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StreszczenieW pracy przedstawiono wyniki bafigtruktury oraz wiasrégi mechanicznych
niskotarciowych powtok typuliamond-likecarbor{DLC).Powtoki DLC wytworzono w pro-
cesie PACVD na podia ze stali nargdziowej do pracy na geco X40CrMoV5-1. Praca
zawiera wyniki bada fraktograficznych, wspoétczynnika tarcia oraz aghpawiok metod
»Scratch test

Abstract: The paper presents the investigation results onsthécture and mechanical
properties of low friction diamond-like carbon (D).€Coatings. The DLC coatings produced
by PACVD process on the hot work tool steel X40CxMel substrate. The paper contains
the results of fractographic studies, the frictcaefficient and adhesion of coatings using the
"scratch test".

Stowa kluczowe:DLC, powtoki diamentopodobne, struktura, wiagmanechaniczne, powtoki
niskotarciowe

1. WPROWADZENIE

Obecnie mgemy zaobserwowadynamicznie rozwijaicy sk rozlegty obszar badanad
materiatami wglowymi. Spowodowane jest to szegolgamy materialtdbw oraz wiassoi
reprezentowanych przez odmiany alotropowgle. Wiasnéci te zalea gtownie od zrani-
cowania hybrydyzacji, czyli wzan pomidzy atomami wgla [1,2]. Intensywny rozwoj
nanotechnologii spowodowate wegiel w XXI wieku to juz nie tylko minerat, a przede
wszystkim materiat iynierski otwieragcy przed ludzkécia ogromne perspektywy [2,3].

Szczegblnym obiektem rozwam | bada s3 niskotarciowe powtoki diamentopodobne
wytwarzane na bazie amorficznegagha, ktére okrélane g jako DLC (ang.diamond-
likecarborn). DLC nie jest terminem do koa jednoznacznym, poniewabejmuje szeroki
zakres materiatbw. Sama nazwa odnosidel przewagi wizan zhybrydyzowanych tetrago-
nalnie w powtoce na bazieggla [4,5,6]. Mianem DLC oki&a sk wszystkie powtoki na bazie
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wegla amorficznego z przewagviazai tetragonalnych (Spcharakterystycznych dla diamentu.
Istnieje wiele odmian powitok DLC #éiacych s¢ struktup, skladem chemicznym oraz
wlasnagciami. Rodzaj powtoki zaley od zastosowanej metody i parametréw jej nanoazeni
Warstwy DLC zostaly wytworzone na wskutek wzragte] potrzeby zwikszania
trwatosci oraz niezawodrimi elementéw maszyn i nadzi [1,2]. Po raz pierwszy zostaty
otrzymane w 1970 roku przez dwoch naukowcéw Aisegde Chabota. Uzyskali oni
warstwy wegla diamentopodobnego poprzez osadzanie mateatokowego, wspomagane
wiazka jonow IBD (ang.lon Beam Deposition[2]. Wiasndaci warstw DLC mog zmieni&
sie w zaleznosci od sposobu i metody ich osadzania, aeatodzaju hybrydyzacji. Mowc
o tej jednej z najtwardszych pochodnyckgia jaks stanow powitoki diamentopodobne
skupiamy si gtdwnie na ich wiasrigiach wytkowych. Naleéa do nich m.in. diga odpornéc¢
na kruche gknie, odporné na zuycie scierne, czy te wysoka twardé¢ oraz odporng na
korozg. Znakomite wiasni powtok DLC przetayly sie na ich coraz powszechniejsze
wykorzystywanie w wielu gakiach przemystu. Dzki temu obecnie zyskajone coraz
wigksza popularnéé w wielu dziedzinach nauki i techniki znacp podwyszapc wtasngci
elementéw maszyn i wdzen [1,3,5].

2. POWLOKIDLC
2.1. Hybrydyzacja i struktura powtok DLC

Istota tworzenia przez wgiel wielu r&nych struktur, zaréwno krystalicznych jak i amorfi-
cznych, jest to,z ma on maliwos¢ wyskpowania w trzech edych formach hybrydyzaciji:
sp’, s i sp- (rys. 1). Z poszczegdinymi typami hybrydyzacjiaid sk obecné¢ wiazah
o orazm. Pierwsze z nich natg do wiazan trwatych, natomiast drugie waanie, czylin jest
znacznie stabsze ag dlatego tatwiej ulega rozerwaniu (tzw.aganie nietrwate) [5].
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Rysunek 1. Hybrydyzacja faz 5, sp(opracowanie na podstawie [5])
Figure 1. Hybridization of phase $(f, sp' (based on [5])

Konfiguracja sp jest charakterystyczna dla diamentu, gdzie czédektrony walencyjne
kazdego atomu wgla s tetragonalnie powzane z wizaniem sp Z kolei hybrydyzacja
charakteryzuje grafit. W tym przypadku trzy z cetdr elektronéw walencyjnychas
powiazane wjzaniem trygonalnym z orbitalem%p przypadku sp(hybrydyzacji liniowej)
dwa z czterech elektronow walencyjnych formujeasniac wzdtuz osi X, a pozostate dwa
elektrony posiadajorbitaleon w kierunku osi y oraz z. Wksza¢ z fizycznych wlasnei



Struktura i wkasngci niskotarciowych powtok DLC 3

diamentu wynika winie z obecngci wiazan 0. Natomiast w zaleosci od stosunku vazan
sp’ do sp w danej warstwie mma je podzieli na grafitopodobne z przewagpy oraz
diamentopodobne, gdzie przexaa sp'[5,7].

Warstwy DLC, pomimo znacznej zawaito nanokrystalicznej struktury spowodowanej
przewag wiazah sp’, nadal nazywaneasvarstwami wgla amorficznego. Jest to liwe ze
wzgledu na brak upoegikowanej struktury, ktora jest niewykrywalna klazsygmi metodami
rentgenowskimi [6,7,8].

W zaleznoici od zastosowanej metody syntezy DLC zawriviazan sp° maze wynosé
od kilku do kilkudziesiciu procent [8]. Przewaga ydiai sp’ nadaje danej powtoce wtasiod
charakterystyczne dla diamentu, zapewgiapbogtnos¢ chemiczr, wysolky odpornd¢ na
zwzycie i twarda¢ [9]. Z kolei faza grafitopodobna (§pzapewnia niski wspétczynnik tarcia
oraz dobre przewodnictwo elektryczne. Charaktes/zsig ona wysokimi napzeniami
wewrgtrznymi osagajpcymi warta¢ do 13 GPa [9]. To wkaie ilosciowy stosunek obu tych
faz wzgkdem siebie stanowi podstawowe kryterium klasyfikégjs. 2) wszystkich warstw
weglowych [5].

diamentopedobne
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pylistya—C{:H) polim ervHC
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Rysunek 2. Trojsktadnikowy schemat réwnowagi fazowarstw weglowych w zalenosci

od typu hybrydyzacji i szenia wodoru (opracowano na podstawie [5])

Figure 2. Three component phase balance diagrath@fcarbon layers depending on the
type of hybridization and the concentration of loghn (based on [5])

Biorac pod uwag typy wystpujacych wihzan chemicznych ich rénorodn@¢ oraz pro-
porcje w danej powioce, a tak inne aspekty takie jak technologie wytwarzanieyksure,
oraz wystpowanie atoméw wodoru i ichegenie maemy wyr&ni¢ nastpujace rodzaje
powtok [5,7,8] na bazie ygla:

e a-C (amorficzny wgiel) — posiada szeroki zakres wiastiokontrolowanych przez
wystepowanie w jego skladzie zdych rodzajéw hybrydyzacji. Mikrostrukturaegla
amorficznego pozwala na wspétistnienie trzech rigizahybrydyzacji sp, sgf, sp.
Konfiguracja sp jest bardziej stabilna w temperaturze pokojowejsp’. Natomiast sp
nie ma znacgego wptywu na wiasriai wegla amorficznego [6];

« ta—C (tetraedryczny amorficznyegiel) — jest powtok o najwikszej zawartéci fazy sp
(okoto 90%) wolm od wodoru. Mana j otrzymywa& za pomoe réznych metod m.in.
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PVD, RFCVD (ze wzbudzeniem w polu wysokiegstotliwosci) czy PLD (polegaice na
impulsowym nanoszeniu laserowym). Zalgbrmowania metog PLD jest kontrola
stosunku wizan spf/sp’ w osadzanej warstwiegglowej. Podstawowmetod, wytwarzania
powtok ta—C jest jednak PVD, wykorzysiog katodowe odparowanie tukowe [9];

* ta—C:H (uwodorniony tetraedryczny amorficznyegiel) — jest to powtoka uzyskiwana
poprzez osadzanie z reaktoréw plazmowych. Ngs#m efektywnad¢ tego procesu
uzyskuje s¢ przy udziale acetylenu. Osadzanie z metanu powopoyvstawanie powtok
0 mniej tetraedrycznym charakterze m rzeczywistéci jest ta—C:H. Zawartd wodoru
w tej warstwie wynosi 30% i jest znaczniegsaa nk w przypadku powtok a—C:H, gdzie
udziat wodoru w powtoce wynosi od 40% do 50%.aBpénie maksymalnie 75% udziatu
fazy sp i nizszej zawartéci wodoru oznaczaze w powlokach ta—C:H jest znacznie
wicksza zawart@ wiazan sp’niz w a—C:H [10];

« a—C:H (uwodorniony amorficzny agiel) — sktada si w 60% z fazy spi moze by
osadzana za pomgowielu r&nych proceséw, m.in. metody CVD. Napkszy role
w procesie syntezy odgrywgpodczas tych proceséw jony C+ oraz ich energianiéyto
z silnej zalenosci wlasndgci osadzanych powtok a—C:H od napa polaryzugcego, a tym
samym od energii jonéw. W przypadku amorficznyctpmewodnikdw mamy do czynienia
z przenw optyczny® [5];

* a—C:H:Me (zawierace metale — Me: Ti, W, Mo, Nb) — to nanokompozytopavtoki
wegla amorficznego modyfikowane metalami oragylikami metali. Powtoki DLC mody-
fikowane w ten spos6b mapudove warstwows. llos¢ i grubas¢ tych warstw, a tate ich
powtarzalné¢ zaleey od parametrow jej wytwarzania, m.in. odegkosci obrotowej
systemu planetarnego. Domieszkowany metal tworzystwa przegciowa, ktéra jest
konieczna, aby zwkszy adhez¢. Warstwa metalu korzystnie wptywa f&kna odporng
na gkanie, zmniejszag jednoczénie napezenia w powtoce, ktére zwkszajp skionnaé
do odksztatcenia plastycznego. Powtoki DLC typu Kg4 wytwarza si najczsciej
metody RMS (reaktywnego rozpylania magnetronowego) [2,10]

» grafityzowany wgiel szklisty — to nowa postavegla, ktéra powstata w wyniku termi-
cznego rozktadu polimeréw organicznych. Zawiera @8 do 30% wizai sp’. Jest
zbudowany nie tylko z dij ilosci wiazan s, ktére stanowi faze amorficzr, ale take
ze szklistego wgla. Nazwa handlowa Glassy Carbon- tego materiatlu zwkana jest
z zawartécia wegla szklistego. Nazwa ta wynika réwaie wielu cech wspoélnych ze szklem
takich, jak potysk i muszlowaty przelom oraz przgedybrydyzacji sp Ten rodzaj wgla
nalezy do grupy grafitopodobnej. Me by otrzymywany, m.in. metadablacji laserowe;.
Najwazniejszym parametrem wptywgjym na struktuy materiatu jest temperatura obrobki
cieplnej [11].

2.2. Wiasndci powtok DLC
Powtoki DLC, dzgki swoim wiasnéciom, zyskaty kluczowe znaczenie szczegoélnie tam,

gdzie wys¢puja warunki ograniczonego smarowania, a konieczne gésiizenie oporow
tarcia.

! Przerwa optyczna jest mierzona jako absorgejimtta w funkcji diugdci fali. Podczas wzbudzenia nie
zmienia s¢ stan energetyczny materiatu. Liczba elektronéweg@rz po wzbudzeniu w gmie walencyjnym
w stosunku do pasma przewodzenia pozostaje taka. $&mrerwa optyczna nie okl@ charakteru materiatu jako
przewodnika czy dielektryka [12].



Struktura i wkasngci niskotarciowych powtok DLC 5

Wiasnaosci chemiczne i biomedyczne

Do chemicznych wiasr$oi powtok DLC naley przede wszystkim odporé®na dziatanie
agresywnychsrodowisk korozyjnych. Jest to spowodowane tymwegiel na ktérym oparta
jest powtoka, jest odporny chemiczne. Dodatkowo fp&ivte bardzo szczelnie pokryvaaj
powierzchnie. Stosowanie powilok DLC na powierzcbktali sprawia,ze stabilizuj one
wartasci potencjatéw korozyjnych, stgj sk w ten sposéb niewréiwe na dziatanie @odkdéw
korozyjnych [6,11,18]. Wrdiwos$¢ na korozg jest wiksza w przypadku uwodornionych
powtok DLC [14].

Powtoki DLC nalea do tworzyw biozgodnych, ktore mady¢ z powodzeniem wykorzy-
stywane w medycynie, rowrieze wzgédow odpornéci na srodki dezynfekujce oraz
sterylizupce [8,16]. Powtoki DLC typu a—C:H mggdolng¢ hamowania wzrostu bakterii
w otoczeniu wszczepionego implantu, co zapobieg&alowe oraz reakcjom zapalnym,
chronac organizm przed odrzuceniem przeszczepu. Implgmiryte powtols DLC
wykazup dtuga zywotnas¢ w organizmie w poréwnaniu z klasycznie pokrywanymplan-
tami np. Ti [16,17].

Wiasnasci mechaniczne

Wiasnaci mechaniczne DLC ma@jogromne znaczenie, ze wgdll na stosowanie ich jako
powtok ochronnych. DLC cechujsie bardzo wysok twardacia, modutem Younga oraz
jednoczénie elastyczngria [9,10].

Pomkdzy wilasnéciami a spgzystascia powtok weglowych istnieje scista zaleénosé,
wyrazona relaci pomkdzy twarddcia (T) i modutem Younga (M). Stosunek tych dwoéch
wartasci wzgldem siebie ma postal = M/10. Wielkas¢ ta, pozwala na prognozowanie
zuzycia powtoki. Dodatkowo pozwala uzyskanformacje o trybologicznym zachowaniu
materiatdw. Im wysza jest wart& tego parametru, tym lepsza odpcihoa odksztatcenie
plastyczne warstwy. Nie oznacza to jednak pozytgeneptywu na odporng na kruche
pekanie, gdzie istotprole odgrywa wielowarstwow& powtok oraz ich gradientowy charakter
[10]. Materiaty te charakteryzujeagta zmiana wiasrigi np. wytkowych, dokonana w odpo-
wiednio wybranym procesie technologicznym [6].

W powtokach DLC wysipuja napezeniasciskapce, osagajace warté¢ od 0,7 GPa do
5 GPa [9]. Wart& tych napezen maze by redukowana przez modyfikacje powtoki azotem,
tlenem czy krzemem. Dzialanie takie jest jednakkmieystne, poniewa powoduje ono
jednoczesne obienie twardéci oraz modutu sprystaici. Napkzenia wplywajy takze na
obnizenie adhezji powtoki [8].

Powtoki DLC charakteryzygjsi¢ niska chropowatécia (Ry< 0,02 um) [10]. Jej uzyskanie
jest maliwe dzieki wybraniu odpowiedniej metody ich wytwarzania.skih chropowata
zapewnia powltoce mniejszezeie scierne [10].

Jedna z waniejszych wiasnéci fizycznych powtok DLC jest jednorodna struktura
amorficzna. Wraz ze zekszeniem grubgei warstw r@gnie nieuporzdkowanie strukturalne.
Zwigksza to udziat fazy amorficznej w idej warstwie. Bezpostaciowa struktura oznacza brak
granic ziaren, co sprawiae powtoki DLC cechuyj si¢ duza gtadkacia powierzchni [1,5,6].

Wiasnaosci trybologiczne

Istota zwzycia trybologicznego jest proces tarcia. W wynilarcta zmienia si masa,
struktura oraz witasnoi fizyczne powierzchni materialdw. Odpo&tona zuycie trybo-
logiczne zaley od struktury i wiasngei warstwy wierzchniej oraz rodzaju smarowania [6].
Zjawiskiem towarzysgrym tarciu jest proces zywania s¢ materiatow [6,21].
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Powitoki DLC okrglane § mianem niskotarciowych, co zaziane jest ze zjawiskiem
pacslizgu, ktére zachodzi w warstwie przepwej, w wyniku proceséw grafityzacji i utleniania
W powtokach tych wyspuje wtedy warstwa dolaca rodzajem smaru statlego, tworzonego
gtéwnie przez grafit oraz tlenki odpowiednich metaVarstwa ta jest odnawialna, dki
zachodacym podczas tarcia procesom grafityzacji. Z tyctv@ddw nie dochodzi rowniedo
przerwania struktury powtoki [14,16].Wysoka odpaitima zuycie powtok w warunkach
tarcia suchego wynika ta& z niskiego wspoétczynnika tarcia. W pnd miesci sic on w prze-
dziale 0,007+0,4 przy @iieniu niszym ni 10* Pa, natomiast w warunkach otoczenia
wspotczynnik ten ma wargé 0,02+1,00. Wspotczynnik tarcia powtoki tma zredukowa
przez wytrawienie warstwy wierzchniej jonami argorigtnieje rownie scisty zwiazek
pomiedzy wart@cia wspotczynnika tarcia a gazenrywanym podczas syntezy powiok.
Powtoki wytwarzane w atmosferze zawiergj wiecej atomow wodoru wykazajnizszy
wspotczynnik tarcia [10,13,21,22].

Szybkad¢ zuwzycia powtok jest réna w zalenosci od rodzaju powierzchni, z ktr
wspotpracuje. W wikszaci powtok DLC jest ona poatkowo wysoka. Wraz z uptywem
czasu jego wartd stopniowo spada i stabilizujegs[6]. Zuzycie powitok DLC wynosi
10°+10° mm¥/Nm [9]. Najczsciej mechanizm ziycia powtoki DLC rozpoczyna sipo
przekroczeniu 350°C. Spowodowane jest to tarcieropdwatych powierzchni w lokalnych
»,goracych punktach” [22]. Powloka stajegswowczas niestabilna termicznie. W wyniku
czego naspuje wydzielenie atoméw wodoru i odpenie jej struktury [22]. To zmniejsza jej
odpornd¢, powodujc lokalne scinanie warstw powtoki pod wplywem przylonego
obciazenia. Dochodzi wéwczas do grafityzacji, czyli zmjastruktury DLC na struktyr
grafitu, ktéry ma niski wspoétczynnik tarcia. Grafiacja zachodzi pomglzy dwoma
powierzchniami bdacymi ze soh w kontakcie, czyli w miejscu ,gacych punktow”.
Kinetyka grafityzacji oraz trwakdé grafitu korzystnie wptywa na trwatd catej powtoki
DLC. Obnia take opory skrawania materiatu, co utatwia znacznieallalnég¢ mecha-
niczra materiatu [9,21,22].

Aby powtoki DLC cechowata jak najwksza warté¢ adhezji przed rozpoeeziem procesu
nanoszenia stosujegsjonowe oczyszczanie powierzchni padio Ten rodzaj oczyszczania
nalezy do metod fizycznych i polega na bombardowaniu ipaehni podtaa wiazka jonow
w komorze praniowej. Po przeprowadzeniu tego procesu na powhieigcprzedmiotu
naktada si warstwe, np. na bazie chromu lub wolframu o grétic0,3 pm, ktéra zweksza
wartas¢ modutu Younga zwkszapc tym samym adhegzj2,6,13].

2.3.0trzymywanie powtok DLC

Powloki DLC wytwarzane sz wykorzystaniem rnorodnych technik osadzania. Na struk-
ture oraz whasnéci powtok diamentopodobnych ogromny wpltyw ma zaréwnetoda jak
I parametry procesu osadzania. Poprzez ich zmianyemy kontrolowd, np. grubéc
syntezowanej warstwy lub jej sktad chemiczny. Baaahisenberga i Chabota zapatz
kowaty dynamiczny rozwoj metod CVD oraz PVD. Ekiinim obecnie dogpna jest szeroka
gama ra@nych odmian tych metod, m.in. PACVD czy PLD [2,6d],

PAPVD, czyli fizyczne osadzanie z fazy gazowej wapgane plazmijest jedia z nowych
technologii, ktéra ma coraz gkisze znacznie $v0d procesOdw nanoszenie cienkich powiok
[6,20]. Proces ten podobnie jak konwencjonalna deetBVD odbywa gi pod cénieniem
10+10° Pa przy temperaturze od 150 do 500°C. Mechanizyp f@ocesu opiera ina
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zastosowaniu dwych gestasci mocy padu, dzeki ktérym wyparowany materiat zostaje
prawie catkowicie zjonizowany. W ten sposéb twoskyplazma o bardzo wysokiej energii.
Naparowanie metalu przy wspomaganiu plazmnowadzi do osadzenia na padiobardzo
cienkich warstw rzdu kilku mikrometrow. W celu uzyskania réwnomierm@niesionegj
powtoki element pokrywany obraca gie stad predkoscia wokot wiasnej osi [10,17]. Meted
te stosuje €1, m.in. do osadzania powtok na ngfziach medycznych oraz implantach [17].

2.4. Zastosowanie powtok DLC

Powloki DLC dztki swoim witasnéciom stanowd alternatyw dla tradycyjnych powtok.
Znakomite wiasngi trybologiczne powtok DLC, takie jak niski wspadmnik tarcia czy
dobre wiasngci mechaniczne, np. wysoka twasdpprzetayly si¢ na coraz powszechniejsze
ich wykorzystywanie. Obecnie powtoki diamentopodelm stosowane w wielu emych
gakziach przemystu, np. w elektronice, optyce i matawyji [8,9].

Od elementéw maszyn i silnikow takich jak ttoki,zpktadnie zbate itp. wymaga ei
diugotrwatego przenoszenia ieeh obcazen trybologicznych i eksploatacji w eikich
warunkach [22]. Z tego powodu coraz:&zej pokrywane § powtokami diamentopodobnymi
[10]. Gwarantuj one nie tylko popraswwtasngci mechanicznych, ale réwriehemicznych.
Jest to szczegolnie wae poniewa, np. niektore toyska toczne pracaljw warunkach, gdzie
wymagana jest odporséédna korozg [6].

Od lat prowadzoneasrowniez badania i prace nad ulepszeniem edzz do obrdobki
drewna, aby zapobiegach szybkiemu ziywaniu s¢. W tym celu pokrywa gije odpornymi
na zuycie cienkimi warstwami DLC. Naeglzia te to gtéwnie nae ptaskie do strugarek,
ktGre mog si¢ ukruszy lub szybko sfpi¢. Jest to uwarunkowane niejednoroslig drewna.
Procesy grafityzacji zachogize na powierzchni, ktore charakteryzGLC obnizaja znacaco
opory skrawania, utatwiag obrobk drewna [6].

Materiaty na naradzia medyczne i implanty powinny byrzede wszystkim biokompa-
tybilne, ale take odporne na korogj Réwnie wane jest zachowanie wysokich wiasoo
mechanicznych oraz jak najlepszej adhezji, jednoogmd materiatu, wysokiej jaliwi.
W przypadku implantéw oraz endoprotez stawdéw cameintow sztucznego serca, ktore
pozostag w statym kontakcie z krwi waznym kryterium jest zapewnienie ich dtugie]
zywotngsci w organizmie [7,13,17].

Stan narzdzi medycznych diugotrwalezywanych w wielu szpitalach budzi zastreaia.
Na wielu z nich widoczneasefekty postpujacej korozji (rys. 3). Rozwizaniem tego pro-
blemu okazaty si powtoki diamentopodobne o #lu lepszych wiasriiach niz dotychczas
najczsciej stosowne materiaty, czyli tytan i stale niesdne [17]. Pokrycie powtokami DLC
zarowno w przypadku nadzi chirurgicznych (rys. 4) jak i stomatologiczny¢iertta
stomatologiczne do @tia protez) zwiksza kilkukrotnie odporng na zuycie [17].

Analizujac warunki eksploatacji endoprotez kolanowych czgwstwych najwksze
znaczenie ma uzyskanie jak najmniejszego wspotdkgrtarcia. Powtoki diamentopodobne
w porownaniu ze stopem Co-Cr-Mo, powszechnie stasgm do wytwarzania endoprotez,
wykazup znacznie lepsze wlaséw eksploatacyjne, np. mniejszy wspoitczynnik iniems
nosci zwzycia [23,24]. Endoprotezy moa rownie powleka powtokami W-DLC, ktére
charakteryzuje dia biokompatybilné¢ oraz stabilné¢ w organizmie cztowieka [23].
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Rysunek 3. Stan nagdzi medycznych bez powtoki DLC po dkrej eksploatacji [17]
Figure 3. State of medical tools without coating@after a long life [17]

Rysunek 4. Narglzia medyczne ze stali pokryte powddRLC [17]
Figure 4. Medical stainless steel tools coated \WittC [17]

3. PRACA WLASNA
3.1. Metodyka bada

Badania wykonano na prébkach ze stali stopowejedarawej do pracy na geco
X40CrMoV5-1 o sktadzie chemicznym podanym w tablicytwarddgci 56 HRC, pokrytych
w procesie PACVD powtak DLC. W celu zapewnienia odpowiedniej jakb powierzchni
probki ze stali poddano szlifowaniu mechanicznemaz @olerowaniu (R0,03um). Celem
uzyskania wysokiej adhezji warstwy DLC naniesionetaticzry warstwe przegciowa na
bazie Cr metogltukows.

W zakresie przeprowadzonych badaykonano:

* badania przyczepio powtok do podiaa metod ,scratch test
» badania fraktograficzne powtok w elektronowym m#&opie skaningowym;
» pomiar wspétczynnika tarcia analizowanych powtok.
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Tablica 1. Sktad chemiczny stali nagiziowej do pracy na gaco X40CrMoV5-1
Table 1. Chemical composition of tool steel forwotking X40CrMoV5-1

Sktad chemiczny
. Wartas¢, %

Skiadniki Min NVax
Chrom 4.8 55
Fosfor - <0,03
Krzem 0,8 1,2
Mangan 0,25 0,5

Molibden 1,2 1,5
Siarka - <0,03
Wanad 0,8 1,15
Wegiel 0,35 0,42

3.2. Badania przyczepnéci powtok do podtaza metods ,, scratch test”

Oceny przyczeprigi powtok do materialu podim dokonano metadzarysowania (ang.
scratch test na uradzeniu CSEM REVETEST, w wyniku przemieszczenia égiatowego
wgtebnika po powierzchni badanych prébek ze stopniowastajcym obcizeniem. Promig
zaoknglenia diamentowego wgbnika stosowanego w badaniach przyczépnaonetod
scratch testvynosi 200um. Sik tarcia, wspoétczynnik tarcia, diugbzarysowania wgbnika
oraz emisj akustyczn rejestrowano w trackie zarysowania.

Badania wykonano stosigj nas¢pujace parametry préby:

» zakres obeizenia: 0+100 N,
e szybkac¢ przyrostu obeizenia (d./dt): 100 N/min,
e szybka¢ przesuwu wgibnika (d/dt): 10 mm/min.

Obciazenie krytyczne k, przy ktorym naspuje utrata przyczepso powtoki do materiatu
podiaza wyznaczono na podstawie zarejestrowanych d@remmisji akustycznej i sity tarcia
oraz obserwacji na mikroskopésvietinym LEICA MEF4A uszkodze powstatych podczas
bada scratch test

Badania fraktograficzne powtok w elektronowym mikroskopie skaningowym

Obserwagj struktury przetoméw powitok przeprowadzono w skgoimym mikroskopie
elektronowym SUPRA 35 firmy ZEISS wykorzystoj do tworzenia obrazow detekc]
elektronébw wtérnych. Naptie przypieszagce wynosito 4 kV. Plytki przygotowano
nacinajc karby tarcz diamentow na uradzeniu firmy STRUERS, a naghie przed
tamaniem ozjbiono je w cieklym azocie w celu wyeliminowania gdtatcenia plastycznego
I zapewnienia kruchego charakteru tworzonego praeto

Okreslenie wspétczynnika tarcia

Wspotczynnik tarcia oké&ono w te&cie wedlug metody kula-tarcza (angall-on-disk.
Testy byly przeprowadzane w temperaturze pokojoweaj uradzeniu T-01M przy
nastpujacych warunkach:
e predkos¢ paoslizgu — 0,2 m/s (192 obr/min),
* obcigzenie normalne — 19,62 N,
e promie tarcia — 10 mm,
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» przeciwprébka — kulka AD3 o srednicy 10 mm,
» droga tarcia — 1000 m,

» temperatura otoczenia — 23°C (x1°C),

» wilgotnos¢ wzgledna — 30% (£5%).

4. OMOWIENIE WYNIKOW BADA N
4.1. Wyniki badan przyczepndci powtok do podtaza metody ,, scratch test”

Na wykresie przedstawi@gym wyniki badania przyczepéd powtok do podiaa metod
»Scratch test(rys. 5) ma@na zaobserwowaw miar stopniowy i powolny wzrost sity tarcia,
ktéra w kacowej fazie testu uzyskuje wastookoto 65 N. Przy obafeniu przekraczagym
20 N i przemieszczeniu diamentowego gloglika wynoszcym nieco ponad 2 mm zarejestro-
wano gwaltowny wzrost sygnatu emisji akustycznegnTznaczny i naglty wzrost emisji
akustycznej oznacza pojawienie pierwszych pknigc i wykrusze powtoki DLC.

Obcigzenie, N
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h ©
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Rysunek 5. Wykres zataosci emisji akustycznej (AE) i sity tarcia; d dtugdci zaryso-
wania dla powtoki DLC naniesionej na pozioze stali narglziowej do pracy na geco
X40CrMoV5-1

Figure 5. The graph of the acoustic emission (AE) ¢he friction force Ft of the length
of scratching the DLC coating deposited on thevimtk tool steel X40CrMoV5-1 substrate

Powierzchnia powstatej rysy (rys. 6) w czasie ayainetod ,scratch testzmienia sg¢
wraz ze wzrostem wardoi obcihzenia. Obrazy uzyskane przyyeiu mikroskopuswietlnego
pozwalaj zaobserwowg ze przy obcizeniu Lc; = 9 N pojawiag sie pierwsze drobne
odpryski i wykruszenia powtoki zwrane z uszkodzeniami kohezyjnymi (rys. 6a). Natsiia
przy wartgci obchzenia Lc; = 30 N obserwuje sijuz wyrazna ryss oraz pogibiajace se
znaczne wykruszenia i odpryski (rys. 6b) w jejeivau, zwhzane z delaminagjpowitoki.
Niewielkie odpryski § widoczne rownie przy zewrtrznych granicach rysy.
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a)

Rysunek 6Slady wgkbnika powstate podczas proby zarysowania mgetsdratch testna
powierzchni powtoki DLC naniesionej na pogoze stali narglziowej do pracy na gaeco
X40CrMoV5-1 przy obcizeniu: @) le3=9 N, b) L., =30 N

Figure 6. Traces of indentation formed during tloeasch test on the surface of the DLC
coating depositedon the hot work toolsteel X40Crbtd\substrate at the load: apL=9 N,

b) Lc,=30 N

Obciazenie krytyczne k; (tab. 2) przy ktorym rozpoczyrgjsie pierwsze uszkodzenia
powtoki ma warté¢ 9 N. Przy tej wartéci obciazenia pojawiaji sie wykruszenia, ktére
powodup przerwanie cigtosci powtoki DLC. Obcazenie krytyczne k,, ktorego wartéc
wynosi 30 N jest warkeia graniczr przy ktérej wystpuje utrata przyczephoi powtoki do
materiatu poditaa.

Tablica 2. Wyniki pomiarow obgienia krytycznego badanych powtok
Table 2. Results of measurements of the criticad lovestigated coatings

Powtoka Obcigzenie krytyczne ki, N | Obciazenie krytyczne ko, N

DLC 9 30

4.2. Badania fraktograficzne powtok w elektronowynmikroskopie skaningowym

Powierzchnia powtoki DLC (rys. 7) nie jest jednonagl ze wzgldu na pojawiajce s¢ na
jej powierzchni mikrocastki w postaci narostow, ktérea spozostatécia po procesie
nanoszenia powtoki na materiat pozio

Wyraznie widoczna jest granica warstwy p&ggpwej Cr (rys. 7) naniesionej na pogko
Obraz przekroju powtoki DLC wskazuje na @, jest ona jednorodna, a na badanym obszarze
nie doszto do rozwarstwie Ponadto warstwy Cr i DLC szczelnie przylegdp siebie i do
podtaza, bez widocznych nieggtosci i peknigc (rys. 8).
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Rysunek 7. Struktura powtoki DLC naniesionej natpoel ze stali nakgziowej do pracy na
goraco X40CrMoV5-1
Figure 7. The structure of the DLC coating depabkide the hot work tool steel X40CrMoV5-1

substrate

EHT = 4.00 kV WD= 4mm Signal A = InLens

Rysunek 8. Struktura powtoki DLC naniesionej natpgel ze stali nargziowej do pracy na
goraco X40CrMoV5-1

Figure 8. The structure of the DLC coating depabkite the hot work tool steel X40CrMoV5-1
substrate

4.3. Okreslenie wspoétczynnika tarcia

W wyniku bada metod, kulka-tarcza stwierdzonage na pocgtku drogi tarcia wnosgej
1000 m przy obaizeniu normalnym rownym 19,62 N widoczny jest naghgrotkotrwaty
wzrost wspétczynnika tarcia, powsj wartcci 0,1 (rys. 9).

Chwilowy wzrost wspoétczynnika widoczny na wykresiepostaci niewielkich ,pikdw”
zarejestrowano rownieprzy drodze tarcia rownej 200 m, po przekrocze3@® m oraz
500 m, w tych przypadkach waftowspoéiczynnika nie przekroczyta 0,1. Po przekroazen
okoto 570 m nasgpuje stabilizacja wspotczynnika tarcia donka trwania testu i wynosi on
od ok. 0,04 do 0,07.
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Rysunek 9. Zatenos¢ wspétczynnika tarcia od drogi tarcia uzyskana pitavioki DLC na
podstawie badania metp#ulka-tarcza

Figure 9. The dependence of the friction coefficien sliding distance for DLC coatings
obtained on the basis of ball-on-disk method

5. WNIOSKI

Na podstawie przeprowadzonych bag#azedstawionych w pracy wyginigto nasg¢pujace
whnioski:

» warstwa przdgciowa Cr natlgona na powierzchaistali zwiksza adhezj powtoki DLC
do materialu podiea, na co wskazuje watid obcihzenia krytycznego &; oraz Lco.
Na obrazie struktury powitoki uzyskanym w skaningawynikroskopie elektronowym
maozna zaobserwowaszczelnie przylegage do siebie warstwy;

e obserwacja badanej powioki za pomoelektronowego mikroskopu skaningowego
pozwolita ustak, ze charakteryzuje siona jednorodsm struktun. Nie zaobserwowano
zadnych defektow, niegitosci czy delaminacji warstwy DLC;

* badanie trybologiczne przeprowadzone w celu d&néa wspotczynnika tarcia metpd
kulka-tarcza wykazatae wspotczynnik tarcia badanej powtoki jest niskie przekracza
wartasci 0,1. Najnisza zarejestrowana waséoto 0,04. Oznacza to wysslodporndé¢ na
zuzycie w warunkach tarcia suchego, ktora charaktgey@l.C;

* pierwsze pkniecia i wykruszenia powtoki DLC pojawigjsic przy obciazeniu przekracza-
jacym 20 N i przemieszczeniu diamentowego aligika wynoszcym nieco ponad 2 mm.
Wskazuje na to gwaltowny wzrost sygnatu emisji &kemnej na wykresie obrazigym
wyniki badania. Na wykresie mipa rownie zaobserwowaw miar stopniowy i powolny
wzrost sity tarcia, ktora w kawowej fazie testu uzyskuje wastookoto 65 N.
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