wosci, poniewaz tacza wlasciwos$ci rdzenia wykonanego z tradycyjnych materia-
16w i wilasciwosci nanomaterialéw i z reguly sa duzo tansze w wykonaniu,
w stosunku do litych materiatéw nanokrystalicznych.

Twarde nanokrystaliczne powtoki typu TiN, CrN, TiAIN o grubos$ci zazwy-
czaj do 10 wm, otrzymywane metodami PVD, sa obecnie szeroko stosowane
gtéwnie do pokrywania narzedzi skrawajacych i formujacych.

Celem pracy byto zbadanie i opis procesu niszczenia kawitacyjnego powto-
ki TiN wytworzonej na stali austenitycznej 1H18NOT.

1. Stanowisko badawcze

Badania erozji kawitacyjnej przeprowadzono na stanowisku ze szczelinowym
wzbudnikiem kawitacji znajdujacym si¢ w laboratorium IMP PAN (rys. 1) [4].
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Rys. 1. Schemat budowy komory ze szczelinowym wzbudnikiem kawitacji; I — gérny wzbudnik
kawitacji (przeszkoda stata), II — dolny wzbudnik kawitacji (przeciwprzeszkoda ruchoma)

Na stanowisku pomierzono impulsy kawitacyjne w pigciu odlegto$ciach od
statej przeszkody. Wyniki pomiaréw postuzyly do wyznaczenia intensywnosci
kawitacji J korzystajac ze wzoru:

K M
T 2p Z
gdzie:k — wspdtczynnik proporqonalnosm, Kk=1%10°s

T - calkowity czas pomiaru,
P — gestose,
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¢ — predkos¢ dzwigku w osrodku,

M - ilo$¢ przedzialéw ci$nienia,

ng — ilo§¢ impulséw w jednym przedziale,

px — warto$¢ amplitud ci$nienia w k-tym przedziale.

W niniejszej pracy testy erozyjne przeprowadzono przy cisnieniu przed
komora kawitacyjna wynoszacym 1200 kPa, za komorg 120 kPa i szerokos$ci
szczeliny 5 mm. Obciazenie kawitacyjne wystepujace przy tych parametrach
przeptywu w réznych odlegtos$ciach od wzbudnika kawitacji podano w tab. 1.

Tabela 1. Warunki badan kawitacyjnych

Odlegtos¢ od szczeliny kawitacyjnej
8 mm 24 mm 40 mm 56 mm 72 mm
Intensywno$¢ kawitacji J, Wm™ 25,85 9,56 0,024 0,083 1,3

Badania kawitacyjne wykonano na prébkach (1, 2, 3 —rys. 1), wykonanych
ze stali austenitycznej 1HI8NOT i przesyconych w wodzie z temperatury
1050°C. Prébki po przesycaniu szlifowano i polerowano do uzyskania chropo-
watosci R,<0,05 wm, a nastgpnie pokryto powloka TiN.

2. Wytwarzanie, struktura i wlasciwosci mechaniczne powloki TiN

Powtoki TiN wytworzono metoda katodowego odparowania tukowego (ARC)
w urzadzeniu opisanym w pracy [3], znajdujacym si¢ w Katedrze Inzynierii
Materiatowej Politechniki Koszalinskiej. Metoda ARC ma wiele zalet, takich jak
wysoki stopien jonizacji plazmy i wysoka gesto$¢ strumienia jonéw bombarduja-
cych narastajaca powloke. Jedna z wad tej metody jest natomiast, ,,zanieczyszcza-
nie” powloki mikrokroplami odparowywanego metalu, co moze wplywac nieko-
rzystnie na jej wlasciwosci.

Wyniki badan skiadu chemicznego i fazowego (tab. 2) pokazuja, ze powtoka
TiN ma nanokrystaliczng strukture, sktadajaca si¢ ze stechiometrycznych nanokry-
stalitéw regularnej fazy 6-TiN o zdecydowanej orientacji krystalograficznej (111).

Tabela 2. Wtasciwosci powloki TiN

Sktad chemiczny [% at] Ti-489 N-49 O-2,1
Sktad fazowy, struktura O-TiN, regularna (B1)
Orientacja krystalograficzna (111) bardzo silna
Srednia wielko$¢ krystalitéw [nm] 10-14
Twardos¢ [GPa] 26,7
Modut Younga [GPa] 308
Grubos¢ powloki [pum] 1,8
Adhezja powtoki (metoda rysy) [N]
Lc; — uszkodzenia kohezyjne (peknigcia) 10
Lc, — uszkodzenia adhezyjna (zdarcie) 20
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Oszacowana z wykorzystaniem metody Scherrera i analizy gaussowskiej $red-
nia wielkos¢ krystalitow w powloce zawiera si¢ w zakresie 10-14 nm. Jedna z przy-
czyn tak duzego rozdrobnienia mikrostruktury moze by¢ niska temperatura podioza
(ponizej 180°C) w czasie wzrostu powlok. Powtoka ma charakterystyczng dla azot-
ku tytanu wysoka twardos¢, tj. 26,7 GPa. Biorac pod uwagg niska twardos$¢ stali
IH18NOIT (ok. 2 GPa) i w efekcie znaczne jej odksztalcenie plastyczne juz przy
niewielkich naciskach stozka Rockwella, uzywanego do oceny adhezji w tzw. tescie
rysy, wyniki badan wskazuja na wysoka adhezj¢ powtoki TiN do tego typu podioza.
Pierwsze niewielkie peknigcia pojawiaja sig przy obciazeniu normalnym ok. 10 N,
odpowiadajacym obciazeniu krytycznemu L¢;, natomiast zdarcie powtoki wewnatrz
rysy, co odpowiada obciazeniu krytycznemu L¢,, wystepuje przy obciazeniu 20 N.

4. Badania kawitacyjne

W celu okreslenia odporno$ci powtoki TiN na niszczenie kawitacyjne prze-
prowadzono 48 h testy erozyjne. Przed rozpoczgciem badan oraz po kazdej eks-
pozycji probki byly doktadnie czyszczone, suszone, a nast¢pnie wazone na wa-
dze analitycznej, ktérej bledy graniczne dopuszczalne dla obciazenia do 60 g
wynosza +/— 1,2 mg. Krzywe erozyjne dla uktadu stal IHISNIT — powtoka TiN
przedstawiono na rys. 2.

Najwigksze ubytki odnotowano na prébce, dla ktérych intensywno$¢ kawita-
cji wynosita J = 25,85 kW/m’. Przy tej intensywnosci, w przypadku stali
ITH18NIT okres inkubacji ma warto§¢ 150 min [5], natomiast dla ukfadu stal
IHI8NIT — powtoka TiN jest istotnie wyzszy i wynosi 300 min (rys. 2). Szybkos¢
niszczenia prébek, dla ktérych intensywno$é kawitacji wynosita J = 9,56 kW/m®
byta znaczaco mniejsza. Okresy inkubacji wynosity odpowiednio 600 i 1260 min
dla stali nie pokrytej i pokrytej powtoka TiN, przy czym ubytki masy po catkowi-
tym tesécie erozyjnym w obu przypadkach byly mniejsze niz 1 mg i miescity si¢
w granicach btedu dopuszczalnego wagi. Przez caly okres prowadzonego testu
kawitacyjnego nie odnotowano zadnych ubytkéw masy na prébkach, dla ktérych
intensywno$¢ kawitacji miata wartoé¢ J = 0,024 kW/m’.
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Rys. 2. Krzywe erozyjne uktadu stal IHI8NIT — powtoka TiN
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B

d) intensywnosci kawitacji J = 25,85 kW/m®

Rys. 3. Mikrofotografie powierzchni badanych prébek przed erozja (a) oraz po 48 h ekspozycji
przy intensywnoéci kawitacji J = 0,026 kW/m® (b), J = 9,56 kW/m’ (c), J = 25,85 kW/m? (d)

Po catkowitym tescie przeprowadzono obserwacje mikroskopowe (rys. 3) na
skaningowym mikroskopie elektronowym celem analizy uszkodzen i opisu me-
chanizmu niszczenia powloki TiN. Obserwacje mikroskopowe ujawnity, ze po-
wloka TiN doktadnie odzwierciedla topografi¢ powierzchni podioza, a na po-
wierzchni powloki widoczne sa mikrokrople tytanu i wklgste $lady po nich, co
jest charakterystycznym efektem dla metody tukowej (ARC) wytwarzania po-
wlok (rys. 3a). Przy intensywnosci kawitacji J = 0,024 kW/m’® obserwuje sie
tylko bardzo niewielkie ,,mechaniczne wytrawianie” w miejscach nieciagtosci,
takich jak mikrokrople oraz wyptywki na krawedziach rys (rys. 3b).
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Powtoka poddana dziataniu kawitacji o intensywnosci J = 9,56 kW/m® zo-
stala oczyszczona z mikrokropli metalu znajdujacych si¢ na powierzchni oraz
ulegta pofalowaniu i punktowym wykruszeniom (delaminacji) (rys. 3c). Przy
intensywnosci J = 25,85 kW/m” powloka zostata na wielu obszarach catkowicie
usunigta (rys. 3d). Generalnie mozna stwierdzi¢, ze proces niszczenia powloki
nastepuje gtéwnie w wyniku jej wykruszania (delaminacji). Charakter uszko-
dzen powtoki i podloza w wielu miejscach wskazuje, ze oderwane w czasie im-
plozji mikroczastki twardej powloki, uderzajac w nia, moga potggowacé proces
jej erozji.

5. Analiza wynikow

Przedstawione badania wykazaty, ze wptyw intensywnos$ci kawitacji na pro-
ces niszczenia powtoki TiN jest bardzo wyrazny. Zalezy to nie tylko od bez-
wzglednej wartosci intensywnosci, ale rowniez od amplitudy impulséw kawita-
cyjnych. Obserwacje wtasne wskazaty, ze udziat pgcherzykéw o amplitudzie zbli-
zonej do granicy sprgzystosci wptywa znaczaco na proces niszczenia, poniewaz
wskutek niejednorodnosci struktury, sktadu chemicznego oraz stanu naprezen,
w niektérych mikroobszarach materialu, moze zachodzi¢ odksztalcenie plastycz-
ne, pomimo, ze material makroskopowo znajduje si¢ w stanie sprezystym.

Na potrzeby niniejszej pracy zatozono, ze delaminacja powtoki zachodzi
powyzej pewnej krytycznej wartosci amplitudy impulséw kawitacyjnych, a na
jej warto$¢ maja wplyw zar6wno wiasciwosci podtoza, jak i powtoki. Dla
uproszczenia rozwazan pecherzyki podzielono na kilka frakcji i analizowano
oddzielnie wptyw poszczegdlnych frakcji na proces niszczenia ukladu stalowe
podioze—powtoka. Wstepny podzial na frakcje dla danego ukladu przeprowa-
dzono w oparciu o stan powtoki po catkowitym tescie kawitacyjnym. W odle-
glosci 40 mm od gérnej przeszkody rejestrowane byty impulsy kawitacyjne
o amplitudach w zakresie 5002000 kPa. W tej odlegtosci znajdowata si¢ probka
1 i odpowiadata jej intensywnos¢ kawitacji 0,026 kW/m”. Po catkowitym tescie
kawitacyjnym nie odnotowano na tej probce mierzalnych ubytkéw masy. Po-
wloke zostata tylko nieznacznie ,,oczyszczona”, szczegdlnie w miejscach niecia-
glosci (rysy, mikrokrople, luki) (rys. 3c). Swiadczy to o nieznacznym wplywie
takich impulséw na erozje danego uktadu. Pecherzyki o amplitudzie 500-2000 kPa
zaliczono do impulséw niskoamplitudowych, ktérych wptyw na proces niszcze-
nia jest nieznaczny.

W przypadku intensywnosci kawitacji réwnej 9,56 kW/m” rejestrowano im-
pulsy o amplitudach dochodzacych do 16 MPa. Zaktadajac, ze impulsy o ampli-
tudach do 2000 kPa nie powoduja erozji materiatu, za powstale uszkodzenia
powtoki odpowiadaja impulsy o amplitudach od 2000 do 16 000 kPa. Po 48
godzinach ekspozycji ubytek masy wynidst 1 mg, miescit si¢ w granicach biedu
dopuszczalnego wagi. Powtoka zostata catkowicie oczyszczona z mikrokropel
metalu oraz ulegta pofalowaniu oraz miejscowo usunigta (wykruszona). Pofalo-
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wanie powloki §wiadczy o odksztatceniu plastycznym zaréwno powtoki, jak
i podloza. Uwzgledniajac fakt, ze modut Younga powloki jest o 50% wigkszy
niz podtoza, a twardo$¢ ponad 10 razy wieksza, mozna stwierdzi¢, ze znaczaca
cze$¢ energii odksztatcenia jest pochtaniana przez powtoke. Impulsy kawitacyj-
ne powodujace odksztalcenie sprezyste powloki sa w stanie spowodowaé
w mikroobszarach odksztalcenia plastyczne przyczyniajac si¢ do jej delaminacji,
przy czym miejsca wykruszen sa przypadkowe i raczej nie zwigzane wyraznie
z wadami powtoki wynikajacymi z procesu jej wytwarzania oraz topografii pod-
loza. Impulsy powodujace wykruszenie powtoki, nawet bez uprzedniego jej
odksztalcenia plastycznego, nazwano wysokoamplitudowymi. Wstepnie przyje-
to, ze sa to impulsy o amplitudzie wigkszej lub réwnej 10 MPa.

W przypadku intensywnosci kawitacji J = 25,85 kW/m® liczba impulséw
wysokoamplitudowych zwigkszyla sig, a obserwowana powtoka ulegata usuwa-
niu, nawet bez znacznego odksztalcenia plastycznego. Swiadczy to, Ze niszcze-
nie przebiegalo przede wszystkim w wyniku delaminacji powtoki.

Wyniki przedstawionych wyzej badan wskazuja, ze w przypadku ukladu
migkkie podloze (np. 1H18NOT) — twarda powtoka (np. TiN) miara wzrostu
odpornosci kawitacyjnej jest wydtuzenie okresu inkubacyjnego, co réwniez po-
twierdzaja badania przedstawione w pracy [6], przy czym bardzo istotne znacze-
nie ma tu zapewnienie wysokiej twardosc¢ i adhezji powtoki.

Praca byta czesciowo finansowana ze srodkow budzetowych na nauke w ramach
projektu badawczego nr 4T07B01528 realizowanego w latach 2005-2007.
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Cavitation erosion of TiN nanocrystalline coating deposited on stainless
steel ITHISNIT

Summary

Results of investigation on cavitation erosion resistance of TiN coating de-
posited on stainless steel IHI8NIT by means of the cathodic arc method are
presented. The evaluation of TiN coating resistance to cavitation erosion is
based on the investigation performed in a cavitation tunnel with a slot cavitator
and tap water as a medium. It has been confirmed that the incubation period of
the TiN coating damage is approximately 100% longer than that of the uncoated
steel. The scanning microscope analysis indicates that the damage of TiN coat-
ing is due mainly to its delamination.



