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WLA SCIWO SCI POWLOK DIAMENTOPODOBNYCH

Celem niniejszej pracy byto przeprowadzenie lhaidanaliz powtok DLC typu a:C:H oraz a:C:H:W w opar

0 badania budowy, obserwacje mikrostruktury, powiadhezji oraz ocen struktury geometrycznej
powierzchni. Badane powtoki otrzymywano technithemicznego osadzania z fazy gazowej, wspomaganej
plazmy, na elementach ze stopu Co-Cr-Mo. Powtoki poddamserwacjom mikroskopowym na elektronowym
mikroskopie skaningowym SEM i profilometrze optygean Pomiary adhezji wykonano metpdarysowania -
scratch testCharakterystyki tribologiczne uzyskano przyyciu mikrotribometru. Wyniki otrzymane podczas
zrealizowanych badawykazaly,ze zastosowanie powtok DLC zdecydowaniegksza trwald¢ eksploatacyja
pokrytych powierzchni.

1. WPROWADZENIE

W dzisiejsze] nauce i technologii znacz role odgrywap materiaty bazujce na
weglu, ktéry mae krystalizowa w diamentowe lub grafitowe formy [1],[2]. Warstwy
diamentopodobne zostaty odkryte w 1971 roku przegewberga i Chabota, ktérzy
ochtadzajc niskoenergetycanwiazke jondw weglowych w argonie otrzymali amorficzne
warstwy nie zawierace w swym skiadzie wodoru. Odkrycie stale Przetomowe
| zapocatkowato przejcie od mekkich materiatow wglowych do warstw
charakteryzujcych si wysoky twarddcia, 0 rezystywnéci rzedu 10°Qcm. Obecnie pod
hastem powtoki diamentopodobne kryje sigromna liczba amorficznych, w gkiszcci
przypadkéw uwodornionych, cienkowarstwowych matévia o r&znorodnych
wiasciwosciach, zalenych od rodzaju zastosowanej metody oraz warunk@h i
otrzymywania [3] R&norodnd¢ uktadéw technologicznych i stosowanych technik
charakteryzujcych powstaty materiat prowadzi do niejednoznacenetnp nazewnictwa
(DLC, a-DLC, a-C, a-C:H, ta-C, a-D, i-C, twardygvel itp.), gdzie ta sama nazwa jest
uzywana dla rénych materiatéw lub rinie oznacza sipodobne materiaty.

Generalnie, amorficzny ggiel maze by¢ mieszanin atoméw z wizaniami sp, sgf
anawet sh z maliwoscia obecnéci wodoru. Amorficzne materialy ¢glowe
charakteryzyj si¢ duza réznorodndcia struktury, a ich wisciwosci zaleza przede
wszystkim od sposobu i parametrow ich wytwarzah]d4],[5].

! politechnikaSwictokrzyska w Kielcach, Wydziat Mechatroniki i Budowjaszyn,
Zaktad Tribologii i Materiatéw Eksploatacyjnych, A1000-lecia PP7, 25-314 Kielce
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2. OTRZYMYWANIE POWLOK METODA CHEMICZNEGO OSADZANIA
Z FAZY GAZOWEJ WSPOMAGANE PLAZM\ — PACVD

Proces PACVD jest procesem CVD wspomaganym plazmytadowania
jarzeniowego. Dzki niemu mana wytwarzéd twarde warstwy powierzchniowe Ilub
warstwy o innych pmdanych wiaciwosciach. W procesie tym warstwagglowa jest
osadzana przez adsorpcpolnych rodnikéw wglowodoru do powierzchni podia
srodowiska itworzenie wzan chemicznych pomdzy innymi atomami na powierzchni
[6],[7]. Technika PACVD korzysta z zalet CVD, m.mbwnomiernego osadzania warstw na
réznych materiatach z rownoczesreliminach najwiekszego mankamentu, jakim jest
wysoka temperatura towarzysa technikom CVD. W procesach PACVD wzbudzenie
plazmy wywotywane jest przez wyladowanie jarzenioweradu stalego — DC,
czestotliwosci radiowe] — RF, niskiej estotliwosci — LF. Na rysunku 1zostaty
przedstawione reakcje towarzyse procesowi chemicznego osadzania z fazy gazowej

wspomaganego plazmvg [6].
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Rys. 1. Schemat przedstawiey reakcje wysipujace w procesie PACVD [6]
Fig. 1.The scheme of the reactions in PACVD process

Plazma generowana jest w polu elektrycznyradzy dwoma rownolegtymi ptytkami,
z ktérych jedna jest katgad a druga, na ktorej znajduje¢spodiaze, jest uziemiona.
Stosowanie wyladowania jarzeniowego jegywane do wspomagania i przyspieszania
procesdw chemicznych wykorzystywanych w procesae¢b.Qprocz tego pod wzellem
energetycznym proces osadzania jest korzystny, ep@ai plazma niskognieniowa
pobiera znacznie mniej energiizninne rodzaje plazmy oraz zywa mniej energii
w porownaniu z metodami termicznymi CVD. Zmniejsgozapotrzebowanie energii
wynika z obecnfci czstek w podwyszonym stanie energii wewtnznej oraz
z bombardowania powierzchni podé przez jony. Czynniki te przyspieszagzybkdé
dyfuzji powierzchniowej oraz powodujbnizenie energii aktywacji reakcji chemicznych
niezkednych do wytworzenia powtoki [6].
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3. WYNIKI BADAN | DYSKUSJA

3.1. MIKROSKOPIA SEM

Do obserwacji prébek z naniesionymi powlokami DLGyto skaningowego
mikroskopu elektronowego SEM. Badania struktury jwlosvaty obserwacje topografii
powierzchni i przekrojow poprzecznych powtok komytozvych. Mikroanaliz punktows
wykorzystano do zbadania sktadu pierwiastkowegonmtile ilasciowe;.
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Rys. 2. Rezultaty badeéSEM: a) widok powtoki a:C:H, b) analiza punktowaraentarnego sktadu powtoki,
¢) analiza punktowa elementarnego sktadu padto
Fig. 2. Results of SEM investigations: a) view €& coating, b) EDXS analysis of coating, ¢) suditst EDXS
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Na rysunku 2 przedstawiono przekréj poprzeczny pkwbLC typu a:C:H wraz
z analizami punktowymi elementarnego skiadu z albspomwioki - 1 oraz podia - 2.
Takie same badania przeprowadzonaeadia powtoki typu a:C:H:W.

Na podstawie przeprowadzonych analiz sktadu cherega powtok stwierdzono
w powitoce a:C:H obecr6é atomdéw wegla i niewielkie piki dla pierwiastkow wchogaych
w sktad materialu podi@: Co, Cr i Mo. Natomiast w powtoce a:C:H:W widadziat
dodatkowo atomow wolframugblacego komponentem powtoki. Analizy materiatu padto
w obu przypadkach wykazaty obedagedynie sktadnikow stopu Co-Cr-Mo.

3.2. STRUKTURA GEOMETRYCZNA POWIERZCHNI

Charakter uksztattowania elementéw pokrytych powiok uzupetnity pomiary
struktury geometrycznej powierzchni. Zostaly one kanane na bezstykowym
profilometrze Talysurf CCI firmy Taylor Hobson, Zdajacym sk na wyposaeniu Katedry
Technologii Mechanicznej i Metrologii Politechni§wictokrzyskiej w Kielcach. Badaniom
poddano materiat podktadowy — stop CoCrMo oraz p&wbLC typu a-C:H - a-C:H:W.
Tréjwymiarowe obrazy i ich analiza pozwolity na pyeyjne poznanie struktury
geometrycznej badanych powierzchni [8].
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Rys. 3. Struktura geometryczna powierzchni powtggu a-C:H: a) topografia powierzchni,
b) rozktad rednych i krzywa nénaosci, ¢) profil powierzchni
Fig. 3. Surface geometric structure of a-C:H cwata) surface topography, b) depth histogram thighAbbott—
Firestone curve and load capacity curve, c) roughipeofile



Wiasciwosci powtok diamentopodobnych 39

Na rysunku 3 przedstawiono obrazy topografii pomsani, rozkiad rzdnych
z krzywymi nanosci oraz profil analizowanej powitoki typu a-C:H. Bada takie
przeprowadzono rownie dla materialu podia oraz powtoki DLC typu a-C:H:W.
W tabeli 1 zestawiono najvmiejsze parametry struktury geometrycznej powiemkch
badanych prébek.

Tabela 1. Parametry struktury geometrycznej powtariz
Table 1. Surface texture parameters

Parametry SGP Powtoka DLC

Stop Co-Cr-Mo a-C:H a-C:H:W
Sa um 0,0344 0,0048 0,0302
Sg,um 0,0336 0,0120 0,0884
Ssk -1,893 -0,825 -7,55
Sku 349,9 229,8 84,0
Sp um 0,1795 0,3727 0,7457
Sy um 0,0995 0,4875 1,584
Sz um 0,2791 0,8603 2,330

Najwigksz wartas¢ sredniego arytmetycznego odchylenia chropowatpowierzchni
Sa podstawowego parametru amplitudowego ddcilmwve] oceny stanu analizowanej
powierzchni, zarejestrowano dla materiatu bazowegstopu Co-Cr-Mo. Natomiast dla
powtoki diamentopodobnej typu a-C:H jest on mnigjppnad 6—krotnie w odniesieniu do
powitoki a-C:H:W. Podobn tendengi zaobserwowano dlasredniokwadratowego
odchylenia chropowa$ci powierzchni Sq Uzupetniagca informacg na temat
uksztattowania powierzchni badanych elementéw dabarametry amplitudowe:
wspoétczynnik skénosci - asymetrii Sku oraz wspotczynnik skupienia - kurtozask
Parametry te gswrazliwe na wysgpowanie na powierzchni miejscowych wzniésiezy
wgtebien, réowniez defektow. Parametssk w przypadku wszystkich badanych materiatdow
ma wartd¢ ujemra, co swiadczy o ptaskowsowym uksztattowaniu ich powierzchni.
Natomiast uzyskane de wartgci Skuwynikaja ze smukiéci krzywej rozktadu rzdnych.
Najwigksze wartéci parametrow: maksymalnej wysakd wzniesienia powierzchngp
maksymalnej gibokasci wglebienia powierzchni Sv oraz maksymalnej wysoka
powierzchniSz zarejestrowano dla powtoki a-C:H:W. Mua zatem stwierdgj ze udziat
wolframu w powloce DLC wplywa na parametry chropto$ei powierzchni.
W poréwnaniu do materiatu podktadowego obie powlpksiadaty weksze wartéci tych
parametrow. Z pewrnsgia chropowaté¢ powierzchni wptywa na wiaiwosci tribologiczne
materiatow.

3.3. ADHEZJA

Badania przyczepioi i oznaczanie innych symptoméw uszkodzenia meckaago
przeprowadzono metqdzarysowania -scratch testprzy wyciu uradzenia REVETEST
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zgodnie z norm [9]. Testy polegaty na wykonaniu rysy za pomodpowiednio dobranego
penetratora — siia diamentowego Rockwella — przy stopniowym wei® sity normalnej
obcikzajacej ten penetrator. Jednoéag@ mierzono s¢ oporu stawianego przez materiat,
site styczmy i rejestrowano sygnat emisji akustycznej, inforace] o powstawaniu
uszkodzé warstwy. Sita krytyczna, dolaca mian adhezji, to najmniejsza sita normalna
powodupca utrag adhezji powtoki z podizem. Do oceny wart@i sity krytycznej postayt
zapis zmian sygnatdw emisji akustycznej, sity skyjzi wspoétczynnika tarcia oraz
obserwacje mikroskopowe wykonane na mikroskopig/azoiym, stanovgicym integrala
cz¢é¢ aparatu REVETEST oraz na profilometrze. Badaniiomngno przy narastgej sile
obciazajacej od 0+100N i przy nagbujacych parametrach pracy:

» szybka¢ obchzania 100N/min,

* predkas¢ przesuwu wgibnika 10mm/min,

o dlugasé rysy ~9,5mm,

* typ wgkbnika — Rockwell.

Badania realizowano na materiale padto- stopie CoCrMo oraz stopie CoCrMo
z naniesionymi powitokami DLC. Na rysunku 4 pokazamaleznosci sity stycznej,
wspotczynnika tarcia i sygnatow emisji akustyczodjsity normalnej i drogi penetratora,
a na rysunku 5 — widoki wykonanych rysunkéw.

Podczas badania podi w ogole nie wyapit sygnat emisji akustycznej, sita tarcia
narastata powoli do uzyskania w rkkmwe]j fazie testu warfoi okoto 30N. Natomiast
obserwacje mikroskopowe ujawnitye w materiale bazowym — stopie CoCrMo npsb
odksztatcenie plastyczne, a przy abeniu 5,57N nagpit pocztek drobnych pknieé przy
krawedzi rysy. Na wykresach dla probek z naniesionynwip&ami, zaréwno w przypadku
powtoki a:C:H (rys. 4)., jak i a:C:H:W wyfaie wida sygnaty emisji akustycznej.
Gwaltowny skok ich wartei odpowiada pierwszym wykruszeniom lub pierwszym
peknieciom powtoki.
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Rys. 4. Sita styczna, wspoétczynnik tarcia i sygeraisji akustycznej w funkgji sity normalnej i drggenetratora
dla powtoki a-C:H
Fig. 4. The tangential force, the coefficient a€tion and acoustic emission signals against a abfonce
and penetrator distance for the a-C:H coating
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Rys. 5. Widok 3D rysy po §eie zarysowania
Fig. 5. 3D view of scratch

3.4. TESTY TRIBOLOGICZNE

Na rysunku 6 zestawiono wyniki pomiaréw wspotczydw tarcia uzyskanych na
mikrotribometrze. Badania zrealizowano w warunkatdrcia technicznie suchego
materiatdow testowych w skojarzeniu z kalgtalowy ze stali 100Cr6 oraz z kulkz tlenku
cyrkonu stabilizowanego tlenkiem itru.
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Rys. 6. Wartéci wspotczynnikow tarcia w zataeosci od materiatu kulki
Fig. 6. Coefficient of friction at the friction ietface fordifferent materials ball specimens

Z przestawionego zestawienia wynika dla badanych materiatéw: stopu CoCrMo
oraz stopu CoCrMo z powtgka-C:H w skojarzeniu z kudk stalowy zarejestrowano
mniejsze wspoétczynniki tarcianiv skojarzeniu z kulk ceramicza. Natomiast dla powtoki
a-C:H:W wystpita sytuacja odwrotna, tzn. mniejsze wspotczynniicia uzyskano dla
skojarzenia z kulk ZrO,'Y,0s3. ROwniez roznice w wartdci wspotczynnikdéw tarcia as
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najmniejsze dla tej powioki. Dla powtoki a-C:H zmstrowano najmniejsze wakio
wspotczynnikow tarcia.

4. WNIOSKI

Wyniki zrealizowanych testow i ich analiza pozwalapa sformutowanie
nastpujacych wnioskéw kacowych:

— obserwacje struktury i analizy skiadu wykazaly zgsd budowy powiok
z zaktadan podczas procesow ich wytwarzania,

— przedstawione w pracy wyniki bagl@wiadcz, ze obie testowane powtoki DLC typu
a:C:H oraz a:C:H:W charakteryaugic dobr adhezj do podiaa,

— analiza struktury geometrycznej powierzchni pokazat powitoka typu a:C:H
charakteryzuje silepszymi parametrami hpowtoka a-C:H:W,

— analiza wiaciwosci materiatlu bazowego — stopu CoCrMo oraz powtokCDiypu
a:C:H i a:C:H:W otrzymywanych metad®ACVD daje podstagvdo prowadzenia
bada z ukierunkowaniem na zastosowania ich jako eleynenrztow tarcia
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THE PROPERTIES OF DIAMOND-LIKE CARBON COATINGS

The paper discusses the results of diamond-likeoracoatings. The coatings were deposited on CM&(BIODUR
CCM Plus alloy) specimens using the PACVD proces3ée topography and morphology of the specimense we
determined using a scanning electron microscop®jSEhe characteristics of the geometrical surfsitacture were
obtained using a Taylor Hobson profilometer. Théiemibbn were measured using REVETEST scratch tebles.
tribological tests were conducted using a T-23 atidsometer under dry friction conditions. The ksshows that the
DLC coatings increase the serviceability of théfaas and the surface texture parameters.



