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Streszczenie

W artykule przedstawiono charakterystyki tribologiczne kojarzenia trzpien—
—plaszczyzna w ruchu posuwisto-zwrotnym (Tester T-17 produkcji ITeE — PIB
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w Radomiu) w warunkach tarcia technicznie suchego. Poddano analizie przeciw-
probki wykonane z czystego APT i APT modyfikowanego polimerem. W artyku-
le przedstawiono réwniez badania stereometryczne i obserwacje mikroskopowe.
Przeprowadzone badania i analiza wynikéw potwierdzily przydatno$¢ tak
uszczelnionej warstwy do zastosowan na elementy §lizgowe w skojarzeniach
o ruchu rewersyjnym. W pracy zamieszczono model 3D analizowanej warstwy.

WPROWADZENIE

Celem niniejszej pracy jest okreslenie wtasciwosci tribologicznych opracowa-
nego uszczelnienia polimerem warstwy tlenkowej przeznaczonej do wspdtpracy
slizgowej. Warstwa tlenkowa wytworzona na stopach aluminium jest znanym
i cenionym tworzywem konstrukcyjnym [L. 1, 2]. Prowadzone sg badania ma-
jace na celu poprawe wilasciwosci tribologicznych poprzez modyfikacje ano-
dowej powtoki twardej APT innym materiatem [L. 3-6]. Przedmiotem badan
niniejszej pracy jest kompozytowa powloka otrzymana w wyniku uszczelnienia
anodowej powtoki twardej APT poprzez wprowadzenie polimeru do poréw tej
warstwy [L. 7]. Uszczelnienie mialo na celu nie tylko zamknigcie poréw, ale
przede wszystkim wprowadzenie do nanoporéw powloki polimeru, ktéry ma
petni¢ funkcje medium smarowego. W efekcie otrzymano warstwe predyspo-
nowang do wspodlpracy tribologicznej w warunkach agresywnego §rodowiska.

MATERIAL BADAWCZY

Materiatem badan byty powtoki tlenku aluminium (APT) wytworzone na stopie
EN AW-5251 metoda anodowania twardego. Przeprowadzenie anodowania ta
metodg pozwala na otrzymywanie twardych powltok Al,O; dla zastosowan tri-
bologicznych. Proces anodowania byl prowadzony przy statym tadunku elek-
trycznym 120 Axmin, stosujac gestos¢ pradowa 1 A/dm’. Temperatura elektro-
litu (7% roztworu kwasu szczawiowego) podczas catego procesu byla stabili-
zowana i wynosita 290+1 K.

Wprowadzenie polimeru do poré6w APT odbywalo si¢ trzyetapowo [L. 7].
Na pierwszym etapie wytworzono APT wedlug sposobu opisanego powyze;j.
Na drugim do warstwy zostal wprowadzono katalizator poprzez jej nasaczenie
0,1 M roztworem alkoholowym kwasu 4-toluenosulfonowym i suszono w tem-
peraturze 363 K. Na trzecim etapie nasaczono powloke furfurylowym alkoho-
lem (2-furanometanol) i poddano wygrzewaniu w temperaturze 370 K. W wy-
niku tego procesu w porach nastepuje polimeryzacja, powstaje ciemna, termo-
utwardzalna zywica furanowa — polimer (F), ktéry calkowicie uszczelnia po-
wloke. Uszczelnianie powloki ta3 metoda mozna zastosowac do tlenku alumi-
nium, otrzymanego na aluminium i jego stopach, uzyskiwanego w wyniku ano-
dowania przy zastosowaniu réznych elektrolitow. Efekt jest zawsze ten sam,
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powtoka zostaje praktycznie w 100% uszczelniona polimerem, dajac samosma-
rowng warstwe kompozytowa (APT+F). Caty proces prowadzony jest ponizej
temperatury 373 K, co zabezpiecza element uszczelniany przed odksztalceniem
termicznym, plastycznym i zmianami struktury materiatu.

METODYKA BADAN

Badania tribologiczne realizowano na stanowisku tribologicznym typu trzpien—
—plaszczyzna T-17 (produkcji ITeE — PIB w Radomiu) w ruchu posuwisto-
-zwrotnym w warunkach tarcia technicznie suchego. Parametry pracy byty na-
stepujace: obcigzenie — 1 MPa, $rednia predkos¢ poslizgu — 0,1 m/s, amplituda
— 25 mm, czestotliwo$¢ — 2 Hz, droga tarcia — 1500 m.

We wszystkich przypadkach materialem probki byto tworzywo PEEK, kt6-
re wspoOtpracowato z anodowa powloka twardg APT. Wilgotno$¢ powietrza
w laboratorium utrzymywano na poziomie 30+10%, a temperaturg otoczenia na
poziomie 22°C+1°C.

Pomiary zuzycia masowego okreslano z wykorzystaniem wagi analitycznej
Mettler AT261 DeltaRange. Obserwacje i analiz¢ mikroskopowa powierzchni
przeprowadzono za pomocg mikroskopu optycznego Nikon MM-40 wyposazo-
nego w system cyfrowej analizy obrazu ,,MicroScan”. Morfologi¢ APT okre-
$lono za pomoca mikroskopu skaningowego firmy PHILIPS XL30 ESEM.

WYNIKI BADAN

Pomiary grubosci tlenku wykonano grubo$ciomierzem DualScope firmy Fi-
scher. Srednia grubo$¢ powloki wynosita g = 34,6£0,6 um. Nie zaobserwowano
statystycznie istotnych réznic grubosci powtoki po uszczelnieniu polimerem.

Tabela 1. Wspélczynnik tarcia oraz zuzycie masowe trzpienia
Table 1. The friction coefficient and wear mass pin

Intensywno$¢ zuzywania

Przciwprébka Wspbiczynnik tarcia (rzpienia mg/km*N
Niemodyfikowana 0,15+0,1 0,2276+,0002 g
Uszczelniona 0,13+0,1 0,2112+,0002 g

Dla wykonanego zestawu prébek przeprowadzono badania tribologiczne, re-
jestrujac warto$ci $redniego wspdtczynnika tarcia oraz zuzycia masowego probki,
ktére zestawiono w Tabeli 1. Analizujac wyniki uzyskane za pomoca testera
trzpien—ptaszczyzna, nalezy podkresli¢, ze brano pod uwage maksymalne warto-
Sci sily tarcia. Uszczelnienie w istotny sposéb zmniejszyto warto§¢ wspdtczynni-
ka tarcia i intensywno$¢ zuzywania trzpienia z tworzywa PEEK. Wyniki potwier-
dzity przydatno$¢ warstwy zmodyfikowanej do zastosowan §lizgowych.
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Struktura geometryczna powierzchni SGP, charakteryzowana przez jej pa-
rametry amplitudowe (Sq, Ssk, Sku, Sp, Sv, Sz), w znacznym stopniu wplywa
na procesy tarcia (np. wspétczynnik tarcia) i intensywno$¢ zuzywania ,,partne-
ra”. Podstawg oceny SGP stanowig parametry amplitudowe charakteryzujace
chropowato$¢ powierzchni, ktére pozwalajag wnioskowa¢ o przydatnosci eks-
ploatacyjnej powierzchni. Badania profilografometryczne zrealizowano metoda
stykowa za pomoca profilografometru firmy Taylor Hobson PGI 830, a wyniki
zestawiono w Tabeli 2. W niniejszej pracy wyznaczono parametry amplitudo-
we — wysokosciowe warstw APT i APT+F. Na obu rodzajach powierzchni,
analizujac wykresy izometryczne, nie zaobserwowano ukierunkowania ani ich
okresowosci. Na tych samych wykresach 3D powierzchni prébek niemodyfi-
kowanych i uszczelnionych charakterystyke powierzchni mozna okres$li¢ jako
losowa. Okre$lenie wartosci parametru Ssk (wspéiczynnik sko$nosci, asyme-
trii) pozwala wnioskowa¢ o ksztalcie wzniesien powierzchni. We wszystkich
analizowanych probkach parametr ten posiadal warto$¢ ujemnag charaktery-
styczng dla powierzchni z ptaskowyzowymi wzniesieniami. Parametrem bardzo
wrazliwym na duze pojedyncze wzniesienia lub wglebienia jest parametr Sku
(kurtoza, wspotczynnik skupienia). Warto$¢ ta dla trzpienia wynosi 3,38, to jest
w przyblizeniu warto$¢ rozktadu normalnego rzednych (Sku® = °3). Wyzsze
wartosci okre§lone dla analizowanych warstw sg charakterystyczne dla po-
wierzchni o niewielkich wzniesieniach i wgtgbieniach, dobrych do zastosowan
w skojarzeniach §lizgowych. Wysokos¢ nieréwnosci St° = °Sp+Sv dla po-
wierzchni niemodyfikowanej przed wspdtpraca wynosi St = 8,16° um, a po
wspélpracy ulega zmniejszeniu do warto$ci St = 5,72° um. Réwniez powloka
uszczelniona polimerem charakteryzuje si¢ obnizeniem warto$ci parametru St
z 6,77° um przed wspotpraca do wartosci 3,5° um po wspétpracy. Uszczelnie-
nie powloki spowodowato zatem obnizenie warto$ci parametru St z 8,16° um
do 6,77° um zwiazane jest z wypetnieniem wglebien, co ma korzystny wptyw
na wspoétprace w skojarzeniach §lizgowych. Zmniejszenie wartosci tego para-
metru po wspdtpracy z warstwami jest wynikiem przeniesienia materiatu
trzpienia na powierzchni¢ wspodtpracujacej z nig przeciwprdbki, zmniejszeniu
ulega warto$¢ parametru Sv. Interesujagcym parametrem jest stosunek Sp/Sv,
ktéry charakteryzuje ksztaltt i symetri¢ nieréwnosci. Stosunku Sp/Sv dla war-
stwy uszczelnionej po wspdlpracy wynosi 0,50, natomiast dla warstwy niemo-
dyfikowanej po wspétpracy wynosi 0,46. Zblizona warto$¢ stosunku Sp/Sv
moze $§wiadczy¢ o wypelnieniu warstwy materiatem trzpienia, a tym samym
powierzchni o mniejszej chropowato$ci. Najwieksza zmian¢ Sp/Sv z warto$ci
0,63 przed wspétpraca do wartosci 0,46 po wspdtpracy odnotowano dla war-
stwy niemodyfikowanej. Jest to zgodne z wynikami zuzywania si¢ trzpienia
podczas wspétpracy z APT i APT+F.

Zastosowana modyfikacja powoduje zmniejszenie parametrow amplitu-
dowych chropowato$ci powierzchni (Sq, Sz, Sp). Zmniejsza si¢ warto§¢ wspot-
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czynnika asymetrii Ssk po modyfikacji polimerem powtoki tlenkowej. Zmiany
parametréw chropowato$ci po wspétpracy sa spowodowane powstatym filmem
poslizgowym. Zmiany chropowato$ci powierzchni APT+F sa wynikiem proce-
su uszczelniania powtoki.

Tabela 2. Parametry chropowatosci plytek przed i po wspoétpracy
Table 2. The roughness parameters of the plate before and after co-working

ISO 25178 Parametry wysoko- APT+F APT+F APT APT Wy-
$ciowe powierzchni przed po przed po miar
tSO(iv ; Wysokos¢ sredniokwadra- 0777 0.469 0.820 0.569 um
Ssk — Asymetria -1,97 -0,854 -1,69 -1,52
Sku — Kurtoza 9,94 4,68 8,63 9,33
Sp — Maksymalna wysoko$¢ piku 1,63 1,16 3,14 1,81 um
Sv-— I\./[ak.symalna wysoko$é 5.14 234 5.02 3.91 um
wglebienia
Sz — Maksymalna wysoko§¢ 6,77 3,49 8,16 5,73 um
igé; Srednia arytmetyczna wyso- 0,548 0361 0.582 0412 um

Analize SEM wykonano z uzyciem mikroanalizatora SEM/EDX. Analizo-
wano zawarto$¢ pierwiastkéw wegla, tlenu i aluminium z powierzchni 100x50
um przed i po wspétpracy zestawiono na Rys. 1. Obserwowany wzrost udziatu

wegla po modyfikacji spowodowany jest obecnoscia w warstwie tlenkowej
polimeru weglowego.
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Rys. 1. Udzial wagowy pierwiastkéw wegla, tlenu i aluminium
Fig. 1. Weight fraction of carbon, oxygen and aluminum

Obserwacja mikroskopowa potwierdza przeniesienie materiatu trzpienia na
probke (Rys. 2). Zgodne jest to z wynikami uzyskanymi z analizy SEM. Wzrost
zawarto$ci wegla dla powierzchni po wspotpracy jest zwigzany z naniesionym
filmem s$lizgowym, ktéry powstaje z materiatu trzpienia (PEEK). Wigkszy
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udziat wegla w warstwie niemodyfikowanej po wspdtpracy jest wynikiem
udziatu powierzchniowego materiatu trzpienia. Potwierdzeniem tego jest wigk-
sza intensywno$¢ zuzywania materiatu prébki w stosunku do warstwy uszczel-
nionej. Ze wzgledu na metod¢ pomiaru udziat procentowy wegla jest obecny
w kazdym pomiarze. Zmniejszenie si¢ udzialu procentowego glinu oraz tlenu
potwierdza przeniesienie materiatu prébki na analizowanej powierzchni. Wy-
konano badania uzupetniajace powierzchni warstw APT i APT+F za pomoca
mikroskopu AFM Q-Scope 250, ktére potwierdzity analize SGP i obserwacje
mikroskopowe. Na zdjeciach z mikroskopu optycznego réwniez mozna zaob-
serwowa¢ material trzpienia w postaci ciemniejszych obszaréw.

Rys. 2. Morfologia powloki tlenkowej przed wspélpraca: a) APT; b) APT+F i po wspolpra-
cy; ¢) APT; d) APT+F

Fig. 2. Morphology of the oxide coating before co: a) APT; b) APT + F and co-working;
c) APT; d) APT + F

Zastosowanie komputerowej analizy obrazu (KAO) pozwolilo na wyzna-
czenie $redniej wielkosci por6w w warstwie tlenkowej i pozostatych wybra-
nych parametréw stereometrycznych (Tabela 3). Uzyskanie z KAO wyniki
pomiaréw, obrazy AFM oraz zdjecia mikroskopowe umozliwity wykonanie
modeli 3D warstw tlenkowych APT i APT+F, ktére zestawiono na Rys. 3.
Utlenianie w elektrolicie jednosktadnikowym pozwolito na uzyskanie poréow
0 mniejszej Srednicy w poréwnaniu z technologia opartg na elektrolitach wielo-
sktadnikowych. Warstwa taka moze stanowi¢ matryc¢ do produkcji nanorurek
weglowych.

Tabela 3. Wyniki komputerowej analizy obrazu
Tabela 3. The results of computer image analysis

Parametr Wartos¢ Wymiar
Srednica poréw 3643 nm
Wspétcezynnik ksztattu 0,89+0,02
Udziat powierzchniowy 2,8+0,4 %
Odlegto$¢ miedzy pasmami 16721 nm
Odlegto$¢ migedzy porami 74£19 nm
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Rys. 3. Skaning i model warstwy tlenkowej APT, APT+F APT+F po wspélpracy tribolo-
gicznej
Fig. 3. Skaning and model of the oxide layer APT, APT+F, APT+F after co-works tribological

WNIOSKI

Powtoki tlenkowe na aluminium i jego stopach, uszczelnione wedtug propono-
wanej technologii, dzieki zawartosci w strukturze polimeru o bardzo dobrych
wlasciwosciach smarowych moga by¢ zastosowane w przemysle motoryzacyj-
nym i sitownikach. Potwierdzaja to przeprowadzone badania eksperymentalne.
Modyfikacja warstwy tlenkowej poprawia wilasciwosci tribologiczne, uzysku-
jac obnizenie wspdtczynnika tarcia z wartosci 0,15 do wartosci 0,13 (APT+F)
oraz mniejsza intensywnoscia zuzywania wspotpracujacego elementu tribolo-
gicznego. Potwierdzaja to takze obserwacje mikroskopowe i analiza EDS. Ana-
liza obrazu z mikroskopu skaningowego pozwolila na zamodelowanie warstwy
tlenkowej uszczelnionej polimerem. Dobre wtasciwosci APT+F predysponuja
ja do wspdtpracy tribologicznej w réznych skojarzeniach i §rodowiskach, za-
bezpieczajac skojarzenie przed dziataniem substancji korozyjnych (kwasy, za-
sady).
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Summary

The paper represents the results of investigations conducted on a tribological
test for technically dry conditions of the friction. Analysis of the stereological
counter-specimen was subjected from AOC and AOC modified sealed up
the polymers that is composites coats. Polymerisation occurred at
a temperature below the recrystallization temperature of the alloy EN AW
5251. The values of the coefficient of the friction, the results of investigations
AFM, and the parameters of the roughness were compared. The
tribological properties of the composites are investigated using the
pin-on-plate type wear tester T-17.

This paper shows 3D models of the AOC modified polymer and
the mechanism of wearing. Tribological measurements show the reduced
wear and friction of the composite coatings as compared with the pure
anodic oxide.





