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NATRYSKANYCH METODA HVOF

Streszczenie
W artykule przedstawiono analize¢ nanotwardosci w zaleznosci od odleglosci od powierzchni warstwy. Opiera-
Jjac sie na teorii zaproponowanej przez W.C. Oliver et al. i modelu proporcjonalnosci zaproponowany przez Ban-
dyopadhyay P.P et al przeskalowano zmienne tak by otrzymac liniowq zaleznosc¢ wigzqcq site weiskajgcq wgtebnik
z kwadratem glebokosci penetracji. Nachylenie prostej zdeterminowane jest twardoscig materiatu, a wszelkie od-
stepstwa od liniowosci zwigzane sq z niejednorodnosciq struktury materiatu.

WSTEP

Pojawienia sie technologii cienkich warstw spowodowato ko-
nieczno$¢ precyzyjnego badania ich wiasciwosci. Dalszy rozwoj
technologii przygotowania proszkéw (komponentéw warstw) wymu-
sit dogtebne analizy elastyczno$ci i twardo$ci cienkich powtok. Do
tych metod nalezy badanie twardoSci z zastosowaniem nanoteste-
row. Typowe wgtebniki wciskane sg w materiat z sitq od kilku do
kilkudziesieciu mN. Do najpopularniejszych wgtebnikow nalezg
wgtebniki o geometrii: Berkovicha, Vickersa, Cube, Spherical [1, 2].
Mozliwo$¢ analizy przemieszczania sie wgtebnika pod wptywem sity
wciskajacej jak i reakcji materiatu wypychajacego wgtebnik umozli-
wita wyznaczenie twardosci i modutu elastyczno$ci (modutu Youn-
ga). Nowoczesne nanotestery umozliwiajg dogtebng analize reakgji
materiatu na site deformujaca ten materiat. Do petnego zrozumienia
oddziatywania materiatu na bodziec zewnetrzny nie wystarczy juz
tylko wyznaczy¢ twardo$¢ materiatu czy modut Younga cho¢ sg to
podstawowe parametry wykorzystywane w inzynierii. W pracy
przedstawiono analiz¢ krzywych load-unload. Analiza ta koncentruje
sie na przyblizeniu ksztattu krzywej load i powigzanie z podstawo-
wym parametrem opisujacym wiasciwosci materiatu jakim jest twar-
dos¢.

1. METODYKA BADAN

Wszystkie probki zostaty osadzone w technologii high velocity
oxy-fuel spraying (HVOF). Do wytworzenia powlok wykorzystano
HVOF spray gun, TAFA-JP-5000. Prébka fused silica postuzyta
jako probka kalibrujgca nanotester jak i do pomiaréw wzglednych
z pozostatymi prébkami. Strukture i chemiczny sktad proszku
i warstw analizowano przy uzyciu mikroskopu skaningowego JSM-
5400 z ISIS 300 Oxford (EDS) i FEI Nova™ NanoSEM 200. Zapre-
zentowano badania przeprowadzone testerem nanotwardosci Na-
novea ktdrym mierzono twardo$¢ badanych prébek stosujac inten-
der o geometrii zaproponowanej przez Berkovich'a.

1.1.  Mechaniczne wlasciwosci uzyskane technika nanoinden-
tacji

Klasyczne juz badania pomiaru twardosci nanotesterem wyko-
rzystujg ksztalt krzywej load-unload uzyskiwanej w czasie analizy
przemieszczania sie wciskanego wgtebnika w materiat jak i Sledze-
nie jak ten wgtebnik wypychany jest przez badany materiat [3].
Najwazniejszymi punktami analizy jest gtebokos¢ na jaka wcisnat
sie wgtebnik oraz sita ktéra go tam doprowadzita. Krzywa Load
odzwierciedla zmiang potozenia wgtebnika dla statego tempa wzro-

1016 175 121015

stu sity w czasie (np. 160 mN/min). Po osiagnieciu zaplanowanej
wartosci sity zaczyna sie proces odwrotny. Na wgtebnik dziata sita
malejgca z tym samym tempem co przy tworzeniu krzywej load. Na
ponizszym rysunku 1 pokazano zmiane sity dziatajacej na wgtebnik
jak i jego potozenia w funkcji czasu.

a)

Time(s

Rys. 1. a) zmiana sity sterujgcej wgfebnikiem w funkgji czasu,
b) zmiana pofoZenia wgtebnika w funkcji czasu.

Pomiar twardo$ci wykorzystuje osiagnieta wartos¢ gltebokosci
i uzytej sity do wyznaczenia twardosci

H= "= (1)

gdzie P — maksymalna uzyta sita, A — powierzchnia pobocznicy
wgtebnika Berkovicha odcisnieta przy zastosowane; sile F.

W przypadku materiatéw o jednorodnej strukturze wystarczaja-
ce jest uzyC sity pozwalajacej wgtebnikowi przekroczyé warstwy
powierzchniowe. W tym przypadku jest to sita okoto 1 mN. Jej war-
tosci wynika z analizy rysunku 1 b). na ktérym wida¢ skokowa zmia-
ne nachylenia krzywej po okoto 0.02 sekundy od startu pomiaru.
Przeanalizowano poczatkowg cze$¢ tego wykresu dla kilku materia-
tow w tym dla fused silica. W kazdym przypadku obserwuje sie efekt
wzrostu nachylenia w poczatkowej fazie pomiaru nanotwardosci.
Podobny efekt zaobserwowano w pracach w pracy np. Bandyopad-



hyay et al. [4]. Ponizszy rysunek 2 prezentuje przemieszczenie
wgtebnika w skali przesuniecia i kwadratu przesuniecia. Przeskalo-
wanie osi odcietych umozliwia otrzymanie prostej.
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Rys. 2. a) krzywa load uzyskana dla fused silica wraz z parametra-

mi dopasowania krzywej drugiego stopnia, b) ta sama krzywa lecz

przeskalowana 0$ odcigtych do h2.

Podobnie jak to zrobit W.C. Oliver, do krzywej z rysunku 2 a) mozna
dopasowac krzywa, ktéra mozna opisa¢ rwnaniem [5].

P=a(h—h)™ 2)

gdzie &, hn, m wspdtczynniki dopasowania, h argument funkcii, tutaj
odpowiedzialny za gteboko$¢ wciniecia wgtebnika Berkovicha

Wspotczynnik hn umozliwia przesuniecie wykresu wzdtuz osi x.
Jezeli pomiar zaczyna sie do zera wtedy wartos¢ hn przyjmuje
warto$¢ réwng 0. Parametr m zwigzany jest z powierzchnig i w
przypadku jednorodnego materiatu w badanej objetosci przyjmuje
on warto$¢ rowng 2. Parametr m zawiera wiasciwo$ci materiatu
wpltywajace na jego twardos¢. Gdy stopien dopasowanie nie jest
zadawalajacy oznaczac to moze niejednorodno$¢ badanego mate-
riatu. Na rys 2 a), 2 b) przedstawiono propozycje przeskalowania osi
odcietych tak by ona prezentowata kwadrat przemieszczenia
wgtebnika (h2). W takiej sytuacji mozemy napisaé:

F=d+ ah (3)

gdzie ar —nachylenie proste;.
Wspétczynnik kierunkowy prostej odpowiada parametrowi z

réwnania (2). Niestety w pomiarach uwidaczniajg sie odstepstwa od
tej zgodnosci parametrow. Wszelkie odstepstwa punktow od prostej

informujg o niejednorodnosciach materiatu wynikajacych ze zmian
struktury, wspdtistnienia innych faz czy tez zanieczyszczeh materia-
tu. Takie odstepstwa obserwuje sie rowniez na krzywej z rys. 2 b).
Ponizszy rysunek 3 prezentuje przyktad probki niejednorodnej.
Punkty pomiarowe nie uktadajg sie wzdtuz jednej prostej. Wyzna-
czono az cztery obszary o réznej twardo$ci w zaleznosci od gtebo-
kosci penetracii.
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Rys. 3. Obszary o réznej wartosci twardosci, ktore wystepujg w
przypadku niejednorodnodci fazowej badanej probki. Na rysunku
zaznaczono nachylenie prostej

Bezposrednie obliczenie twardo$ci ze wspdtczynnika nachyle-
nia prostej nie jest jednoznaczne. Proporcja powierzchni odcisnietej
liczonej jako 24.56*h? nie zawsze daje wiasciwe wyniki. Wykorzy-
stujac nanotester konieczne jest uwzglednienie deformacji wgtebni-
ka. Do obliczen twardosci wydaje sie korzystne zastosowanie
wzglednosci pomiaréw. W obliczeniach mozna wykorzystac rezulta-
ty pomiaréw dla probki wzorcowej. W niniejszych badaniach za
wzorzec postuzyta probka fused silica. Przyjmijmy, ze obliczone
nachylenie prostej prezentowanej na rysunku 2 b) dla fused silica
odzwierciedla twardo$¢. Proporcja nachylenia prostej dla badanego
materiatu do nachylenia prostej probki wzorcowej bedzie odpowia-
daé proporcji twardo$ci wzorca do twardo$ci badanego materiatu. |
tak, jezeli wspotczynnik kierunkowy dla fused silica jest réwny 109
(na wspdtczynnik majg wptyw parametry testera), a jego twardos$é
jest réwna (9.4 10.4) GPa to wspdiczynnik badanego materiatu
powinien by¢ proporcjonalny

hg = hgs :_FES (4)

gdzie he poszukiwana twardoscig, hrs twardo$¢ wzorca np. fused
silica, ars wspotczynnik kierunkowy uzyskany dla wzorca, ae wpdt-
czynnik kierunkowy prostej otrzymany dla badanej prébki. Kilka
rezultatdw otrzymane na drodze proporcji zawiera tabela 1.

Analiza wiasciwosci materiatow zazwyczaj koncentruje sie na
takich parametrach jak: twardo$¢, modut Younga i liczba Poissona.
Pojawienia si¢ technik analizujgcych tempo wciskania wgtebnika w
badany materiat i jego powrotu do stanu wyjSciowego umozliwia
szersze spojrzenie na parametry odzwierciedlajgce wiasciwosci
materiatu. Najlepszym obrazem wiasciwo$ci probki jest sam wykres
load-unload lecz z powoddw praktycznych wygodniej uzywaé para-
metréw. Oczywiscie parametry te starajq si¢ odzwierciedli¢ wielko$¢
i ksztatt tej krzywej. Twardo$¢ liczymy np. na podstawie wzoru (1).
Modut elastycznosci na podstawie zmian dP/dx. Jednak parametry
te nie odzwierciedlajg w petni cech materiatu.
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Dane w badaniu twardo$ci otrzymane testerem zostaty przed-
stawione na ptaszczyznie sit i kwadratu wgtebienia wgtebnika Ber-
kovicha f(h2). Z dopasowania prostej do punktow zaprezentowanych
pomiarowych otrzymano poszukiwany paramefr a — nachylenie
prostej. Dla analizowanej fused silica osiggnat on wartos¢ 109.34
12.50. Nachylenie prostej dla Al203-13TiO2: 148.32. Korzystajac z
zalezno$ci 4 szacowana twardo$¢ otrzymuje wartos¢ 12.75 GPa.
Oszacowana warto$¢ jest zgodna ze $rednig otrzymang z serii
pomiaréw nanotwardosci dla tej probki. Otrzymane wyniki zestawio-
no w ponizszej tabeli 1.

Tab. 1. Zestawienie rzeczywistych warto$ci twardosci z warto$ciami
Szacowanymi oraz wartosci wyliczonych z rownania .

Szacowan Oszacowana
Prébka Twardo$¢ (GPa) ) pd twardos¢ (GPa)
wspdtczynnik a y
wzor 4
Fused silica 9.4+0.4 109.34 £2.55 -
Al203-13TiO2 8.8+2.3 148.32+0.44 12.75+0.44
WC 21.5+¢1.05 239.37+1.23 20.6+0.11
FN 7.9+11 97.74+0.54 8.4+0.1

W kolumnie drugiej zawarte sg wyniki uzyskane w bezpo$red-
nich pomiarach twardosci. Kolumna czwarta zawiera wartosci obli-
czone na podstawie rownania 4.

PODSUMOWANIE

Przeprowadzono poréwnanie wspotczynnika nachylenia prostej
obrazujacej zmiane uzytej sity w funkcji kwadratu przemieszczenia
wgtebnika. Na podstawie proporcji migdzy wspotczynnikami kierun-
kowymi dla prébki wzorcowej i badanych prébek oszacowano ich
twardo$¢. W tabeli 1 umieszczono wartoéci twardosci otrzymane
z pomiaréw bezpos$rednich i metodg proporcjonalng. W przypadku
gdy probki stanowity jednorodny materiat w obrebie penetracii
wgtebnika notuje si¢ duza zgodno$¢ wynikéw. Rozbiezno$¢ wyni-
kéw moze by¢ wywotana niejednorodno$cia probki, zaréwno pod
wzgledem chemicznym jak ifizycznym. Pordéwnanie tych samych
wynikéw badan na rysunku 2 a) i 2 b) podkre$la prostote analizy
jednorodnosci badanego materiatu. W miejscu gdy punkty uktadajg
sie wzdluz omawianej prostej o innym nachyleniu $wiadczy¢ to
moze o zmianie twardosci. Analiza nachylenia prostej z rysunku 3
pokazuje zmiang twardosci w gtab materiatu.
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NANOIDENTATIONS RESEARCH
OF HVOF THERMAL SPRAY
COATINGS

Abstract

The article presents an analysis of nanohardness
depending on the distance from the surface layer. Based
on the theory proposed by WC Oliver et al. and propor-
tionality model proposed by Bandyopadhyay et al PP
scaled variables so as to obtain a linear relationship
linking the indenter pressing-in force with the square of
the depth of penetration. The slope is determined by the
hardness of the material, and any deviation from linear-
ity are associated with inhomogeneity of the material
structure
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