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Streszczenie: Celem pracy byto okreslenie whasnosci trybologicznych podtoza z mosigdzu
uzywanego w technologii wytlaczania materiatdw polimerowych z TPE. W tym celu pokryto
stop miedzi z cynkiem CuZn39Pb3 powtokami TiN, ZnO, AIN metoda fizycznego osadzana z
fazy gazowej. W pierwszym etapie, po przygotowaniu probek, powtoki otrzymano w procesie
rozpylania magnetronowego metoda PVD przy odpowiednio dobranych parametrach procesu.
W celu okreslenia skladu fazowego powlok postuzono si¢ dyfrakcja rentgenowska XRD.
Nastegpnie okreslono chropowatosci otrzymanych powlok. W nastgpnym etapie wykonano
probe trybologiczng Pin on Dics w celu okreslenia odpornosci na $cieranie. W ostatnim etapie
wykonano pomiary glebokosci 1 szerokosci wytar¢ powstatych po badaniu trybologicznym.

Abstract: The purpose of the presented work was to determine the tribological properties of
the brass substrate used in the extrusion technology of polymeric materials with TPE. For this
purpose, CuzZn39Pb3 brass was coated with TiN, ZnO, AIN coatings by means of PVD process.
In the first stage after preparing the samples, the coatings were obtained in the magnetron
sputtering process using the PVD method with suitably selected process parameters. To
determine the phase composition of the coatings XRD X-ray diffraction was used. The
roughness of the obtained coatings was then determined. In the next stage, a tribological test
was carried out on Pin on Dics to determine the resistance to abrasion. In the last stage,
measurements of depth and width of wipes after tribological examination were made.

Stowa kluczowe: CuZn39Pb3, osadzanie fizyczne z fazy gazowej, trybologia, Pin on Disc

1. WSTEP

Warstwy powierzchniowe, nazywane rowniez powlokami, s3 to warstwy materiatu
naktadane na powierzchnie przedmiotu wykonanego z innego materialu, pozwalajgce
modyfikowaé jego wtasciwos$ci techniczne lub dekoracyjne. Wraz z postegpem w wytwarzaniu i
zwigkszaniu trwatosci eksploatacyjnej narzedzi 1 elementow konstrukcyjnych maszyn,
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wytwarzanie cienkich powlok stalo si¢ powszechnym zjawiskiem w przemysle. Obecnie
ochrona powierzchni materiatow jest wykorzystywana we wszelkich aspektach zycia.
Stosowanie warstw o odpowiednich strukturach i lepszych wtasno$ciach od rdzenia materiatu
powlekanego pozwala redukowac koszty wyrobow a takze wydluzaja ich czas eksploatacji.
Jedng z szeroko stosowanych metod do nakladania powtok jest fizyczne osadzanie z fazy
gazowej PVD [1]. W pracy opisano rozpylanie magnetronowe i wykorzystano ten wariant P\VD
do badan [2]. Problemem poruszonym w pracy bylo zuzycie si¢ §cierne ptaskownikow ze stopu
Cu-Zn w technologii wyttaczania materiatdbw polimerowych z TPE. Element pracuje
w urzadzeniu kalibrujacym jako cze$¢ mechanizmu docisku, przeciskanego materiatu [3].
Celem pracy byta poprawa wtasnos$ci trybologicznych mosiagdzu CuZn39Pb3 poprzez pokrycie
powierzchni powlokami TiN, ZnO, AIN. Zakres pracy obejmowal osadzenie powlok
w procesie PVD na podlozu Cu-Zn i okre$lenie odpornosci na S$cieranie, chropowatos¢
i wymiary profilu wytarcia.

2. MATERIAL I METODYKA BADAN

Do badan zastosowano stop miedzi i cynku CuZn39Pb3 w postaci czterech probek
wycigtych z ptaskownika o dtugosci I = 100 mm, szerokosci d = 25 mm i grubosci h = 5 mm.
Dla trzech prébek, na ktéorych osadzono powloki, przeprowadzono proces czyszczenia
jonowego w atmosferze argonu przez czas t = 900 s przy temperaturze T = 250 °C. Na
odpowiednio przygotowanych i oczyszczonych probkach osadzono powloki metoda rozpylania
magnetronowego. By otrzymac¢ zadane warstwy wykorzystano tarcze na magnetronie z tytanu,
aluminium i tlenku cynku przy zastosowaniu gazéw procesowych odpowiednio azot, azot i
argon. Parametry osadzania fizycznego z fazy gazowej przedstawiono w tabeli 1.

Tabela 1. Parametry procesu PVD
Table 1. PVD process parameters

TiN AIN ZnO
Tarcza na magnetronie Ti Al ZnO
Gazy procesowe N2 N2 Ar
Moc na magnetronie [W] 100 100 75
Napig¢cie na podlozu [V] -60 -60 -60
CiSnienie = robocze w
komorze pieca [mTorr] 15 1> >
Czas [min] 120 120 120
Temp. [°C] 250 250 150
Obroty stolika [rpm] 3 3 3

Grubos$¢ otrzymanych powtok wyniosta $rednio h = 3 pum 1 wszystkie probki poddano
badaniom sktadu fazowego, chropowatosci, odpornosci na zuzycie trybologiczne i zmierzono
wymiary profilu wytar¢ powstatych po tescie trybologicznym.
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2.1 Badanie skladu fazowego

Sktad fazowy podtoza i osadzonych warstw zbadano za pomoca urzadzenia X’Pert PRO
firmy Panalytical w Instytucie Materiatow Inzynierskich i Biomedycznych. Dyfraktometr
wyposazony byl w lampe o anodzie miedzianej. Parametry badania:

 lampa - Co,

* napigcie przyspieszajace — 40 kV,
» prad zarzenia — 30 mA,

* krok - 0,05,

» czas zliczania na krok — 30 s.

2.2 Badanie chropowatosci

Pomiar chropowatos$ci wykonano za pomoca profilometru Taylor-Hobson Surtronic 3+ przy
dhugosci pomiarowej 1 = 4 mm 1 zastosowaniu pozostatych parametrow wedle normy PN-EN
ISO 4287:1999.

2.3 Badanie odpornosci na Scieranie

By symulowa¢ zuzycie badanych elementow stosowanych w wyttaczarkach polimeréw TPE
jako kalibratory, narazone sg na obcigzenia mechaniczne skorzystano z testu trybologicznego.
Badania trybologiczne wykonano na Trybometrze firmy CSM Instruments do badan
trybologicznych dla 4 probek (jedng podtoza i trzech z warstwami). Zdecydowano si¢ na
metod¢ Pin on Disc w, ktdrej zastosowano przeciw probke w postaci pinu tleneku diglinu
Al>03. Celem badania byto zmierzenie wspotczynnika tarcia, ktory daje nam informacje o
szybkosci zuzycia si¢ podtoza badZz wytworzonej warstwy. Po kazdym pomiarze czyszczono
pin wykonany z Al,Oz by usung¢ z niego drobiny zuzytego materiatu. Parametry badan
przedstawiono w tabeli 2.

Tabela 2. Parametry testow trybologicznych
Table 2. Tribology tests parameters

Sila Czas Promien Droga Predkosc  Czestotliwos¢

normalna  badania[s] obrotu pinu tarciaS[m] liniowaV pomiaru

Fn [N] r [mm] [cm/s] [Hz]
5 315 9 100 33 8

2.4 Badanie glebokosci profilu wytarcia po tescie trybologicznym

Po tescie trybologicznym dokonano pomiaru glebokosci profilu wytarcia. Zastosowano
profilometr firmy Tylor-Hobson Precision, ktorym mierzono probki w obu kierunkach.
Dhugo$¢ badania ustawiono na 4 mm.
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3. WYNIKI BADAN
3.1 Wyniki analizy skladu fazowego

Na dyfraktogramach otrzymanych z analizy fazowej stwierdzono obecnos$¢ faz a -Cuz6Zn1 4
, P-CuroZnio oraz Pb. Wykryte fazy pochodza od materialu podtoza Cu-Zn. Dla probek
osadzanych metoda PVD nie wykryto powtok ze wzgledu na ich niewielka grubos¢.
Dyfraktogram dla probki z podtoza CuZn39Pb3 przedstawiono na rysunku 1 natomiast wykryte
fazy w tabeli 3.
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Rysunek 1. Dyfraktogram probki podtoza CuZn39Pb3
Figure 1. X-ray diffractogram of the CuZn39Pb3 sample

Tabela 3. Wyniki rentgenowskiej analizy fazowej
Table 3. X-ray phase analysis results

Fazy wystepujace . |
w badanych prébkach Podloze AIN TiN ZnO
CuzsZnisa- a i + + +
Pb +
Cuio0Znio - p +

3.2 Wynik pomiaru chropowatosci

Zarejestrowane wyniki pomiaru chropowato$ci podioza stopu i wytworzonych warstw
przedstawiono w tabeli 4. Z przedstawionych wynikow wynika, ze najwyzszy parametr
chropowato$ci zarejestrowano dla materiatu podtoza ktory wyniost 0,75. Natozenie powloki
TiN powoduje obnizenie parametru chropowatosci do 0,58, a natozenie powtoki ZnO do 0,39.
Najnizsza warto§¢ wspolczynnika chropowatosci zarejestrowano dla powloki AIN ktora
wyniosta 0,29.

Tabela 4. Wyniki pomiaru chropowatosci przed testem trybologicznym
Table 4. Roughness measurement results before tribological test

RA [um] Rz [um] Rt [um] Rp [um]
0,75 4.1 5,27 2,43
0,58 3,54 4,38 2,2
0,29 1,71 2,17 0,93
0,39 2,24 2,81 1,28
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3.3 Odpornos$¢ na zuzycie przez tarcie

Zarejestrowane przebiegi zmian warto$ci wspotczynnika tarcia w funkcji drogi tarcia
uzyskane w tescie trybologicznym dla podloza Cu-Zn przedstawiono na rysunku 2. Przy
zastosowanej wartosci sily docisku Fn = 5 N wspodtczynnik tarcia po rozpoczeciu badania
gwattownie wzrost siegajac wartosci 0,3446 w 8,6 s po ktorej nastgpil spadek i1 utrzymanie si¢
w okolicy $redniej wartosci 0,2392 przez reszte badania. Skok wspotczynnika tarcia w ciagu

pierwszych 5 sekund atrybutuje si¢ odpornosci na zuzycie Scierne materiatu podtoza.
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Rysunek 2. Wykres zmian wspotczynnika tarcia u od drogi s dla materiatu podloza
Figure 2. Graph of friction coefficient changes u from road s for the ground material

Zarejestrowane przebiegi zmian wartosci wspotczynnika tarcia w funkcji drogi tarcia
uzyskane w tescie trybologicznym dla CuZn39Pb3 z warstwa AIN, przedstawiono na rysunku
3. Podobnie jak w pomiarze dla samego podtoza po rozpoczgciu badania wspotczynnik p rost
szybko wraz z zuzywaniem si¢ powtoki do wartosci 0,26856 w 20,14 s. Stwierdzono , Ze
warstwa AIN ulegla uszkodzeniu po czasie 20 s.
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Rysunek 3 Wykres zmian wspotczynnika tarcia u od drogi s dla stopu z powlokq AIN PVD
wykonanej w badaniu.

Figure 3 Graph of friction coefficient changes u from road s for alloy with AIN PVD coating
made in the test.
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Zmiany wspotczynnika tarcia w funkcji drogi, dla warstwy TiN przedstawiono na rysunku
4. Warstwa TiN wykazata si¢ najdluzszym czasem potrzebnym do jej przerwania. Powloka
przy obcigzeniu 5N zuzywata si¢ przez 89,95 s i nastgpito jej przerwanie przy uzyskaniu
najwyzszej wartosci wspotczynnika tarcia 0,27328. Wysoki wzrost wspotczynnika tarcia
atrybutuje si¢ do poczatkowego tarcia w badaniu.
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Rysunek 4. Wykres zmian wspotczynnika tarcia p od Drogi s dla stopu z powlokg TiN PVD
wykonanej w badaniu.

Figure 4. Graph of changes in coefficient of friction u from Road s for alloy with TiN PVD
coating made in the test.

Zarejestrowane przebiegi zmian wartosci wspotczynnika tarcia w funkcji drogi tarcia
uzyskane w tescie trybologicznym dla CuZn39Pb3 z warstwa ZnO przedstawiono na rysunku
5. Po rozpoczeciu badania wspotczynnik p rost szybko wraz z zuzywaniem si¢ powtoki
natomiast przerwanie wystapilto po 9,46s przy wartosci 0,3311 wspodtczynnika tarcia.
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Rysunek 5. Wykres zmian wspotczynnika tarcia u od Drogi s dla stopu z powtokg ZnO PVD
wykonanej w badaniu

Figure 5. Graph of changes in coefficient of friction u from Road s for alloy with ZnO PVD
coating made in the test

3.4. Wyniki pomiaru glebokosci profilu wytarcia.

Na podstawie danych otrzymanych z pomiaru profilu wytarcia wykonano wykresy
zaleznosci drogi od glebokos$ci wytarcia. Na rysunkach od 6-9 przedstawiono profil glgbokosci
wytarcia materiatu podtoza oraz osadzonych metodg pvd powtok AIN, TiN oraz ZnO.
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Rysunek 6. Wykres glebokosci bruzdy powstalej na podtozu stopu CuZn39Pb3 podczas badania
trybologicznego Pin on Disc

Figure 6. Graph of the depth of the groove formed on the CuzZn39Pb3 alloy substrate during
the tribological study Pin on Disc
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Rysunek 7. Wykres glebokosci bruzdy powstalej na powloce AIN podczas badania
trybologicznego Pin on Disc

Figure 7. Graph of the depth of the groove formed on the AIN coating during the tribological
study Pin on Disc
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Rysunek 8. Wykres glebokosci bruzdy powstatej na powloce TiN podczas badania
trybologicznego Pin on Disc

Figure 8. Graph of the depth of the groove formed on the TiN coating during the tribological
study Pin on Disc
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Rysunek 9. Wykres glebokosci bruzdy powstalej na powloce ZnO podczas badania
trybologicznego Pin on Disc

Figure 9. Graph of the depth of the furrow created on the ZnO coating during the tribological
study Pin on Disc

Zarejestrowane wyniki pomiaru giebokosci profilu wytarcia dla podtoza i wytworzonych
warstw z czterech stron przedstawiono w tabeli 5. Glgboko$¢ wytarcia powstata dla podtoza
wynosi 15,49 um. Natozenie powloki TiN powoduje obnizenie do 14,91 um a nalozenie
powloki AIN zwicksza do 17,37 pm. Najglebsze wytarcie powstato dla powtoki ZnO przy
20,62 pm. Na podlozu zarejestrowano najmniejszg szeroko$¢ wytarcia wynoszacag 0,56 mm.
Parametr ten wzrést dla powtok TiN i AIN do odpowiednio 0,59 1 0,63 natomiast najwieksza
warto$¢ uzyskata powtoka ZnO 1 wyniosta 0,66.

Tabela 5. Pomiary bruzd powtalych podczas zuzycia trybologicznego Pin on Disc
Table 5. Measurements of grooves created during tribological wear Pin on Disc

15,49 0,56
14,91 0,59
17,37 0,63
20,62 0,66

4. PODSUMOWANIE

W pracy przedstawiono wyniki badan odpornosci na zuzycie $cierne, w tym pomiary sladow
wytarcia za pomocg profilometru, wykresy zmiany wspoiczynnika tarcia od drogi pokonanej w
tescie trybologicznym pin on disc oraz charakterystyke chropowato$ci. Postuzono si¢ dyfrakcja
rentgenowska (XRD) w celu wyznaczenia faz obecnych w probkach. Dla kazdej z probek
oznaczono trzy fazy co $wiadczy o braku wykrycia cienkich powlok. Charakterystyke
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chropowato$ci dokonano za pomocg zmierzenia parametréw chropowato$ci. Otrzymane wyniki
(tabela 4) pokazuja, ze warstwa TiN wykazala si¢ najwieksza chropowato$cia z otrzymanych
powtok, ZnO ma wspotczynniki chropowatosci o potowe mniejsze od podtoza natomiast AIN
ma, niemalze trzy-krotnie mniejsze. Wyniki otrzymane w probie trybologicznej (rys. 2-5)
pokazuja, ze warstwy wydtuzaja czas wzrostu wspotczynnika tarcia do najwyzszej wartosci.
Najstabiej wypadta powtoka ZnO zwigkszajac czas o 10%. Powtoka z AIN zuzywata si¢ ponad
dwa razy dtuzej od ZnO. Pomimo najwyzszej chropowatosci najdluzej zuzywata si¢ powtoka
TiN, ponad dziesig¢ razy dluzej w poréwaniu do samego podioza. Profile wytarcia
przedstawiono na rysunkach 6-9, a srednie wymiary dla czterech pomiaréw zamieszczono w
tabeli 5. Glebokos$¢ wytarcia dla probki TiN byla mniejsza niz dla probki podloza natomiast
pozostate powtoki wykazatly si¢ wieksza glebokoscig w tym szczegdlnie ZnO ,ktorego wartosé
byta 0 25% wigksza od podtoza. Szerokos¢ wytarcia probki podtoza jest najmniejsza, rosta ona
nieznacznie dla probek z powtokami od 5% dla TiN do 18% szerszego wytarcia dla ZnO.

5. WNIOSKI

Na podstawie wykonanych badan stwierdzono ze, wytworzone warstwy charakteryzuja si¢
nizszym wspotczynnikiem chropowatosci Ra niz podtoze, co w konsekwencji powoduje nizsze
opory tarcia podczas zuzycia trybologicznego. Testy trybologiczne ujawnily, ze zastosowane
powloki zwigkszaja odpornos¢ na S$cieranie. Powlka TiN miala najlepsze wlasnosci
trybologiczne poprzez najdluzszy czas zuzycia, AIN miata ponad czterokrotnie krotszy czas
potrzebny do jej przerwania niz TiN natomiast ZnO wykazala si¢ marginalng poprawa.
Parametry profilu wytarcia $wiadcza o polepszeniu wilasnosci trybologicznych probki po
zastosowaniu powtoki TiN i zmniejszeniu gltgbokosci wytarcia w porowaniu do probki samego
podtoza. Parametry te dla probek z powlokami AIN i1 ZnO zwigkszyly si¢ co oznacza, ze
warstwy te nie poprawity odpornosci na zuzycie $cierne podtoza ze stopu miedzi z cynkiem.
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