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Streszczenie

W pracy przedstawione sg wyniki badan tribologicznych wykonanych na préb-
kach z warstwami o grubosci 50 nm, 500 nm i 1300 nm natozonymi na podioze
ze stali narzedziowej 316L. Warstwy naktadane byly metodg RF PACVD. Testy
tribologiczne realizowano w wezle tarcia typu kula—powierzchnia ptaska z po-
stepowo-zwrotnym ruchem $lizgowym kulki. Grubsze warstwy DLC wykazaty
stabilny i niski wspétczynnik tarcia. Slady tarcia analizowano za pomocg elek-
tronowego mikroskopu skaningowego oraz mikroskopu interferencyjnego.
Najmniejsze zuzycie zaobserwowano dla prébki z warstwa DLC o grubosci
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500 nm. Nawet w przypadku intensywnego uszkodzenia, warstwy DLC petnity
funkcje zabezpieczajacg i zmniejszaty zakres i zmienialy rodzaj zniszczen.

WPROWADZENIE

Zainteresowanie warstwami DLC datuje si¢ juz od kilkunastu lat. Prognozowa-
ne zastosowania [L. 1], ktére wynikaly z wlasciwos$ci pierwszych laboratoryj-
nych warstw [L. 2], zostaly wdrozone w praktyke, a kolejne modyfikacje struk-
tury warstw [L. 3] poprawily ich najbardziej newralgiczne parametry. Wsréd
wlasciwosci fizycznych niezaprzeczalnie najczeéciej podkreslang zaleta war-
stwy DLC jest jej cecha obnizenia wspétczynnika tarcia [L. 1-4] oraz minima-
lizowania zuzycia w konkretnych rozwigzaniach konstrukcyjnych weztéw tra-
cych. Jedna z istotnych grup zastosowan sg elementy w konstrukcjach biome-
dycznych. Wykorzystywane w endoprotezach inne materialy, takie jak polimery
czy ceramika [L. 5] nie do konca spetniaja wysokie wymagania odporno$ci na
zniszczenia. Wkladki panewki z polietylenu sg podatne na zuzycie i maja naj-
wyzszy wspotczynnik tarcia z metalowg gtéwka, a z kolei ceramika jest podatna
na mikropekniecia zar6wno w toku wytwarzania, jak i podczas uzytkowania
[L. 6]. Stad powstata opcja poprawy wiasciwosci tribologicznych standardo-
wych elementéw: metal-metal za pomocag natozenia cienkiej warstwy DLC
[L.7, 8]. W niniejszej pracy przedstawiono wyniki oceny wlasciwosci tribolo-
gicznych par tragcych w réznych konfiguracjach materiatowych oraz z war-
stwami DLC o r6znych grubo$ciach natozonymi na stal narzgdziowa.

PRZEDMIOT I METODYKA BADAN

Badania tribologiczne zostaly przeprowadzone na prébkach z warstwami DLC
natozonymi metoda RF PACVD (Radio Frequency Plasma Asisted Chemical
Vapour Deposition) na podtoze ze stali narzedziowej 316L.

Prébki z warstwami o grubo$ciach 50 nm oraz 500 nm wykonane zostaty
w Zaktadzie Inzynierii Biomedycznej Instytutu Inzynierii Materialowej PL.
Prébka z warstwa DLC o grubosci 1300 nm wykonana zostata na urzadzeniu
DLC-system firmy Leybold Gmbh.

Struktura otrzymanych warstw jest jednorodna z nanokrystalitami diamen-
tu rozproszonymi réwnomiernie w objgto$ci warstwy.

Testy tribologiczne przeprowadzono na tribotesterze wtasnej konstrukcji
z weztem tarcia typu kula—powierzchnia ptaska. Obcigzona kulka—przeciwprébka
slizgata si¢ po badanej powierzchni ruchem postgpowo-zwrotnym z predkos$cia
srednig 0,33 mm/s, a dtugo$¢ §ladu wynosita 3 mm. W testach zastosowano
dwa rodzaje kulek tracych: kulke tozyskowa o §rednicy 1 mm oraz kulke z ce-
ramiki SiC o $rednicy 4 mm. R6zne materialy kulek tracych oraz odmienne
$rednice maja na celu wywolanie réznorodnych dominujacych sktadowych
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tarcia: abrazyjnej lub adhezyjnej. W testach zastosowano obcigzenia 0,8 N oraz
2,4 N. Badania tarcia trwaty 100 cykli przemieszczen, czyli ok. 1800 s.

Slady tarcia obserwowano za pomoca elektronowego mikroskopu skanin-
gowego Auriga z wykorzystaniem systemu FIB (Focused lon Beam) do wyko-
nania przekrojéw poprzecznych w wybranych obszarach zuzycia.

Zastosowanie detektora SE typu In-Lens pozwolito na rozréznienie topo-
grafii masowej i uszczegdétowienie charakteru zniszczenia powierzchni war-
stwy. Do analizy glebokosci wykorzystano mikroskop interferencyjny firmy
Veeco, ktéry umozliwia wizualizacje tr6jwymiarowa oraz wykonanie profilu
powierzchni i §ladu tarcia.

WYNIKI BADAN I DYSKUSJA

Na Rys. 1 przedstawiono wykresy zmian wspéiczynnika tarcia zarejestrowane
w przyktadowym tescie dla kazdej opcji warunkdw pomiarowych.
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Rys. 1. Wykresy wspoélczynnika tarcia: a) obciazenie Fn = 0,8 N kulka fozyskowa ¢1 mm,
b) obciazenie Fn = 2,4 N kulka lozyskowa ¢1 mm, c) obciazenie Fn = 0,8 N kulka SiC
¢ 4 mm, d) obciazenie Fn = 2,4 N kulka SiC ¢ 4 mm, dla podloza 36L oraz warstw
DLC 50 nm, 500 nm i 1300 nm

Fig. 1. Graphs of a friction coefficient at: a) load 0.8 N,the ball of ¢1 mm, b) load 2.4 N, the
ball of 1 mm, c) load 0.8 N, the ball of ¢4 mm, d) load 2.4 N, the ball of ¢4 mm
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Do pomiaréw tribologicznych dotgczona zostata probka bez warstwy, pod-
toze 316L. Ze wzgledu na znaczne warto$ci sity tarcia otrzymywane dla tej
probki, testy byly przerywane wcze$niej, gtéwnie ze wzgledu na niebezpieczen-
stwo uszkodzenia czujnika piezoelektrycznego.

W poréwnaniu z warto$ciami wspotczynnika tarcia dla stali 316L, war-
stwy DLC spowodowaly jego znaczne zmniejszenie oraz stabilno$¢ wartosci
w czasie.

Poséréd badanych warstw najwigkszy wspdtczynnik tarcia zmierzony zostat
dla DLC o grubos$ci 50 nm i w tarciu z kulkg ¢1 mm.

Przy poczatkowej wartosci wspoétczynnika tarcia okoto 0,25-0,3 po 30 cy-
klach tarcia (500 s) nastapil intensywny wzrost oraz zmienno$¢ jego wartosci.
W koncowej fazie krzywe wspdlczynnika tarcia stali 3161 oraz z warstwa
50 nm miaty podobne wartosci. Tarcie kulkg ceramiczng SiC o wigkszej $red-
nicy ¢4 mm przebiegato dla prébki z warstwg 50 nm bardziej réwnomiernie.
Wzrost wspétczynnika tarcia nastgpowal tagodnie, w miare przebiegu testu
i z poczatkowej wartosci 0,1 dochodzit do 0,3-0,35. Zwigkszenie obcigzenia
nie zmienito zachowania si¢ tej pary tracej, jedynie nieznacznie zwickszony
zostal wspdlczynnik tarcia. Warstwy o grubosci 500 nm oraz 1300 nm wykaza-
ty bardzo niskim i stabilnym wspéiczynnikiem tarcia we wszystkich wariantach
testow tribologicznych. Wartosci wspdlczynnika tarcia na koncowym etapie
badan zmienialy si¢ w zakresie od 0,17 do 0,20.

Wigksze zréznicowanie wlasciwosci tribologicznych warstw DLC o réznej
grubosci zaobserwowano w odniesieniu do odpornos$ci na zuzycie.

Po 100 cyklach tarcia gtebokos$ci §ladéw tarcia na probkach 316L i z war-
stwa 50 nm sg podobne i wynosza kilka mikrometréw. Natomiast morfologia
§ladéw i charakter zniszczen przedstawiaja sie znaczaco odmiennie. Slad tarcia
na stali ma nieregularny ksztatt, a takze plastycznie uksztalttowane bruzdy, ktdre
zawieraja zanieczyszczenia powierzchni i intensywne rozdrobniong strukture
materialu. Pomimo ze $lad na prébce z warstwa 50 nm jest réwnie gieboki jak
na préobce podloza, to jego powierzchnia jest wzglednie gtadka i regularna.
Wprawdzie warstwa DLC ulegta czgsciowemu zerwaniu, jednakze struktura
podtoza zachowala swdj pierwotny charakter.

Zuzycie na probce z warstwa o grubosci 500 nm byto znikome i trudne do
obserwacji mikroskopowych. Rysunek 2 przedstawia zestawienie obrazdéw
sladéw tarcia na prébkach z warstwa 50 nm i 500 nm badanych w tych samych
warunkach. Na prdébce z warstwa 50 nm tarcie kulka o $rednicy 4 mm wywota-
to mniejsze uszkodzenia niz tarcie kulka o $rednicy 1 mm (Rys. 2e) i dla tych
testéw mozna byto uchwyci¢ faze niszczenia warstwy, jej pekanie oraz dela-
minacj¢. Warstwa 500 nm okazata si¢ wyjatkowo odporna na zuzycie w tarciu
z kulka stalowa ¢1 mm. Jedyne zaobserwowane mikroskopowo uszkodzenia
zostaty wywolane tarciem przy obciagzeniu 2,4 N z kulkg ¢4 mm, a i tak sg one
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bardzo nikte (Rys. 2b). Glgbokosci uszkodzen wynoszace okoto 0,1 um zostaty
zmierzone na mikrozarysowaniach (Rys. 2f), ktére byly na tyle ptytkie, ze nie
dochodzity do styku warstwy z podiozem.
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Rys. 2. Zestawienie obrazéw $ladéw tarcia na prébce z warstwa 50 nm, lewa kolumna oraz
z warstwa 500 nm, prawa kolumna rysunkéw, po tarciu przy Fn = 2,4 N, ¢4 mm,
a, b) topografia fragmentu §ladu, c) powigkszenie srodkowej czesci sladu, d) prze-
kréj poprzeczny fragmentu $ladu, e, f) profile poprzeczne catych §ladéw tarcia

Fig. 2. Images of friction traces on the sample with a layer of 50 nm, the left column, and the
layer of 500 nm, the right column of Fig. 4, the friction at Fn = 2.4 N,the ball of ¢ 4 mm,
a, b) topography trace fragment, c) enlarged the middle of a track, d ) cross-section of
a track, e, f) cross sections of complete tracks of friction

Na Rys. 2d przekréj $ladu ujawnia szczegdlne potaczenie zachodzace
miedzy warstwa a podltozem. W efekcie oczyszczania jonami argonu przed
procesem nakladania warstwy powierzchnia podtoza zostata podtrawiona, co
stworzyto korzystne warunki do bardzo dobrej adhezji pomiedzy warstwa
a podlozem i jest przyczyna korzystnych wtasciwosci tribologicznych.

Uszkodzenia powierzchni prébki z warstwg 1300 nm w efekcie tarcia réz-
nymi kulkami pokazuje Rys. 3. Tarcie kulka ¢1 mm pod obciazeniem 2,4 N
wywotato najwigksze naciski powierzchniowe i dla warstwy o grubosci
1300 nm naciski te spowodowaty powstawanie wyraznego rowka (Rys. 3c, e).
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Prawdopodobnie w tym przypadku badan lokalnie dochodzi do drobnych wy-
rwan w warstwie DLC, co obrazuja jasne plamki na Rys. 3a. Tarcie kulka
04 mm nie powoduje réwnie intensywnych uszkodzen. Gleboko$ci mikrorys sa
rzedu 0,1-0,2 um, a powierzchnia warstwy w miejscu tarcia zawiera aglomera-
ty wytartych zanieczyszczen.

Na Rys. 3b, dzigki zastosowaniu detektora In-Lens, mozliwe bylo uwi-
docznienie bardzo cienkiej warstwy na powierzchni prébki. Sa to pozostatosci
po srodkach czyszczacych (np. acetonie), ktérych ,,rozsmarowanie” jest czgsto
jedynym widocznym mikroskopowo §ladem po badaniu tarcia, w przypadku
gdy zniszczenia powierzchni sg bardzo mate.

dpImm, Fn=2.4N ¢ 4mm, Fn=2.4N
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Rys. 3. Zestawienie rysunkéw obrazujacych slady tarcia na prébce z warstwa 1300 nm po
tarciu pod obciazeniem Fn = 2,4 N kulka ¢1 mm, lewa kolumna rysunkéw oraz
¢4 mm, prawa kolumna rysunkéw a,b) obrazy SEM Sladéw tarcia, ¢, d) fragment
topografii sladéw tarcia, e, f) profile poprzeczne §ladéw tarcia

Fig. 3. Pictures of the traces of friction on the sample with a layer of 1300 nm after friction
under load Fn = 2.4 N, the ball of ¢1 p m, the left column of Fig. 3, and the ball of
04 mm, the right column of figures a, b) SEM images of friction tracks, c, d) topography
of friction traces, e, f) cross sections of friction traces
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WNIOSKI

Natozenie warstwy DLC powoduje poprawe wlasciwosci antyzuzyciowych oraz
obnizenie wspétczynnika tarcia. Bardzo cienka warstwa DLC o grubosci 50 nm
nie zabezpiecza przed uszkodzeniami ale zmniejsza rozmiar i liczb¢ mikrousz-
kodzefh. Wspdtczynnik tarcia zostaje trwale zredukowany do wartosci 0,18-0,20
dla warstw DLC o grubosciach 500 nm i 1300 nm. Natomiast odporno$¢ na zu-
zycie tych warstw znacznie zwigksza si¢. W obu przypadkach adhezja warstwy do
stalowego podloza jest bardzo dobra i w efekcie testéw tarcia niewielkim uszko-
dzeniom ulega jedynie sama warstwa. Zdecydowanie lepsze wlaSciwosci antyzu-
zyciowe posiada warstwa o grubosci 500 nm. Jej uszkodzenia powstawaty jedy-
nie w tarciu z kulkg SiC o $rednicy 4 mm i1 zwigzane byly z adhezyjna sktadowa
tarcia. Stwierdzono natomiast, iz zwigkszenie grubosci warstwy moze pogorszy¢
wytrzymato$¢ na naciski, gdyz badana w tych samych warunkach warstwa 1300
nm odksztalcila si¢ plastycznie, podczas gdy warstwa 500 nm w ogdle nie ulegta
uszkodzeniu. Stad mozna wyciagna¢ wniosek, ze zwickszanie grubosci warstwy
DLC w celu poprawy odpornos$ci na zniszczenia nie jest korzystne ze wzgledu na
wlasciwosci wytrzymatoSciowe zwigzane ze wzrostem warstwy oraz ukonstytu-
owang strukturg.

Praca zostata wykonana w ramach Grantu Badawczego nr

4842/BT02/2010-39.
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Summary

This paper presents the results of tribological tests made on the samples
with a layer thickness of 50 nm, 500 nm and 1300 nm deposited on the
surface of 316L tool steel. The DLC layers were made by the RF PACVD
method. Tribological tests were carried out on the ball-flat surface friction
node, with the reciprocating sliding movement of the ball. The thicker
DLC layers showed a stable and low friction coefficient. Friction traces
were analysed by scanning electron microscopy and interference
microscopy. The lowest wear was observed for the DLC layer with
thickness of 500 nm. Even in the case of heavy damage, the DLC layer
acted as a protection and reduced the extend and changed the type of
damage.





