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potencjalnych materiatow narzedziowych

Wear behaviour of prospective tool materials
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W artykule przedstawiono wyniki wysokotemperaturowych badan
odpornosci na zuzycie $cierne przeprowadzonych metoda ball-
-on-disc. Kompozyty o sktadzie 70% masowych TiN i 30% maso-
wych TiB, otrzymano metoda spiekania iskra elektryczng SPS
(spark plasma sintering). Proces spiekania nanoproszkéw prowa-
dzono w temperaturze 2100 °C, a mikroproszkow — w temperatu-
rze 1600 °C. W obu przypadkach czas spiekania wynosit 5 min.
Zmierzono wybrane wiasciwosci fizyczne i mechaniczne. Sredni
wspotczynnik tarcia w temperaturze 700 °C kompozytu TiN-TiB,
uzyskanego z nanoproszkow wyniost 0,52, a kompozytu wytwo-
rzonego z mikroproszkéw — 0,74. Badania sktadu fazowego po-
wierzchni po testach tribologicznych potwierdzity wystepowanie
w tych kompozytach nie tylko TiN i TiB,, lecz takze faz hBN i TiO,.
StOWA KLUCZOWE: azotek tytanu, dwuborek tytanu, test tribo-
logiczny, kompozyt ceramiczny

This paper presents results of the high temperature tribological re-
search work using ball-on-disc method. The 70wt% TiN and 30%wt
TiB, composite samples were obtained by spark plasma sintering
(SPS) method from nano- and micropowders. Sintering parame-
ters were 2100 °C and 1600 °C respectively for nano- and micro-
powders, sintering duration was 5 minutes. Selected physical and
mechanical properties were measured. Average friction coeffi-
cient values of the TiN/TiB, composite material were 0.52 and 0.74
for the nanopowders and for the micropowders samples respec-
tively. XRD surface phase tests performed after tribological tests
revealed not only TiN and TiB, content, but also hBN and TiO,
phases in samples obtained from both nano- and micropowders.
KEYWORDS: titanium nitride, titanium diboride, tribological test,
ceramic composite

Materiaty ceramiczne o osnowie z azotkéw i borkéw me-
tali przejsciowych odznaczajg sig¢ unikatowym potgczeniem
takich wtasciwosci, jak wysoka temperatura topnienia i twar-
dos¢ przy zachowaniu odpornosci na dziatanie odczynnikow
chemicznych. Temperatura topnienia tych materiatow jest
bliska 3000°C lub wyzsza, co sprawia, ze nalezg one do
grupy ceramiki wysokotopliwej UHTC (ultra-high temperatu-
re ceramics) [1, 2]. Charakterystyczne wiasciwosci borkéow
i azotkéw metali przejsciowych determinujg ich potencjalne
zastosowania: na czesci maszyn i urzadzen, komponenty
ochrony termicznej, krawedzie natarcia w samolotach, a tak-
ze narzedzia skrawajgce. W przypadku zastosowania tych
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materiatéw na elementy maszyn istotne jest okreslenie ich
odpornosci na zuzycie scierne w temperaturze pokojowej
oraz podwyzszonej, a takze ustalenie zmian skfadu fazowe-
go warstwy wierzchniej na skutek nagrzewania oraz tarcia.

Warunki badan wspétczynnika tarcia sg zblizone do tem-
peratury i obcigzeh wystepujgcych na ostrzach narzedzi
skrawajgcych podczas ich pracy [1, 3]. W trakcie procesu
skrawania zaréwno na ostrzu narzedzia skrawajgcego, jak
i w materiale obrabianym zachodzg zmiany sktadu fazowe-
go. Powstajg fazy tlenkowe, ktore z jednej strony powodujg
zmniejszenie wytrzymatosci i trwatosci ostrza, a z drugiej —
wykazujg korzystne dziatanie: w podwyzszonej temperaturze
tworzg warstwy poslizgowe, co pozwala na ograniczenie za-
stosowania cieczy chtodzacych i smarujgcych podczas skra-
wania.

Odpowiednio przygotowane stanowisko badawcze umozli-
wia rejestrowanie — w czasie obrébki skrawaniem — rozktadu
i gradientu temperatury zaréwno w materiale narzedzia, jak
i obrabianego przedmiotu, a takze w miejscu styku ostrza
skrawajgcego i skrawanego elementu. Instytut Zaawanso-
wanych Technologii Wytwarzania dysponuje takim stanowi-
skiem wyposazonym w kamere termowizyjng i — dodatkowo
—w kamere szybkobiezng, ktdra zapewnia doktadng rejestra-
cje procesu skrawania, w tym kolejnych etapow powstawania
i famania wiora. Obserwacje poziomu i zmian temperatury
oraz wptywu geometrii ostrza m.in. na trwatos¢ narzedzia po-
zwalajg na doktadng analize proceséw skrawania oraz dobor
odpowiednich materiatow, narzedzi i parametréw obrobki.

Do petnej charakterystyki materiatu przeznaczonego na
ostrza skrawajgce niezbedne jest przeprowadzenie badan
stabilnosci sktadu fazowego w wysokiej temperaturze oraz
badan zuzycia $ciernego w temperaturze podwyzszonej.

Potencjalnym materiatem narzedziowym, ktéry poddano
badaniom, byt kompozyt ztozony z azotku tytanu i dwuborku
tytanu (TiN-TiB,) wytworzony metodg spiekania SPS/FAST
(spark plasma sintering/field assisted sintering technology)
z nano- i mikroproszkéw. Obecnie tg metodg mozna otrzy-
mac¢ — w zaleznosci od wielkosci komory — spieki o srednicy
do @60 mm. Zasypywany materiat nie wymaga wczesniej-
szego formowania. Proces spiekania jest realizowany na
drodze wytadowan elektrycznych zachodzacych pomiedzy
czgstkami spiekanego proszku w grzejnikach grafitowych.
Ze wzgledu na swe wiasciwosci materiat ten moze znalez¢
zastosowanie w produkcji czesci silnikéw odrzutowych, piyt
pancernych czy tygli wysokotemperaturowych. Bardzo dobra
przewodnos¢ elektryczna kompozytéw borkowo-azotkowych
sprawia, ze sprawdzg sie one w wymagajgcych systemach
elektronicznych.
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Material i metodyka badan

Materiat do badan stanowity spieki ceramiczne wytworzo-
ne z mieszanki: 70% masowych proszkoéw azotku tytanu TiN
oraz 30% masowych dwuborku tytanu TiB,, wytworzonych
z nano- i mikroproszkow (tabl. I).

Mieszanke umieszczono w matrycy grafitowej do spiekania
metodg SPS/FAST (rys. 1a). Nagrzewanie w trakcie proce-
sOw spiekania SPS odbywa sie wskutek przeptywu impulsow
pragdu elektrycznego przez elementy grafitowe i mieszani-
ne proszkéw. Stwierdzono, ze dzieki zastosowaniu metody
SPS/FAST mozliwe jest obnizenie temperatury i skrocenie
czasu spiekania w stosunku do konwencjonalnych metod
konsolidacji materiatéw proszkowych — tym samym ograni-
czony zostaje rozrost ziarna [5].

TABLICA I. Charakterystyka proszkow, z ktérych wykonano
mieszanki na spieki ceramiczne

Wielko$é Metoda
Proszek Dostawca czastek et
TiN 0 %:af; & azotowanie
mikroproszki i B | B
T8 Niemcy grade F karbo-
2 2,5+3,5 uym termiczna
. | 70% mas. TiN — Neomat,
nanoproszki 30% mas. TiB, [T 32 nm plazmowa

Rys. 1. Elementy grafitowe — grzejniki (a), komora pieca (b), piec do spie-
kania SPS (c)
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Rys. 2. Krzywa spiekania SPS nanometrycznej mieszanki 70% mas. T
— 30% mas.TiB,
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Proces spiekania SPS kompozytu TiN-TiB, prowadzono
przez 5 min (rys. 2) w temperaturze: 2100°C — w przypad-
ku nanoproszkow, 1600°C — w przypadku mikroproszkow.
Cisnienie prasowania wynosito 35 MPa, a proces przebiegat
w atmosferze azotu.

Wytworzone spieki ceramiczne przebadano pod katem
wiasciwosci fizycznych, mechanicznych i tribologicznych.
Gestos¢ pozorng p, mierzono metodg nasycania w prozni,
zgodnie z normg PN-EN 632-2. Twardo$¢ wyznaczono spo-
sobem Vickersa przy obcigzeniu 9,81 N (HV1) z zastoso-
waniem uniwersalnego twardos$ciomierza FLC-50VX firmy
Future Tech. Corp. Wykonano réwniez pomiar modutu Youn-
ga (ultradzwiekowg metodg pomiaru predkosci przechodze-
nia fali poprzecznej i podiuznej) za pomocg defektoskopu
Panametrics Epoch IlI.

Badania odpornosci na zuzycie Scierne przeprowadzono
metoda ball-on-disc. Jej schemat oraz uniwersalny tester do
badan tribologicznych UMT-2MT firmy CETR (USA) przed-
stawiono na rys. 3. W tej metodzie nieruchoma kulka jest
dociskana z okre$long sitg do obracajgcej sie tarczy. W wy-
niku tego procesu na tarczy powstaje wytarcie — jego po-
miar pozwala na okreslenie odpornosci materiatu na zuzycie
$cierne. Profilometrem mierzy sie pole powierzchni przekroju
wytarcia, a nastepnie oblicza objetos¢ materiatu usuniete-
go w trakcie procesu. Kulka réwniez ulega wytarciu, zatem
metoda ball-on-disc pozwala na wyznaczenie odpornosci na
zuzycie $cierne obu wspotpracujgcych elementéw [3]. Dzieki
wyposazeniu tribotesterow w piecyk wysokotemperaturowy
proby sScieralnosci mozna prowadzi¢ w szerokim zakresie
temperatury — od pokojowej do 800°C. Metoda ta charakte-
ryzuje sie rowniez zakresem predkosci obrotowej dysku od
0,1 do 4000 obr/min, a ponadto precyzyjnym obcigzaniem
i pozycjonowaniem probki wzgledem przeciwprébki, co jest
realizowane za pomocg serwomechanizmu. Urzgdzenie po-
zwala na programowanie przebiegéw czasowych obcigzenia,
przemieszczenia i nagrzewania — za pomocg zaprojektowa-
nych skryptow. Tribotester umozliwia pomiar opornosci elek-
trycznej pary trace;j.

Badania wspotczynnika tarcia wykonano metodg ball-on-
-disc w warunkach tarcia suchego. Zastosowano kulki z tlen-
ku glinu Al,O; o s$rednicy 3,175 mm. Obcigzenie w kazdej

E

a)

M

Rys. 3. Schemat badania
metodg ball-on-disc (a): 1 —
kulka (przeciwprébka), 2 —
badany materiat w formie
dysku; tribotester wysoko-
temperaturowy (b)
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prébie wynosito 5 N, promien tarcia r — 4 mm, predkos¢ linio-
wa tarcia — 0,1 m/s, a droga tarcia — 200 m. Badania prowa-
dzono w temperaturze 700°C. Podczas testdéw mierzono site
normalng F,, i site styczng F,. Wspdtczynnik tarcia wyznaczo-
no ze wzoru:

R
H F

Analize mikrostruktury metodg SEM (scanning electron
microscopy) oraz sktadu chemicznego metodg EDS (ener-
gy dispersive spectrometry) materiatdw po badaniach tri-
bologicznych przeprowadzono z uzyciem mikroskopu JSM
6460LV firmy JEOL, wyposazonego w spektrometr rentge-
nowski EDS firmy Oxford Instruments.

Wyniki badan

Analizy sktadu fazowego materiatow wykazaty obecnos¢
faz TiN i TiB, po procesach spiekania materiatéw z mikro-
proszkow (rys. 4). Gestos¢ pozorna tych spiekéw wyniosta
4,96 g/cm?®, twardos¢ Vickersa — 15,1 +0,1 GPa, a modut
Younga byt rowny 445 GPa.

Spiek z nanoproszkéw miat nastepujgce wiasciwosci:
gesto$¢ 4,45 g/cm®, modut Younga 350 GPa, twardos$é
Vickersa 22,5 +0,4 GPa. Analiza rentgenowska tego spie-
ku oprocz faz TiN i TiB, wykazata rowniez obecnos¢ slado-
wych ilosci heksagonalnego azotku boru hBN i tlenku tyta-
nu Ti,O3 (rys. 5).

Sredni wspdétczynnik tarcia g, spieku TiN-TiB, wytwo-
rzonego z mikroproszkow (rys. 6 — kolor czerwony) badany
w temperaturze 700 °C byt niestabilny i zmieniat sie w cza-
sie w granicach 0,55+0,9. Dopiero na koncowym etapie
proby ustabilizowat sie i miat wartos¢ ok. 0,7. W przypadku
spieku otrzymanego z nanoproszkow wspétczynnik g, byt
duzo nizszy. Przez 75% czasu testu byt stabilny i zachowy-
wat warto$¢ na poziomie 0,45, na koncowym etapie powoli
wzrastat, az osiggnat wartos¢ 0,65 (rys. 6 — kolor niebieski).
W konsekwencji sredni wspotczynnik tarcia dla spiekow
z nano- i mikroproszkéw wynidst odpowiednio 0,52 i 0,74
(tabl. II).

Powierzchnie probek po przeprowadzeniu badan tribolo-
gicznych poddano analizie mikroskopowej w celu okreslenia
charakteru zuzycia. Mikrostruktury probek po badaniach tri-
bologicznych przedstawiono na rys. 7.

TABLICA Il. Wartosci sredniego wspoétczynnika tarcia spiekéw
o skladzie 70% mas. TiN i 30% mas. TiB,, otrzymanych z nano-
i mikroproszkow, rejestrowane podczas badan odpornosci na
zuzycie Scierne metoda ball-on-disc w temperaturze 700°C

0,52 0,74
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Rys. 4. Dyfraktogram probki wytworzonej metodg spiekania SPS z mie-
szanki proszkéw mikrometrycznych: 70% mas. TiN — 30% mas. TiB,
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Rys. 5. Dyfraktogram proébki otrzymanej metodg spiekania SPS z kom-
pozytowej mieszanki proszkéw nanometrycznych: 70% mas. TiN — 30%
mas. TiB,
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Rys. 6. Przebieg wspoétczynnikéw tarcia dla kompozytéw o sktadzie 70%
mas. TiN — 30% mas. TiB,, wytworzonych z nano- i mikroproszkow

Rys. 7. Mikrostruktury
kompozytéw po badaniach
tribologicznych w tempe-
raturze 700°C: a) prébka
kompozytu otrzymanego

Z nanoproszkow,

b) prébka kompozytu otrzy-
manego z mikroproszkow

18 48 BEC
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Analiza zdje¢ mikrostruktury wykazata mniejszy ubytek
materiatu na skutek tarcia w probce wytworzonej z nano-
proszkow — w tym przypadku s$lad wytarcia jest bardzo stabo
widoczny (rys. 7a). Gtebokos¢ profilu w materiale otrzyma-
nym z mikroproszkéw jest duzo wieksza, a ponadto po te-
stach Scieralnosci stwierdzono obecnos¢ materiatu na kra-
wedziach profilu, co oznacza, ze materiat ten o wiele fatwiej
ulegat wytarciu niz materiat z nanoproszkow.

Badanie rentgenowskie spieku z nanoproszkow, wyko-
nane po tribotestach przeprowadzonych w temperaturze
700°C, wykazato dodatkowo obecnos$¢ tlenku aluminium
Al,O5 (pochodzacego z materiatu przeciwprobki) oraz tlenku
tytanu TiO, (rys. 8).

Analiza sktadu fazowego po wysokotemperaturowych
badaniach ftribologicznych materiatéw otrzymanych z mi-
kroproszkow wykazata obecnos¢ sladowych ilosci heksa-
gonalnego azotku boru hBN, tlenku tytanu TiO, oraz tlenku
aluminium Al,O; pochodzgcego z materiatu przeciwprébki
(rys. 9).
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Rys. 8. Dyfraktogram probki wytworzonej metodg spiekania SPS z mie-
szanki proszkéw nanometrycznych (70% mas. TiN — 30% mas. TiB,)
po badaniach tribologicznych w temperaturze 700°C
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Rys. 9. Dyfraktogram probki otrzymanej metoda spiekania SPS z mie-
szanki proszkéw mikrometrycznych (70% mas. TiN — 30% mas. TiB,) po
badaniach tribologicznych w temperaturze 700 °C

Whioski

Kompozyty ceramiczne o skftadzie 70% masowych TiN
i 30% masowych TiB, wytworzone metodg spiekania SPS
z nano- i mikroproszkéw charakteryzowaty sie odpowiednio:
e gestoscig pozorng — 4,451 4,96 g/cm?,

e modutem Younga — 350 i 445 GPa,
o twardoscig Vickersa — 22,51 15,1 GPa.

W celu wyznaczenia odpornosci na $cieranie spieki pod-
dano badaniom tribologicznym metodg ball-on-disc w tem-
peraturze 700°C. Przeciwprobke w parze trgcej stanowita
kulka z tlenku aluminium Al,O5. Dla spieku otrzymanego
z nanoproszkow $redni wspotczynnik tarcia wyniost 0,52,
a dla spieku z mikroproszkéw — 0,74. Zastosowanie nano-
metrycznych proszkéw kompozytowych ma wiec korzystny
wptyw na odpornos$¢ na zuzycie $cierne. Analiza mikrostruk-
tury potwierdzita mniejszy stopien zuzycia probek, ktore wy-
konano z nanoproszkéw — w tym przypadku $lad wytarcia
jest duzo mniej widoczny niz w przypadku prébek kompozytu
z mikroproszkow.

Roznica warto$ci wspotczynnika tarcia w kompozytach
o identycznym sktadzie, otrzymanych z nano- i mikroprosz-
koéw, wynika z ré6znego sktadu fazowego materiatu po spie-
kaniu. W materiale z nanometrycznych proszkéw w trakcie
konsolidacji powstaly dodatkowe fazy, np. heksagonalny
azotek boru hBN i tlenek tytanu Ti,Os, ktéry dodatkowo na
skutek temperatury i tarcia przeksztatcit sie w tlenek TiO.,.
Przebieg wspotczynnika tarcia materiatow z proszkdéw mikro-
metrycznych byt nieregularny, ale na koncowym etapie sie
ustabilizowal, a jego wartos¢ spadta do 0,72. Jest to efekt
powstania na powierzchni materiatu heksagonalnego azotku
boru i warstwy tlenkowej, poprawiajgcych smarowanie. Ba-
dania tribologiczne prowadzone w podwyzszonej temperatu-
rze dajg obraz wtasciwosci skrawnych materiatu narzedzio-
wego. Wyniki tych badah mogg by¢ jednymi z podstawowych
kryteriow oceny materiatow z tej grupy.

Praca zostata wykonana jako czes$¢ projektu badaw-
czego UDA - POIG.01.03.01-12-024/08 finansowanego
z Europejskiego Funduszu Regionalnego w ramach
Programu Innowacyjna Gospodarka.
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