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Streszczenie

W artykule przedstawiono wyniki batlastrukturalnych,mikromecha-
nicznych i tribologicznych powlokvielowarstwowych typu TiN/CrN.
Powioki o catkowitej grubgci 1 um, zbudowane z 2, 8 i 32 na przemian
utozonych warstw TiN i CrN osadno laserem impulsowym na stali
ferrytycznej metogl PLD (Pulsed Laser Deposition). Strukiysowtok
badano z zyciem elektronowego mikroskopu transmisyjnego (TEM).
Badania wiaciwosci mechanicznych wykazaly zateos¢ twarddci i mo-
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dutu spezystasci od liczby warstw w powice. Badania tribologiczne
wykonano w styku kula (AD3) — tarcza w warunkach tarcia technicznie
suchego, stosaf obchzenie 0,5; 1 i 2N. Zbyt die obciazenie powiok
ceramicznych pracagych w warunkach styku skoncentrowanegozeno
spowodowa przekroczenie rimosci ukladu powtoka—podiae, co pro-
wadzi do gkania warstwy ceramicznej i gwattownego jepytia. Gra-
niczra wartaé¢ obchzenia okrélono jako najmniejszy nacisk na kalk
powodujcy gwattowne z@ycie powtoki o charakterze patologicznym.
Na podstawie przeprowadzonych b@&daozna wnioskowd, ze zwkk-
szenie liczby warstw w powtoce @owarstwowej od 2 do 32, z rébwno-
czesnym zmniejszaniem ich grébood 500 nm do 31 nm ma silny
wptyw na wiaciwosci tribologiczne. Najwiksze obcizenie graniczne
oraz najweksz odpornd¢ na zuycie uzyskano dla powiok zionych

z 32 warstw, charakteryzigych s¢ zarazem najmniejszym wspotczyn-
nikiem tarcia.

WPROWADZENIE

Zabezpieczenie powierzchni wspotpracy elementéw maszyn, zwlaszcza
w wysoko obcizonych weztach kinematycznych jest realizowane m.in.
poprzez stosowanie powltok przeciwyaiowych. Zainteresowanie po-
witokami wielowarstwowymi zibonymi z warstw rgdu nanometrow
wynika z odmiennych wkgiwosci takich strukturw poréwnaniu z wia-
sciwosciami materialtdw skladowych. €zto obserwuje si znacacy
wzrost twardéci takiej wielowarsivy w stosunku do twardoi materiatu
pojedynczej warstwy, co jest zygane z efektem Halla-Petcha, zmianami
modutu spgzystasci poprzecznej lub istnieniem napen wiasnych
[L. 1-3]. Odporné¢ na zuycie powtoki nie zawse jednak jest propor-
cjonalna do wzrostu twarda, co mae by zwigzane z jej podwiszory
kruchacia lub stala adhezj do podi@a. Poprawna praca i trwatoeks-
ploatacyjna elementu pokrytego twambwioka ceramicza jest rownie
zalezna od przenoszonego ohtenia, zwlaszcza gdy element pracuje
w warunkach styku skoncentrowanyjin. 4, 5]. Zbyt duwe obchzenie
moze powodowda przekroczenie nmosci uktadu powtoka—podice,
zwlaszcza kiedy podie jest nieumocnione. Prowadzi to dgka@nia war-
stwy ceramicznej, propagacji takiegakpiecia wzdhlz granicy war-
stwa/podiae & do momentu lokalnego odvaiwienia powtoki. W wy-
niku odwarstwienia nagbuje gwattowne ziycie powitoki, intensyfiko-
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wane przez obeché twardegoscierniwa (fragmenty powtoki) w strefie
styku.

W pracy przedstawiono wyniki ba@lastrukturalnych, mikromecha-
nicznych i tribologicznych powtowielowarstwowych typu TiN/CrN.

MATERIALY | METODY BADAWCZE

Badaniom poddano powtoki wielowansiwe zbudowane z 2, 8 i 32 na
przemian utaonych warstw TiN i CrN osadzone mefoBLD (Pulsed
Laser Deposition na stali ferrytycznej. Osadzanie przeprowadzono
w temperaturze pokojowej zzyciem lasera impulsowego Nd:YAG
[L. 6]. Poszczegodlne warstvgktadowe o odpowiedniej grufm uzyska-

no przez ablagjtargetow Ti (99,9% at.praz Cr (99,9% at.), steaq
przeptywem N (99,999%) i czasem osadzaniCharakterystyka mikro-
struktury na przekroju poprzecznyrostata przeprowadzona z wykorzy-
staniem transmisyjnego mikiaspu elektronowego (TEM) TECNAI G
F20. Cienkie folie do analizy TEM zostaly wykonane za pamechniki
zogniskowanej wizki jonéw galu (G3 (tzw. technika FIB — Focused
lon Beam). Tward& i modut spezystasci uktadow powtoka/podize
wyznaczono metadindentacyja, wywajac wgkbnika Vickersa. Pomia-

ry zrealizowano przy obgieniu 20 mN, pgdkosci obchzania/odcizania

40 mN/min i czasie dziania maksymalnego okgienia 5 s, wykonug

co najmniej 5 pomiaréw dla kdej probki. Przyczeprsé powitoki do
podiaza okrélono w t&cie zarysowania (scratdiest). Badania wykona-
no z wyciem wgkbnika Rockwella C o promieniu zaaigtenia 200um,

Zz zastosowaniem napujacych parametrow: obgienie wzrastagce
0,03-30 N, dlug& zarysowania 2 mm, gikos¢ przesuwu probki

2 mm/min. Badania wkgiwosci mechanicznych przeprowadzono z wy-
korzystaniem aparatu Micro-Combi-Tester firmy CSEM. Badania tribo-
logiczne wykonano w styku kula—tarcaawarunkach tarcia technicznie
suchego, przy parametrach: statadgos¢ n = 60 obr./min, obgizenie
Fn=0,5; 112N, czas N = 2000 cykli, prothigarcia £ = 5 mm, tempe-
ratura otoczenia 28, wilgotndi¢ wzgledna 65%. W kadym t&cie sto-
sowano now kule z Al,Os (tlenek glinu) csrednicy 1 mm i polerowanej
powierzchni (Ra = 0,02%m, sferyczné 0,25 um). Po zamocowaniu
prébki i przeciwprobki ich powierzchnie wspotpracy myto acetonem
I Wysuszono.
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WYNIKI BADA N

Budowa i mikrostruktura powtok

Powioki typu TiN/CrN o catkowitej grulsei 1 pm tworzyty nastpujace
uktady warstw sktadowych: pdeka (TiN/CrN)-2 — 1x(0,5um TiN + 0,5um
CrN); powtoka (TiN/CrN)-8 — 4x(0,12bm TiN + 0,125um CrN); powitoka
(TIN/CrN)-32 — 16x(0,031um TiN + 0,031um CrN). Bezpérednio na podio-
ze stalowe zawsze naktadano waegstuN ze wzgkdu na doby przyczepnét
do podiaa, natomiast jako warsgewrgtrzm stosowano CrN.

Dyfrakcje elektronowe powtok(TiN/CrN)-2 potwierdzaj istnienie faz
TiN i CrN o strukturze regularnej i bardzo zbinych wymiarach komorki
elementarnej. Obydwie warstwy CrN i TiN twate powtok zbudowanezss
z krystalitow kolumnowychRys. 1). Analiza wynikéw bada wskazuje na
istnienie znacznie mniejszych krystalitow w warstwie Tikl @QiN (dyfrak-
cja punktowa CrN jest mniej rozmyta i zawieraegj punktow).Srednica
krystalitow w TiN wynosi ok. 25 nm i jest wymaie mniejsza 1 srednica
krystalitow w CrN — ok. 40 nm. Powloki zbudowane z 8 i 32 warstw skia-
dowych maj podoba budowe, tj. drobniejsze krystality TiN i grubsze CrN
(Rys. 1 b-¢. Powtoki o wikszej ilasci warstw sktadowych (powngj dwoch)
map znacznie mniejsze krystality w pierwsze] warstwie skiadowejrko-
lejnych po niej nagpujacych tego samego typu.

b)

TiN
CrN
TiN
CrN
TiN i

" Rys. 1. Mikrostruktura TEM na przekroju po-
przecznym powilok: a) (TiN/CrN)-2, b)
(TiN/CrN)-8, c) (TiN/CrN)-32

Fig.1. TEM cross-section image of the: a) (TiN/
/CrN)-2, b) (TiIN/CrN)-8, ¢) (TiN/ /CrN)-32
coatings
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Badania wiasciwosci mikromechanicznych

Twarda¢ Hir i modut Younga | ukladu powtoka—podiae przy obci-

zeniu 20 mN zamieszczono Wabl. 1. Najwieksz twardag¢ 21 GPa
i modut 312 GPa ma powioka (TiKIFN)-8. W przypdku powtoki (TiN/
CrN)-32 odnotowany niewielki spadek twaédoi modutu Younga mae

by¢ spowodowany wekszym zdefektowaniem jej struktury.

Tabela 1. Twardc&¢ Hir, modut Younga Er, obcigzenie krytyczne L. oraz zage-
bienie wgkbnika h,y przy obciazeniu 2N
Table 1. Hardness {H Young modulus F, critical load lg, penetration depth,k

under 2N
L Zagiebienie

Prébka 2N
Hir Er Lo | Ll hon

[GPa] [N] [um]

(TIN/CrN)-2 18,8+1 281+16 6,4+0,6 17,9+0,8 2,03
(TiIN/CrN)-8 | 21,1+1,5 312+19 8,4+0,6 20,6+1,2 2,08
(TIN/CrN)-32| 19,1+0,9 263+17 7,7£0,7 19,31 2,26

Przyczepn& powlok do poditea okréglano za pomag obchzenia
krytycznego kg, (6—8 N) powodujcego charakterystyczne uszkodzenie
powitoki (Tab. 1). Pod dziataniem obgienia Lc; w powloce pojawiaj
siec dwze pkniccia kohezyjne o zakrzywnym ksztaicie, wypukkeia
zwrocone w kierunku ruchu wgdnika, powstajce w wyniku napgzen
sciskapcych. W obszarze tym obserwowang réwniez liczne drobne
pekniccia tukowe skierowane wypuldoia przeciwnie do kierunku ruchu,
spowodowane nagreniami rozcigapcymi. Przy wyszych obcize-
niach L, = 18-21 N nagpowata utrata wiaiwosci adhezyjnych po-
wioki prowadzca do odstonicia podi@a. Najwiksz podatnéé na od-
ksztatcenie (by= 2,26pm) wykazata powdka (TiN/CrN)-32.

Badania wiasciwosci tribologicznych

Charakter procesu tarcia badanydwiok wynika wprost z ich wigiwo-
sci i decyduje o liczbie wyrnionych okresow wspotpracy: formowanie
styku (1), normalne tarcie (ll), przerywanie powtoki (Ill), wsp@ipa z pod-
lozem (IV) Rys. 2. Jeeli zuzycie powitoki jest tak die, ze nastpuije jej
przerwanie i odstorcie podiga, to objawia si to znacacym wzrostem
wspotczynnika tarcia. Przy olgeniu 2 N zjawisko przerwania powioki
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nastpuje dla wszystkich badanychitek stosunkowo szybko. Przy apci
zeniu 1 N liczba cykli do przerwania powioki jest anwowana i wynosi
1450 cykli dla powtoki (TiN/CrN)-2,1900 cykli dla powtoki (TiN/CrN)-8,
natomiast powtoka (TiN/CrN)x32 nidega przerwaniu po 2000 cykli.

Wspétczynnik tarcia, f

o] 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000
Liczba cykli, N

Rys. 2. Wspotczynnik tarcia pary (TiN/CrN)-2/kulka Al ;O; pod obchzeniem
Fn=1N
Fig. 2. Friction coefficient between (TiN/CrN)-248); ball under load Fn =1 N

Graniczr wartas¢ obchzenia okrélono jako najmniejszy nacisk na
kulke, powodujcy gwattowne zgycie powtoki o charakterze patologicz-
nym. Zwycie takie pojawia 8ipo okrélonej granicznej liczbie cykli
(Tabl. 2) i prowadzi w wyniku przetarcia powtoki do odsteria podto-
za Rys. 4b oraz wzrostu wartei wspotczynnika tarciaRys. 3. Naj-
mniejszy wspotczynnik tarciav Il okresie wspotpracy wynosey ok.
0,08 przy obcizeniu 0,5 N zarejestrowano dla probki z povatok
(TIN/CrN)-32, z& najwickszy ok. 0,36 dla probki z powteKTiN/CrN)-2.
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Rys. 3. Wspoiczynnik tarcia prébek z padokami TiN/CrN podczas wspétpracy
z kulka Al,O3 po 2000 cykili

Fig. 3. Friction coefficient of samples with TiN/CrN coatings during sliding with
Al,O5 ball after 2000 cycles
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Zuzycie badanych probek miato gtéwnie charakgerny, ale row-
niez inicjowane byty gkniecia powierzchniowe, ktére propagowaty do
granicy rozdziatu warstw w wyniku cyklicznego ofp@nia i odcizania
prébki spowodowanego specyficznyeharakterem pracy testoweg@-w
zta kula—tarcza. Obecne w strefie styku twardendu wykruszone frag-
menty powtoki intensyfikowat mikroskrawanie, prowade do patolo-
gicznego zuycia. Przeprowadzone tgstribologiczne wykazatyze od-
porng¢ na zuycie badanych powtok wzrasta wraz zsdm ich warstw
sktadowych Tabl. 2). Swiadczy o tym wskanik zuzycia, ktory wyzna-
czono na podstawie zmierzonego profilytarcia probki i obliczonego
ubytku jej obgtosci. Przy obcizeniu kulki sih 2 N powtoki ulegaj sto-
sunkowo szybkiemu przetarciu, a liczba cykli wywebd takie uszko-
dzenie jest proporcjonalna do ich odpdgiana zuycie (Rys. 4. Ponad-
to obchzenie kulki na poziomie 2 N pprzerwaniu powtoki wywotuje
lawinowe zuycie podi@a. Analizupc wptyw obchzenia na odporng
na zuycie, mana stwierdz, ze dla prébek 2 i 8 warstwowych granicz-
ne obcazenie kulki (1 mm) wynosi 1 N wakresie stosowanych parame-
trow, a dla (TiN/CrN)-32 jest to okgienie 2 N.

Tabela 2. Wskanik zuzycia Wv i graniczna liczba cykli Nyy do przerwania powto-
ki dla poszczegolnych obaizen

Table 2. Wear index Wv and number of cycleg Np to failure of the coating for
following loads

05N 1N 2N
16 %16 1 (-6
Probka [\nl1vr\7/13/1NOm] Ngr [\nl1vr\7/13/1NOm] Ngr [\ri1vr;/13/%\lom] Ngr
[N] [pm]
(TIN/CIN)-2 | 4,7140,76| — | 75.34+20 | 1450 | 11689 | 200
(TIN/CIN)-8 | 1,43+0,79| — | 7.82¢3.1| 1900 | 10043 | 650
(TNOMN: 1 0.82:015)  — | 267202 - 997,6 | 1700

--- nie obserwowano w zakresie badawczym do 2080 cykili
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Rys. 4 Wskanik zuzycia (a) i maksymalna g¢bokosé wytarcia po 2000 cyklach
(b) w zaleznosci od obchzenia
Fig. 4. Wear index (a) and maximum depth of wear track after 2000 cycles (b) vs. load

PODSUMOWANIE

Na podstawie przeprowadzonych b@&daazna wnioskowd, ze zwik-
szenie liczby warstw w wielowstwowej powtoce TiN/CrN od 2 do 32,
z rbwnoczesnym zmniejszaniem ich grétiad ok. 500 nm do ok. 31 nm
ma silny wplyw na je] wisciwosci tribologiczne. Stwierdzono wzrost
odporndci na zuycie oraz zmniejszenie oporéw ruchu ze wzrostem ilo-
sci warstw sktadowych w powtoce, a zates¢ ta jest szczegolnie wi-
doczna w zakresie olagenia granicznego. Najgksze obcizenie gra-
niczne oraz najwkszy odpornd¢ na zuycie ma powiloka o 32 war-
stwach sktadowych (TiN/CrN)-32 pomimo jej mniejsze] twaoio ad-
hezji niz powtoka dmiowarstwowa. Powtoka ([N/CrN)-32 charaktery-
zuje s¢ rowniez najmniejszym wspotczynnigm tarcia ok. 0,1 w obsza-
rze tarcia normalnego. Zmniejszenie gridigojedynczej warstwy, ktore
zwykle prowadzi do rozdrobnienigj struktury, nie zawsze zgksza
twarda¢ powtok. Zjawisko takie jest znane z literatyty 3] i najcz-
sciej zwiazane z wikszym zdefektowaniem rsiktury wielowarstwy
[L. 7]. Powtoka (TiN/CrN)-32 ma mniejgzwarda¢ oraz duo cienszy

i stabsz zewrgtrzna warstwe CrN, dlatego okres formowania styku
z kula jest krétszy w stosunku do (TAQIrN)-8. Prowadzi to do zwk-
szenia powierzchni styku, gm samym zmniejszenia napen Styko-
wych i wydtwzenia czasu eksploatacji (granicznej liczby cykli).
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Summary

The structure and micromechanical and tribological properties of
the multilayer of TiN/CrN are presented in the paper. The TiN/CrN
coatings built of 2, 8 and 32 lagrs with the overall thickness of um
obtained by Pulsed Laser Deposition (PLD) method were investi-
gated. Analysis of transmissionelectron microscopy images (TEM)
showed highly defective columnar structure of individual layers. The
hardness and elastic modulus depend on the number of layers in the
coating. In the case when a load carrying capacity of the ceramic
coating-substrate system is eeed, ceramic layer cracks are created
and multiply wear due to the presence of the hard abrasive particles
between sliding surfaces. The load carrying capacity was defined as
the smallest load applied on of the ball, which induced rapid abra-
sive wear of the coating. An increase in the number of the layers in
the coating from 2 to 32, with a decrease of their thickness from 500
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nm to 31 nm, strongly influence ofthe tribological properties. The
maximum hardness (21 GPa) and the best adherencedk 8,4 N) are
presented in the 8-layers coatingwhile the 32-layerscoating showed
the highest load carrying capacityand wear resistance as well as the
lowest friction coefficient (0,1).





