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Wiasciwo sci mechaniczne oraz tarciowo-zu zyciowe

spiekow korundowych pokrytych powtok

a typu TiB

On mechanical and friction-wear properties

AGNIESZKA TWARDOWSKA *

Spieki korundowe pokryto powlok g typu TiB x metod g
wspomaganego jonowo rozpylania jonowego. Wia  $ci-
wosci mechaniczne spiekéw z powltok g i bez powtoki
okre $lono w te scie naktucia, natomiast adhezj e powitok
do podito zy oraz wspotczynnik tarcia badano w te $cie
tarciowo-zu zyciowym metod g rysy. Nalo zenie powitoki
TiBx korzystnie wptyn eto na wia $ciwo $ci spiekéw ko-
rundowych.

SEOWA KLUCZOWE: powloki PVD, TiB , wlasciwo $ci,
test naklucia, wspétczynnik tarcia, zu  zycie

TiBx coatings were deposited by dual beam ion assisted
deposition method on sintered alumina substrates.
Nanoindentation test was used to determine mechanical
properties of coated and uncoated samples, while ad-
hesion and friction-wear performance were examined in
a scratch-tests. Deposition of the coating was beneficial
for properties of sintered alumina.

KEYWORDS: PVD coating, properties, TiBx, nanoinden-
tation, coefficient of friction

Dwuborek tytanu TiB2 jest wysokotopliwym (3490 K),
twardym (35 GPa) i stabilnym termodynamicznie materia-
tem, co czyni go atrakcyjnym dla przemystu narzedziowego
[1]. Niska odpornosé na pekanie oraz nieefektywnos¢ pro-
cesOw syntezy i konsolidacji TiB2 powoduja, ze wykorzysta-
nie tego tworzywa jest nadal ograniczone. Przyktadowo
w spiekach a-Al203 z dodatkiem TiB2 udziat objetosciowy
borku nie powinien przekracza¢ 6-8%, poniewaz przy wyz-
szych zawartosciach obserwuje sie znaczne obnizenie od-
pornosci spieku na pekanie [2]. Zwiekszenie twardosci
i odpornosci na Scieranie spiekéw korundowych bez zwiek-
szenia ich kruchosci mozliwe jest przez natozenie na ich
powierzchnie twardych, odpornych na zuzycie powtok. Po-
wioki TiB2 sg najczesciej otrzymywane metodami chemicz-
nego osadzania z fazy gazowej, lecz charakteryzuje je
wysoki poziom naprezen wewnetrznych, co podobnie jak
w przypadku prébek masywnych przektada sie na ich niskg
odpornos¢ na pekanie. Nowoczesne powtoki ochronne wy-
twarzane metodami fizycznego osadzania z fazy gazowej
mogg osigga¢ wysokg twardos¢ oraz zadawalajgcg ciggli-
wos$é, a dodatkowo zapewnia¢ odpowiednio niski wspot-
czynnik tarcia (w danym skojarzeniu ciernym) [3]. Powtoki
tego rodzaju sg otrzymywane w uktadach, w ktérych wyste-
puja twarde fazy, gtéwnie wegliki, azotki i borki (oraz niekto-
re tlenki), jako fazy nanokrystaliczne lub amorficzne [4].
W niniejszej pracy okreslono zmiany wtasciwosci mecha-
nicznych i tarciowo-zuzyciowych spieku korundowego
(a-Al203 z dodatkiem 1% obj. MgO) w wyniku nalozenia
powtoki typu TiBx.
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Materiaty, parametry procesu nakiadania powtok

Powiloki TiBx naktadano na podioze ze spieku a-Al2O3
z dodatkiem 1% obj. MgO, wytworzonym (przez IZTW, Pol-
ska) w postaci ptytek o wymiarach 10 x 10 x 7 mm. Przed
natozeniem powtoki, powierzchnie spieku oszlifowano
i wypolerowano mechanicznie stosujgc zawiesiny diamen-
towe Dia-duo firmy Struers. Po kazdym etapie szlifowania
i polerowania prébki ptukano w ptuczce ultradzwiekowej
w wodzie destylowanej, nastepnie prébki odtluszczano
w izopropanolu i suszono w powietrzu. W procesie naktada-
nia powtok metodg dwuwigzkowg IBAD (ion beam assisted
deposition) zastosowano dwie wigzki jonéw Ar* o tej samej
energii (10 keV) — jedng skierowano na rozpylang tarcze
pod katem 67°(kat mierzony wzgledem normalnej do po-
wierzchni tarczy), drugg wigzke skierowano prostopadle do
powierzchni podioza. W procesie wykorzystano tarcze TiB2
(Goodfellow, Wielka Brytania) o srednicy 50 mm i grubosci
5 mm. Proces prowadzono w prozni 102Pa, w czasie
10 godzin, szczego6towe informacje dotyczgce preparatyki
podtozy oraz metody i warunkéw naktadania przedstawiono
w pracy [7].

Obserwacje mikrostrukturalne otrzymanych powtok prze-
prowadzono metodami mikroskopii elektronowej transmisyj-
nej i skaningowo-transmisyjnej. Cienkie folie przygotowano
metodg trawienia jonowego (FElI Dual Beam), stosujgc
wigzke jonéw Ga*. Prébki wycieto prostopadle do po-
wierzchni powtoki. Obserwacje mikrostrukturalne przepro-
wadzono przy uzyciu mikroskopu Tecnai G2 (200 kV).

Wptyw powtoki ha wtasciwosci mechaniczne spieku ana-
lizowano w tescie nanoindentacji, stosujgc wgtebnik dia-
mentowy o geometrii Berkovich’a pod obcigzeniem 1 mN.
Twardos¢ i modut Younga obliczono metodg Oliviera
i Pharra [5]. Zmiany wspoiczynnika tarcia w skojarzeniu
z diamentem, ocene adhezji powtoki TiBx do podtoza oraz
analize procesu niszczenia systemu powtoka—podtoze wy-
konano w ruchu postepowym w tescie rysy (scratch-test).
Badania przeprowadzono przy uzyciu trzpienia diamento-
wego o geometrii Rockwell C o promieniu wyokraglenia
200 ym. Zastosowano obcigzenie wzrastajgce liniowo
w zakresie od 0 do 10 N, szybkos¢ obcigzania wynosita
10 N/min. Pomiar prowadzono na odcinku 5 mm.

Wyniki i ich dyskusja

W tablicy zestawiono wartosci $rednie twardosci Hir,
i modutu Younga Eir (dla spiekdéw pokrytych powtokg i bez
powtoki) oraz wyliczonych na ich podstawie wartosci H/E
oraz H3/E? [6]. Obcigzenie wybrano po wykonaniu serii
wstepnych préb naktucia, pod obcigzeniem w zakresie
1+50 mN.

Z uwagi ha niskg grubosé otrzymanych powtok, nawet
dla najnizszego obcigzenia giebokosé indentacji przekracza-
ta 10% grubosci powtoki, dlatego obliczone wartosci
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twardosci i modutu Younga nie moga by¢ odniesione do
samej powtoki, ale kompozytu, jakim jest spiek pokryty po-
wioka. Dla kazdej z prébek (z powtoka i bez powtoki) wyko-
nano po pie¢ odciskbw. Obecnos¢ powiloki pozwolita na
dwukrotne podwyzszenie twardosci przy zwiekszeniu modu-
tlu E o 25%. Pokryte spieki charakteryzujg sie wyzszymi
wartosciami wskaznikow H/E oraz H3/E?, ktdrym poswieca
sie wiele uwagi w przypadku projektowania powtok twardych
i supertwardych, jako wskaznikéw zdolnosci do odksztatce-
nia plastycznego i odpornosci na zuzycie. Przyktadowo
powtoki o wartosci wymienionych wyzej indekséw powyzej
0,1 wykazujg wysokg odpornos¢ na zuzycie [6, 7].

TABLICA. Warto $ci srednie twardo s$ci Hir, modutu Yo-
unga Eir oraz wyliczonych na ich podstawie warto  $ci
indeksow H/E* i H3/E?, dla spiekdéw pokrytych powtok g
TiBx oraz bez powtoki

Spiek z powtokg TiBx| Spiek bez powtoki
35+8 158+1
450 + 22 360+6
0,077 0,044
0,21 0,03

Na rys. 1a przedstawiono mikrostrukture powtoki TiBx na-
tozonej na powierzchnie spieku a-Al2O3 obserwowang na
przekroju poprzecznym. Powtoka byta ciggta, wolnha od po-
rowatosci i peknie¢, amorficzna i cienka (rys. 1 a, b). Gru-
bos¢ powtoki byta niewielka, w analizowanym obszarze nie
przekraczata 200 nm. Powtoki typu TiBx otrzymywane me-
todami PVD bez nagrzewania podtozy zazwyczaj sg amor-
ficzne [4, 8].
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Rys. 1. Obraz mikrostruktury powtoki TiBy natozonej na powierzch-
nie spieku a-Al,Os; / 1% obj. MgO: a) TEM, jasne pole, b) obraz
dyfrakcyjny pochodzacy z obszaru powtoki, ¢) obraz STEM HAADF
wraz linig analizy EDS, d) widmo EDS zarejestrowane z obszaru
powtoki

W tescie rysy (rys. 2) powtoka TiBx niszczona byta przez
Scieranie (rys. 3).
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Rys. 2. Zmiany wspétczynnika tarcia p, sygnatu emisji akustycznej
AE oraz obcigzenia trzpienia Fn, zarejestrowane w tescie rysy

Wartosci obcigzen krytycznych Lci (pierwsze pekniecia
kohezyjne), Lc2 (pierwsze pekniecia adhezyjne), Lcs (catko-
wite usuniecie powtoki) wyniosty odpowiednio: 3,7 N; 6,3 N
oraz 8,2 N.

Wspotczynnik tarcia p mierzony w zakresie obcigzen
Lc1 — Le2 ustabilizowat sie na poziomie 0,16, a po przekro-
czeniu Lcz (catkowite usunigcie powtoki) nie przekroczyt
wartosci 0,2, tj. wartosci wspoétczynnika tarcia w skojarzeniu
korund — diament.

Rys. 3. Obraz  SEM  po-
wierzchni powtoki TiBy nato-
zonej metodg dwuwigzkowg
IBAD na powierzchnie spieku
a-Al,O3, po wykonaniu testu

rysy

Podsumowanie

Na podstawie przeprowadzonych badan wtasciwosci me-
chanicznych i tribologiczno-zuzyciowych spiekéw pokrytych
powtoka typu TiBx oraz probek referencyjnych (bez powtoki)
stwierdzono, ze:

- natozenie powtoki TiBx na powierzchnie spieku a-Al203
wyraznie zwieksza jego wtasciwosci mechaniczne (twardosé
oraz modut Younga) oraz obniza dwukrotnie warto$¢ wspot-
czynnika tarcia,

- adhezja powtok TiBx natozonych metodg DB IBAD do
podiozy spiekdw jest wysoka, analizowany system powio-
ka—podtoze wykazuje wysokg odpornos¢ na zniszczenie
przez Scieranie,

- zastosowany proces naktadania pozwala na uzyskanie
wysokiej jakosci powtok typu TiBy, ale jest mato efektywny,
ze wzgledu na bardzo mate szybkosci ich osadzania.

Badania zrealizowano w ramach programu POMOST13-8/13
»Mono- and multilayered, multiphase coatings based on TiB2
for anti-wear application” Fundacji na Rzecz Nauki Polskiej,
wspoffinansowanego przez Unie Europejskg ze s$rodkow
Europejskiego Funduszu Rozwoju Regionalnego w ramach
Programu Operacyjnego Innowacyjna Gospodarka.
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