POLISH ACADEMY OF SCIENCES - COMMITTEE OF MATERIALS SCIENCE
SILESIAN UNIVERSITY OF TECHNOLOGY OF GLIWICE Conference

ASSOCIATION OF ALUMNI OF SILESIAN UNIVERSITY OF TECHNOLOGY Prooeedings

== 12th INTERNATIONAL SCIENTIFIC CONFERENCE =
ACHIEVEMENTS IN MECHANICAL & MATERIALS ENGINEERING

Struktura przeciwzuzyciowych powlok otrzymywanych w procesie CAE na
spiekanych materiatach narz¢dziowych *

L.A. Dobrzaniski®, K. Gotombek”, E. Hajduczek

Zaktad Technologii Procesow Materiafowych i Technik Komputerowych w Materiatoznawstwie
Instytut Materialéw Inzynierskich 1 Biomedycznych, Politechnika Slaska
ul. Konarskiego 18a, 44-100 Gliwice, Poland

W pracy zbadano struktur¢ powtok typu TiN+(Ti,Al,S1)N+TiN i TiN+multi(Ti,ALSi1)N
+TiN naniesionych w procesie tukowego odparowania katodowego (CAE) na podilozu z
weglikow spiekanych 1 cermetali narzedziowych z wykorzystaniem skaningowego (SEM) i
transmisyjnego (TEM) mikroskopu elektronowego. Wykonano réwniez badania naniesionych
powtok na dyfraktometrze rentgenowskim oraz w spektrometrze optycznym wytadowania
jarzeniowego.

1. WPROWADZENIE

Jednym z najintensywniej rozwijajacych si¢ kierunkéw badan, stymulowanych rosnacymi
wymaganiami uzytkowymi maszyn i urzadzen, umozliwiajacych wyrazna poprawg wlasnosci
spiekanych materialéw narzedziowych jest nanoszenie na nich twardych przeciwzuzyciowych
powtok opartych na weglikach, azotkach lub tlenkach metali przejsciowych.

Duze oczekiwania nalezy wiaza¢ z powlokami wielowarstwowymi wytwarzanymi w
wyniku nanoszenia na siebie kolejno warstw réznych materiatéw, najczgsciej powlok o
roznych wiasnosciach, a takze powltok otrzymywanych na bazie metastabilnych roztworéw
stalych wtérnych o wielosktadnikowym i wielofazowym sktadzie. Powloki te tworzac strefy
przejsciowe (dyfuzyjne lub pseudodyfuzyjne) migdzy soba powinny gwarantowac plynne
przejscie migdzy czgsto odmiennymi wlasnosciami.

Mimo bardzo duzego zainteresowania, jakie obserwuje si¢ ze strony licznych osrodkow
przemystowych i laboratoriéw naukowych, wciaz pozostaje sporo niewyjasnionych aspektéw
dotyczacych procesu wytwarzania powtok, w tym rowniez wptywu warunkéw procesu na ich
wiasno$ci. Ponadto, kazde zestawienie material podtoza - rodzaj powloki - metoda jej
otrzymywania, wymaga okres§lenia wtasnosci pokrytego materiatu i ustalenie na tej podstawie
zakresu mozliwych jego zastosowan. Badania prowadzone w tym kierunku skupiaja sig
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migdzy innymi na poszukiwaniu nowych ztozonych powlok zaréwno wielosktadnikowych jak
i wielowarstwowych oraz dodatku nowych pierwiastkéw do stosowanych od wielu lat
kombinacji powlok np. krzemu lub wanadu do TiAIN. Stad w niniejszej pracy badaniami
objeto cermetale narzedziowe 1 wegliki spiekane pokrywane metoda PVD w procesie
tukowego odparowania katodowego (CAE) ztozonymi wielowarstwowymi powtokami III
generacji typu TiN+(Ti,Al,S1)N+TiN 1 TiN+multi(Ti,Al,S1)N+TiN [1-6].

2. PRZEBIEG BADAN

Badania wykonano na weglikach spiekanych i1 cermetalach narzedziowych pokrytych
metoda PVD w procesie (CAE- Cathodic Arc Evaporation) fizycznego osadzania warstw z
fazy gazowej przeciwzuzyciowymi powtokami wielowarstwowymi typu
TiN+(Ti,ALLS1))N+TiN 1 TiN+multi(Ti,Al,S1)N+TiN. Charakterystyk¢ badanych materiatéw
przedstawiono w tablicy 1.

Tablica 1
Charakterystyka badanych spiekanych materiatow narzgedziowych
Typ materiatu Powtoka Grubos$¢ powtoki, pm
Weglik spiekany 890
Weglik spiekany A30N TiN+(Ti,Al,S1))N+TiN 3545
Cermetal CM TiN+multi(T1,Al,S1)N+TiN v
Cermetal T130A

Obserwacji powierzchni oraz struktury wytworzonych powtok wykonano na przetomach
poprzecznych w skaningowym mikroskopie elektronowym (SEM) DSM 940 firmy Opton
oraz w XL-30 firmy PHILIPS. Do uzyskania obrazéw przeloméw wykorzystano detekcje
elektronéw wtérnych (Secondary Electrons SE) oraz elektrondw wstecznie rozproszonych
(Back Scattered Electrons BSE) o napigciu przyspieszajacym w zakresie 15-20 kV 1
maksymalnych powigkszeniach 10000x.

Badania dyfrakcyjne oraz struktury cienkich folii wykonano w mikroskopie elektronowym
przeswietleniowym JEOL 3010CX, przy napigciu przyspieszajacym 300 kV i maksymalnych
powigkszeniach 250 000x. Dyfraktogramy z transmisyjnego mikroskopu elektronowego
rozwiazywano z wykorzystaniem programu komputerowego ,,Index”.

Sktad fazowy badanych powlok okreslono na dyfraktometrze rentgenowskim DRON 2.0,
stosujac odfiltrowane promieniowanie lampy z anoda kobaltowa, zasilana napigciem 40 kV,
przy natgzeniu pradu zarzenia 20 mA. Pomiary wykonano w zakresie katowym 20: 30°-115°.

Analiz¢ sktadu chemicznego w funkcji odlegtosci od powierzchni probki, tzw. analizg
profilowa oraz zmiany stgzenia w strefie przejsciowej migdzy powloka i materiatem podtoza
oceniono na podstawie badan w spektrometrze optycznym wytadowania jarzeniowego GDS-
750A QDP firmy Leco Instruments. W trakcie badan ustalono nastgpujace warunki pracy
lampy Grimma spektrometru: srednica wewngtrzna lampy — 4 mm, napigcie zasilajace lampg —
700 V, prad lampy — 20 mA, cis$nienie robocze — 100 Pa, czas analizy — 300 s.
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3. OMOWIENIE WYNIKOW BADAN

Powtoki typu TiN+(Ti,Al,Si)N+TiN i TiN+multi(Ti,Al,Si)N+TiN naniesione zaréwno na

podtoze z cermetali narzedziowych jak i1 z weglikow spiekanych charakteryzuja si¢ struktura
bez poréw i nieciaglosci oraz szczelnym przyleganiem do siebie oraz calej wielowarstwowe;j
powtoki do podtoza (rys. 1). Obserwowana kolumnowa struktura warstwy TiN odpowiada II
strefie modelu Thorntona, natomiast w przypadku warstwy (Ti,ALLSi)N — strefie IV (T) i
charakteryzuje si¢ bardzo drobnoziarnista, ggsta pozbawiona poréw i nieciagtosci budowa.
Wystepowanie struktury typu IV (T) determinowane jest stosowaniem procesu z udzialem
plazmy, wptywajacego na krystalizacjg poszczegdlnych warstw ztozonej powltoki.
Obserwacje morfologii powierzchni wykazuja niejednorodno$¢ zwiazang z wystgpowaniem
na powierzchni powloki licznych mikroczastek w ksztalcie kropel (rys. 2). Niektore z
mikroczastek przyjmuja wydluzony ksztalt, spowodowany prawdopodobnie ich
rozpryskiwaniem w wyniku uderzania o powierzchni¢ podloza cermetalu lub weglika
spiekanego podczas procesu CAE.

2 um 5 um

Rys. 1. Powierzchnia przelomu powloki Rys. 2. Topografia powierzchni powtoki
TiN+multiTiAISIN+TiN  naniesionej na TiN+multiTiAISiN+TiN  naniesionej na
podtoze z weglika spiekanego typu 890 podioze z weglika spiekanego typu 890

Rys. 4. Wykres energii rozproszonego

promieniowania rentgenowskiego z

I T mikroobszaru kropli powstalej na powtoce
keV TiN+multiTiAISiN+TiN
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Ponadto zaobserwowano zagtebienia powstajace w wyniku wypadania mikroczastek tytanu
juz po zakonhczeniu procesu nanoszenia powloki. Pojawianie si¢ mikroczastek na
powierzchniach badanych powtok wiaza¢ nalezy z charakterem samego procesu PVD-
katodowego odparowania tukowego CAE, czyli osadzaniu si¢ kropel czystego tytanu
pochodzacych z rozpylanej tarczy. Badania sktadu chemicznego mikroczastek w ksztalcie
kropli przy uzyciu spektrometru energii rozproszonego promieniowania rentgenowskiego
EDS wskazuja, ze we wngtrzu mikroczastek przewaza tytan, co sugeruje, ze sa to krople
cieklego metalu wybite z tarczy tytanowej, ktére osadzaja si¢ i krzepna na powierzchni
podtoza.

Badania cienkich folii z powlok potwierdzaja, ze zgodnie z przyjetymi zalozeniami
naniesiono na podtoze z we¢glikow spiekanych i cermetali powloki zawierajace fazy typu TiN.
Ze wzgledu na izomorficzno$¢ faz TiN oraz (Ti,ALSi)N niemozliwe jest rozrdznienie
dyfrakcyjne kazdej z tych faz. Strukture powlok naniesionych na wegliki spiekane i cermetale
narzedziowe przedstawiono na rysunku 3. Wewnatrz powtok zaréwno TiN+multi(Ti,Al,S1)N
+TiN jak i TiN+(Ti,Al,Si)N+TiN stwierdzono réwniez wystgpowanie monokrysztatow
tytanu. Wystgpowanie monokrysztalow tytanu w powloce wynika z charakteru samego
procesu nanoszenia powtok (katodowego odparowania tukowego).

50—nm

d) TiN

Rys. 3. a) Struktura cienkiej folii z powloki TiN+multiTiAISiN+TiN naniesionej na weglik
spiekany typu 890, b) pole ciemne z refleksu (111) TiN, c¢) dyfraktogram z obszaru jak na
rysunku a, d) rozwiazanie dyfraktogramu z rysunku c
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Rys. 4. Dyfraktogram rentgenowski powtoki Rys. 5. Dyfraktogram rentgenowski powtoki
TiN+(Ti,Al,S1)N+TiN naniesionej na weglik TiN+(Ti,Al,Si)N+TiN naniesione;j na
spiekany typu 890 cermetal typu CM

Metodami rentgenowskiej jakosciowej analizy fazowej wykazano, ze zgodnie z
zatozeniami na powierzchni badanych cermetali 1 weglikow spiekanych wytworzono powtoki
azotku tytanu TiN, w tym najpewniej ztozonego azotku (Ti,ALSi)N (rys. 4, 5).Ponadto
stwierdzono wystgpowanie reflekséw pochodzacych od podtoza cermetalu oraz weglikéw
spiekanych. Rozréznienie faz TiN oraz (Ti,ALSi)N metodami dyfrakcyjnymi nie jest
mozliwe, ze wzgledu na izomorficzno$¢ tych faz, gdyz w istocie (Ti,Al,S1)N jest roztworem
stalym wtérnym na bazie azotku tytanu TiN.

Analiz¢ profilowa sktadu chemicznego w funkcji odlegtosci od powierzchni probki oraz
zmiany stezenia poszczegOlnych pierwiastkow w strefie przejsciowej miedzy powlokami
TiN+multi(Ti,Al,S1)N +TiN jak i TiN+(Ti,ALLS1)N+TiN, a materiatem podtoza — weglikiem
spiekanym 1 cermetalem oceniono na podstawie badan w spektrometrze optycznym
wyladowania jarzeniowego GDOES. Badania te potwierdzaja obecnos¢ zaréwno tytanu,
aluminium, krzemu, jak i azotu w badanej powtoce oraz sktadnikéw podioza migdzy innymi
tytanu, niklu, kobaltu, wegla i azotu (rys. 6).
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Rys. 6. Zmiany st¢zenia sktadnikow powloki TiN+TiAlSiN+TiN materialu podtoza z
cermatalu narzgdziowego typu CM analizowanych w spektrometrze GDOES
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4. WNIOSKI

Na podstawie wykonanych badan metalograficznych (SEM), stwierdzono, ze powloki
TiN+multi(Ti,ALLS))N +TiN i TiN+(Ti,ALSi)N+TiN wytworzone w procesie lukowego
odparowania katodowego na podtozu zaréwno z weglikéw spiekanych jak i1 cermetali
narzedziowych charakteryzuja si¢ warstwowym ulozeniem, szczelnym przyleganiem
poszczegdlnych warstw do siebie i calej ztozonej wielowarstwowej powtoki do podtoza bez
widocznych poréw, peknigc 1 nieciggtosci.

Naniesione powloki systeméw TiN+multi(Ti,Al,S1)N +TiN jak i TiN+(Ti,Al,S1)N+TiN
spelniaja zatem oczekiwania zwiazane z powlokami wielowarstwowymi wytwarzanymi w
wyniku nanoszenia na siebie kolejno warstw réznych materialéw, najczgsciej powlok o
roznych wiasnosciach, a takze powltok otrzymywanych na bazie metastabilnych roztworéw
stalych wtérnych o wielosktadnikowym i wielofazowym sktadzie, co kwalifikuje je do
wykorzystania w proekologicznych procesach skrawania na sucho bez stosowania
obréobkowych cieczy chtodzaco-smarujacych oraz do szerokich zastosowan przemystowych
na narzedziach skrawajacych.
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