4. Wyniki badan oraz ich dyskusja
4.1. Struktura, sklad chemiczny oraz fazowy badanych powlok

Wykonane badania metalograficzne pozwalaja stwierdzi¢, ze badane tlenkowe ceramiczne
materiaty narz¢dziowe na bazie Al,O;, narz¢dziowa ceramika azotkowa Si;N4 oraz cermetale
narz¢dziowe charakteryzuja si¢ zwarta struktura. W wyniku badan faktograficznych,
wykonanych w elektronowym mikroskopie skaningowym, analizowanych pokry¢ CVD i PVD
stwierdzono, ze naniesione powloki wykazuja jedno-, dwu- lub wielowarstwowa strukture
w zalezno$ci do zastosowanego systemu warstw, a poszczegdlne warstwy sa rOwnomiernie
natozone i szczelnie przylegaja do siebie oraz do materiatu podtoza. Struktura poszczegoélnych
warstw uzalezniona jest od materiatu podtoza oraz rodzaju i warunkow procesu. W przypadku
powlok Ti+(Ti,A)N, Ti+(Ti,Al)(CiNx), uzyskanych przy roéznych udziatach N, i CH,
w komorze pieca prézniowego, oraz Ti+(Ti,Al)C, naniesionych w magnetronowym procesie
PVD, struktura kolumnowa faz ze wzrostem stgzenia weggla w powlokach staje si¢ bardziej
zwarta 1 trudniej zaobserwowaé wyrazny rozdzial pomigdzy kolumnami, natomiast powloki
o wysokim stgzeniu wegla (>20% atomowo) charakteryzuja sig struktura o charakterze szklistym
(rys. 24, 25). W powtokach uzyskanych w wysokotemperaturowym procesie CVD oraz tukowym
PVD réwniez wyraznie widoczna jest struktura kolumnowa poszczegélnych warstw,
gdy powtoke tworza takie fazy, jak TiN, Ti(C,N) oraz (Ti,AI)N.

Chropowatos¢ powtok (okreslona przez R,) naniesionych na spiekanej stali szybkotnace;j
PM HS6-5-3-8 w magnetronowym procesiec PVD jest zdecydowanie nizsza niz
w przypadku powtok uzyskanych technika CVD oraz w lukowym procesie PVD (tabl. 6,7).
Tak niska warto$¢ chropowatosci okre§lona przez R, nalezy wiaza¢ z topografia powierzchni
powlok, a wynika ona z zastosowanego procesu nanoszenia. Na powlokach uzyskanych
w magnetronowym procesic PVD stwierdzono wystgpowanie jedynie pojedynczych
mikroczastek w ksztatcie kropel, o rozmiarach od kilku dziesiatych do 0,5 um (rys. 24, 25),
podczas gdy sa one liczniejsze w pozostatych obu procesach (rys.20,23), gdy warstwa
zewngtrzna nie jest Alb,O; — w tych przypadkach na powierzchni powlok stwierdzono
wystgpowanie czastek w ksztalcie wieloscianéw, charakterystycznych dla tego typu warstwy
(rys. 16,22). Badania sktadu chemicznego mikroczastek w ksztalcie kropel przy uzyciu
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spektrometru energii rozproszonego promieniowania rentgenowskiego EDS wskazuja, ze we
wnetrzu mikroczastek przewaza tytan, co sugeruje, ze sa to krople cieklego metalu, krzepnace na
powierzchni  podloza. Obserwacje topografii powierzchni analizowanych  powtok
z wykorzystaniem metod mikroskopii skaningowej wykazuja, Ze obserwowane na powierzchni
charakterystyczne zakonczenia kolumn tworzacych odpowiednie powloki maja ksztatt
odwroconych piramid, stozkow, wieloscianow lub kraterow. Na podstawie obserwacji
uzyskanych obrazow topografii analizowanych powierzchni trudno jest jednak jednoznacznie

wskaza¢ réznice pomigdzy poszczegdlnymi powlokami (rys. 16-24).

Rysunek 16. a) Powierzchnia przetomu powtoki TiN+A1,0; uzyskanej na podtozu z ceramiki
azotkowej Siz;N, w wysokotemperaturowym procesie CVD oraz b) odpowiadajqcy jej obraz
topografii powierzchni (detektor SE)
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Rysunek 17. Wykres energii rozproszonego promieniowania rentgenowskiego z mikroobszaru
odpowiednio 1i 2, zgodnie z rys. 16a

35



4. Wyniki badan oraz ich dyskusja

Rysunek 18. a) Powierzchnia przetomu powloki (Ti,A)N uzyskanej na podiozu z ceramiki
narzedziowej AL,O;+SiC w tukowym procesie PVD oraz b) odpowiadajqcy jej obraz topografii
powierzchni (detektor SE)

2,94 % 2.9
5 2 23 Ti
=17 E
é > Si §1,7
R £1.1
Z o 7] Al
0,6 |
0.61N Ti
0 e 0 | .
1 2 345 6 78 910 1 23 456 78 910
Energia promieniowania, keV Energia promieniowania, keV

Rysunek 19. Wykres energii rozproszonego promieniowania rentgenowskiego z mikroobszaru
odpowiednio 1i 2 zgodnie z rys. 18a

Rysunek 20. a) Powierzchnia przetomu powtoki Ti(C,N)+TiN uzyskanej na podtozu z ceramiki
azotkowej SisN; w wysokotemperaturowym procesie CVD (detektor InLens) oraz
b) odpowiadajqcy jej obraz topografii powierzchni (detektor SE)
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Rysunek 21. Wykres energii rozproszonego promieniowania rentgenowskiego z mikroobszaru
odpowiednio 1i 2, zgodnie z rys. 20a

Rysunek 22. a) Przelom powloki TiN+ALO; uzyskanej na podiozu z ceramiki narzedziowej AL,O5+SiC
w wysokotemperaturowym procesie CVD oraz b) odpowiadajacy jej obraz topografii powierzchni
(detektor SE)

Rysunek 23. a) Przetom powloki TiN+multi(Ti,Al,Si)N+TiN uzyskanej na podtozu z ceramiki
narzedziowej AL,Os;+ SiC w tukowym procesie PVD oraz b) odpowiadajqcy jej obraz topografii
powierzchni (detektor SE)

37



4. Wyniki badan oraz ich dyskusja

Rysunek 24. a) Przetom powloki (Ti,A])N uzyskanej w magnetronowym procesie PVD
(detektor InLens) oraz b) odpowiadajqcy jej obraz topografii powierzchni
(detektor SE) — temperatura procesu 500°C

Rysunek 25. a) Przetom powloki (Ti,Al)C uzyskanej w magnetronowym procesie PVD oraz
b) odpowiadajqcy jej obraz topografii powierzchni
(temperatura procesu 500°C, detektor SE)

Badania sktadu chemicznego powlok uzyskanych w magnetronowym procesie PVD
wykonane metoda wyladowania optycznego spektroskopii emisyjnej potwierdzaja obecno$¢
tytanu, azotu, wegla oraz aluminium, a ilo$ciowy sklad pierwiastkow (tabl. 2) tworzacych
powloke okreslono na glgbokosci 1 pm na podstawie przekroju profili analizowanych powtok
(rys. 26) sporzadzonych w trakcie badania. Badania sktadu chemicznego powltok uzyskanych
w lukowym procesie PVD oraz wysokotemperaturowym CVD wykonane z wykorzystaniem
systemu EDS (rys. 17, 19, 21) potwierdzaja wystgpowanie odpowiednich pierwiastkow we

wszystkich analizowanych warstwach, przy czym ze wzgledu na mata grubo$¢ naniesionych
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Rysunek 26. Zmiany st¢zenia sktadnikow powlok: a) Ti+(Ti,A)N oraz b) Ti+(Ti,Al)C
uzyskanych w 500°C oraz materiatu podioza (magnetronowy proces PVD)

warstw 1 charakterystyke padajacej wiazki, w niektorych przypadkach zastosowana metoda
pozwala na $redni pomiar energii rozproszonego promieniowania rentgenowskiego dla dwoch
Iub wigcej warstw badanej powtoki.

Zastosowana metoda rentgenowskiej jakosciowej analizy fazowej przeprowadzona
w geometrii Bragga-Brentano potwierdza wyst¢gpowanie odpowiednich faz w badanych
podtozach oraz materiatach powloki. Niektore ze zidentyfikowanych refleksow na
analizowanych dyfraktogramach sa przesunig¢te w kierunku nizszych lub wyzszych katow

odbicia oraz ich intensywno$¢ odbiega od wartosci podanych w kartotekach JCPDS,

Tablica 2. Wyniki analizy skladu chemicznego powlok uzyskanych w magnetronowym procesie
PVD na spiekanej stali szybkotnqcej PM HS6-5-3-8

Typ powloki Temperatura Atomowe stezenie pierwiastkow,
0,
(atmosfera pieca) pr:cesu, [%]
[°Cl Ti \ N \ C Al
THHTLADN 460 48 \ 42 \ = 9
1+(Ti,
(100%N,) 500 44 \ 51 \ - 5
540 43 \ 51 \ = 3
THTADCN) 460 59 \ 28 \ 4 8
(T, d
(75%N,:25%CH,) 500 60 \ 28 \ 4 7
540 58 \ 31 \ 4 4
THTLANCN) 460 58 \ 24 \ 11 6
(T, d
(50%N5:50%CH,) 500 67 \ 15 \ 10 7
540 63 \ 19 \ 11 6
TiHTLANC,N) 460 62 ‘ 10 \ 21 6
1T J
(25%N5:75%CHs) 500 60 \ 10 \ 23 6
540 59 \ 11 \ 25 6
TiH(Ti,Al)C 460 X ‘ : \ 32 8
1+(Th,
(100%CH.) 500 57 \ - \ 34 8
540 55 \ - \ 36 8
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4. Wyniki badan oraz ich dyskusja

co moze wskazywa¢ na wystgpowanie tekstury oraz Sciskajacych lub rozciagajacych
napr¢zen wewngtrznych w badanych powlokach — fakt czgsto spotykany w powtlokach
nanoszonych technika PVD i CVD [20, 95].

Ze wzgledu na naktadanie si¢ refleksow materiatu podtoza i powloki/powtok oraz ich
intensywno$¢, utrudniajaca czasami analiz¢ otrzymanych wynikow, oraz w celu uzyskania
doktadniejszej informacji z kolejnych warstw analizowanych materialbw zastosowano
dodatkowo technikg¢ dyfrakcji przy stalym kacie padania (SKP) pierwotnej wiazki
rentgenowskiej z wykorzystaniem kolimatora wiazki réwnoleglej przed detektorem
proporcjonalnym. Dzigki mozliwosci rejestracji dyfraktogramoéw przy niskich katach
padania wiazki pierwotnej na powierzchnig probki, istnieje mozliwo$¢ otrzymywania linii
dyfrakcyjnych od cienkich warstw w wyniku zwigkszenia objgtosci materiatu bioracego
udzial w dyfrakcji oraz uzyskiwania informacji o zmieniajacym si¢ sktadzie fazowym na
roznej glgbokosci badanego materialu — nieprzekraczajacej glgbokosci wnikania wiazki
promieni przy ich prostopadtym padaniu na probke [96]. Wykonane przy takich zatozeniach
badania potwierdzaja odpowiednia kolejnos¢ warstw (rys. 27-29) w analizowanych

powtokach.

Rysunek 27. Schemat ulozenia warstw w powloce TiN+ALOj; uzyskanej w wysokotemperaturowym

procesie CVD na podlozu z ceramiki azotkowej Si;N, oraz obszary objete dyfrakcjq w zaleznosci od

zastosowanej geometrii pomiaru: a) geometria Bragga-Brentano, b) geometria statego kqta padania
o, = 3° ¢) geometria stalego kqta padania o, = 1°
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Rysunek 28. Dyfraktogramy rentgenowskie uzyskane w geometrii Bragg-Brentano a) ceramiki

azotkowej oraz b) powltoki TiN+A1L,0; otrzymanej w wysokotemperaturowym procesie CVD na

podtozu z SisN,
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Rysunek 29. Dyfraktogramy rentgenowskie powtoki TiN+ALO; otrzymanej
w wysokotemperaturowym procesie CVD na podlozu z ceramiki azotkowej Si;N, uzyskane
w geometrii stalego kaqta padania: a) kqt wiqzki pierwotnej o, = 3°,
b) kat wiqzki pierwotnej o, = 1°
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Analizg tekstury badanych powtok przeprowadzono metoda odbiciowa. Koncentryczny

rozktad intensywnos$ci figur biegunowych, zmieniajacy si¢ wzdluz promienia tych figur,
wskazuje na obecnos¢ skladowej osiowej tekstury powlok uzyskanych w tukowym
oraz magnetronowym procesie PVD. Obszary wzrostu intensywnos$ci na zarejestrowanych
figurach, niezaleznie od warunkéw uzyskania powlok w magnetronowym procesie PVD,
odpowiadaja obecnosci widkien <110> o kierunku zblizonym do kierunku prostopadiego
wzgledem ptaszczyzny probki. W zaleznosci od parametréw otrzymania powloki kierunek
wlokien <110> jest odchylony od normalnej do powierzchni powtok od 1 do 4°, a odchylenie
wyroznionej osi uzaleznione jest od atmosfery pieca prézniowego oraz temperatury procesu
i zmniejsza si¢ ze wzrostem napigcia pradu zasilajacego w trakcie procesu ich nanoszenia.
Obraz tekstury przyktadowej powloki uzyskanej w magnetronowym procesic PVD
przedstawiono w postaci figur biegunowych eksperymentalnych oznaczonych jako CPF,
kompletnych figur biegunowych obliczonych z FRO oznaczonych jako RPF, figur
biegunowych wyznaczonych z FRO po transformacji oznaczonych jako APF (rys.30)
oraz FRO przed i po transformacji (rys. 31). Obliczenia udzialéw objgtosciowych sktadowych
tekstury przeprowadzono wykorzystujac catkowanie tych skladowych w przestrzeni FRO
poddanej transformacji. W obliczeniach udzialow objgtosciowych zidentyfikowanych
sktadowych tekstury uwzgledniono rozmycie katowe (AD, Ad;, Ad,), ktdére miescito sig
w zakresie 10-15°. Uzyskane wyniki obliczen udzialéw zidentyfikowanej sktadowe;j,
w zaleznoéci od warunkow uzyskania powtok, przedstawiono w tablicy 3. Mozna sadzic,
ze w przypadku analizowanych powlok preferowana orientacja powinna by¢ <111>,
gdyz jest to plaszczyzna o najggstszym utozeniu atoméw i ona powinna by¢ prostopadia do
strumienia plazmy. Wprowadzenie dodatkowego zrodia energii, ktorym w analizowanym
przypadku byt piec prézniowy, powoduje nachylenie orientacji <l111> do osi magnetronu,
czego efektem jest obserwowana tekstura <110> analizowanych powlok, a jej nasilenie
w gltéwnej mierze uzaleznione jest od skladu atmosfery roboczej i warunkéw uzyskania
powlok. W celu okreslenia, czy wyrdzniona orientacja w analizowanych powlokach
uzyskanych w magnetronowym procesiec PVD nie jest dziedziczona, zmierzono figury
biegunowe materialu podtoza i tytanowej warstwy posredniej. Na podstawie analizy figur
biegunowych oraz FRO stwierdzono, ze rozktad orientacji krystalitow w materiale podtoza

oraz w warstwie posredniej jest bardzo bliski rozktadowi réwnoprawdopodobnemu,
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Rysunek 30. Figury biegunowe (111), (200) i (220) powloki (Ti,AD)N uzyskanej
w magnetronowym procesie PVD na podlozu ze spiekanej stali szybkotnqcej PM HS6-5-3-8
w 540°C: a) eksperymentalne, b) obliczone z FRO, c) obliczone z FRO po transformacji
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Rysunek 31. Funkcja rozktadu orientacji powtoki (Ti,A)N uzyskanej w magnetronowym
procesie PVD na podiozu ze spiekanej stali szybkotnqcej PM HS6-5-3-8 w 540°C:
a) przekroj po @, (dla kolejnych wartosci ¢,: 0, 5, 10...90°), b) widok 3D FRO,
¢) widok 3D FRO po transformacji
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Tablica 3. Udzialy objetosciowe tekstury, odchylenie wyrdoznionej osi oraz warunki
uzyskania powtok w magnetronowym procesie PVD na podlozu ze spiekanej stali

szybkotnqcej

2 Odchylenie

objetosciowy Ginionei

Temperatura . U I skladowej yroz 1

. Atmosfera pieca osi od
Typ powloki procesu Simi magnetronu magnetronu <110> q

°C| proézniowego vl [A] W obszarach normalnej do

objetych powierzchni
[0 [°l

dyfrakeja [%]

Ti+(Ti,AN 460 100%N, \ 380 7 59 2
Ti+(Ti, AN 500 100%N, \ 390 8 53 1
Ti+(Ti, AN 540 100%N, \ 360 8 46 4
Ti+(Ti,Al)(C,N) 460 75%N,25%CH, | 385 6 75 3
Ti+(Ti,Al)(C,N) 500 75%N,25%CH, | 390 6 67 2
Ti+(Ti,Al)(C,N) 540 75%N,:25%CH, | 400 6 55 1
Ti+(Ti,Al)(C,N) 460 50%N,:50%CH, | 380 6 53 4
Ti+(Ti,Al)(C,N) 500 50%N:50%CH, | 420 6 35 =
Ti+(Ti,Al)(C,N) 540 50%N:50%CH, | 395 6 55 3
Ti+(Ti,Al)(C,N) 460 25%Ny75%CH, | 420 6 34 =
Ti+(Ti,Al)(C,N) 500 25%N,:75%CH; | 400 6 37 1
Ti+(Ti,Al)(C,N) 540 25%N,:75%CH; | 400 5 42 1
Ti+H(Ti,Al)C 460 100%CH4 \ 395 5 35 1
Ti+(Ti,A)C 500 100%CH, \ 400 5 48 =
Ti+(Ti,A)C 540 100%CH, \ 410 5 61 =

co wskazuje, ze obecno$¢ widkien <110> || KW w powlokach zewngtrznych nie jest zwigzana
ani z tekstura podtoza, ani z teksturg warstwy posrednie;j.

W przypadku powlok uzyskanych w tukowym procesie PVD, ze wzglgdu na naktadanie
si¢ w wigkszosci przypadkow refleksow materiatu podtoza i powloki/powlok, nie udato sig
przeprowadzi¢ pelnej analizy FRO dla zastosowanej symetrycznej geometrii Bragga-Brentano
pomiaru figur biegunowych, z wyjatkiem powloki TiN uzyskanej na podlozu z ceramiki
narzgdziowej ALOs+SiC, w ktorej udziat objgtosciowy wyrdéznionej sktadowej <111> wynosi
ok. 46% (rys. 32, 33). Pomiary figur biegunowych w geometrii statlego kata padania (o, = 1°)
wykazuja, ze zastosowanie dodatkowego kata w stosunku do geometrii symetrycznej
powoduje, ze wspotrzedne figury biegunowej w ukladzie probki nie moga by¢ wyrazone
bezposrednio przez wspotrzedne wektora dyfrakcji w tym uktadzie. Uzyskana w ten sposob
figura, w zaleznosci od kata 20 jej rejestracji, moze by¢ wewngtrznie sprzeczna, przez co nie
jest odpowiednim zbiorem danych do odtworzenia wiarygodnej, trojwymiarowej funkcji
rozktadu orientacji. Szczegdtowo zagadnienia zwigzane z rentgenowska tomografia teksturowa
przedstawit Bonarski [97], opisujac odpowiednie procedury pomiarowe dla réznych geometrii

pomiaru figur biegunowych. Zgodnie z [97], uzyskana figura biegunowa w geometrii statego
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kata padania musi by¢ przetransformowana do figur normalnych, a nastgpnie poddana
interpolacji, gdyz jest ,,niekompletna” na brzegach i w czgséci srodkowej, aby przeprowadzié
pelna analiz¢ FRO. Analiza tekstury wykonana dla powlok uzyskanych w tukowym procesie
PVD pozwala stwierdzi¢, na podstawie jakoSciowej analizy zarejestrowanych pojedynczych
figur biegunowych, ze niezaleznie od materiatu podloza w powlokach TiN,
TiN+(Ti,ALSI)N+(ALSL,Ti)N, TiN+(TLALS)N, TiN+multi(Ti,ALSi)N+TiN  wyrdézniona
plaszczyzna wzrostu jest plaszczyzna z rodziny {111}, natomiast w przypadku powlok
(Ti,ADN tekstura osadzanych warstw jest bardzo staba.

Analiza figur biegunowych powlok uzyskanych w wysokotemperaturowym procesiec CVD
dowodzi, ze ich tekstura jest bardzo staba, a ggsto$¢ rzutow biegunow waha si¢ w granicach od

0,9 do 1,1 gestosci odpowiadajacej rozktadowi rownoprawdopodobnemu.
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Rysunek 32. Figury biegunowe (111), (200) i (311) powloki TiN uzyskanej w tukowym
procesie PVD na podiozu z ceramiki narzedziowej ALO;+SiC:
a) eksperymentalne, b) obliczone z FRO
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Intensywnos$¢

0,5

Rysunek 33. Funkcja rozkladu orientacji powtoki TiN uzyskanej w tukowym procesie PVD
na podlozu z ceramiki narzedziowej wykonanej z ALO;+SiC: a) przekrdj po ¢, (dla kolejnych
wartosci @y 0, 5, 10...90°), b) widok 3D FRO, c¢) FRO wyznaczone na podstawie figur
biegunowych poddanych symetryzacji (przekrdj po @)
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4.2. Wlasno$ci mechaniczne oraz eksploatacyjne badanych powlok

Aby naniesiona na narzgdziu powloka mogla nalezycie spetni¢ swoje zadanie, musi
charakteryzowac¢ si¢ odpowiednimi wiasno$ciami uzytkowymi zdeterminowanymi przez liczne
czynniki, spos$rod ktorych nalezy wymieni¢: wiasciwa strukturg, sktad chemiczny i fazowy,
odpowiednig twardos¢ i grubosé, a przede wszystkim duza przyczepno$¢ do materiatu podtoza
[21, 22]. Zalezno$¢ przyczepnosci analizowanych powlok do materiatu podtozy od warunkow
procesu ich uzyskania oceniono metoda ,,scratch-testu” przy zmiennym obciazeniu, ustalajac
warto$¢ obciazenia krytycznego L., pozwalajacego wyznaczyé wartoSci sity wywotujacej
uszkodzenie powtloki (tabl. 6 i 7). Obciazenie krytyczne L. ustalono jako odpowiadajace
przyrostowi natgzenia emisji akustycznej (rys. 34), sygnalizujacej zapoczatkowanie
wykruszania si¢ powtoki. Najwyzsze warto$ci obciazenia krytycznego, L.>100 N, stwierdzono
dla powtok (Ti,ADN i (Ti,Al)C uzyskanych w magnetronowym procesie PVD naparowanych
odpowiednio w 460 i 540°C na podtozu ze spiekanej stali szybkotnacej oraz TiN+(Ti,AL,Si)N
i (Ti,ADN uzyskanych w tukowym procesic PVD odpowiednio na podlozu z cermetali
narzedziowych 1 ceramice narzedziowej wykonanej z Al,O;+SiC. W przypadku powlok
uzyskanych w wysokotemperaturowym procesie CVD warto$¢ obciazenia krytycznego zawiera
si¢ w granicach 25,8 do 85,2 N, jesli podlozem jest ceramika azotkowa SizN4, a powltoke
tworzy kombinacja warstw odpowiednio TiC+TiN oraz TiN+ALOs;.

Charakter uszkodzen odpowiedzialny za inicjowanie wykruszen, obserwowany
w mikroskopie skaningowym na styku rysa-powloka, uzalezniony jest od rodzaju procesu
i kombinacji zastosowanych warstw, a mozna tu gldwnie wymieni¢: powstawanie na
krawedziach wykruszen w ksztalcie drobnych kraterow, ktore w niektorych przypadkach
zwigzane s3 z lokalng delaminacja fragmentu powloki (magnetronowy proces PVD),
konforemne pegknigcia wywotane rozcigganiem, przechodzace w pojedyncze zhluszczenia
(tukowy proces PVD), delaminacjg okresowa i wykruszenia jedno- i obustronne oraz lokalne
rozwarstwienie 1 nast¢pujace w konsekwencji przesuwanie rozerwanych fragmentéw powloki
(wysokotemperaturowy proces CVD) [17,35]. Uzyskane wyniki oceny przyczepnosci
uzaleznione sa od rodzaju zastosowanych warstw, ich grubosci i sktadu chemicznego oraz
fazowego, a takze od materiatu, na ktorym zostaty wytworzone, co w konsekwencji wptywa na
warto$¢ naprezen w analizowanych powlokach (wyniki pomiaru naprezen i ich wplyw na

przyczepnos¢ do materiatu podtozy przedstawiono w dalszej czg$ci pracy).
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Rysunek 34. Zaleznos¢ emisji akustycznej EA i sity tarcia Ft od wielkosci sily obciqzajqcej
oraz odpowiadajqcy jej obraz uszkodzenia obserwowany w mikroskopie skaningowym dla
powloki Ti+(Ti, AN otrzymanej w 540°C
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Rysunek 35. Wykres zmian polozenia refleksu (311) powtoki Ti+(Ti,AI)N uzyskanej w 540°C
dla wybranych wartosci kqta w

Pomiary naprgzen analizowanych materialdow wykonano dwoma metodami, a uzyskane
rezultaty przedstawiono w tablicach 4 i 5. Pomiary naprezen metoda sin’y wykonano dla trzech
katow ¢ ustawienia probek wzgledem uktadu poczatkowego, ktérym byla o§ goniometru
kazdorazowo w dwoch przeciwnych kierunkach (¢ =901270°, ¢ =1501330°, ¢ =210130°).
Zastosowanie takiej geometrii pomiaru umozliwia obserwacje zmian stanu naprezenia
w wybranych kierunkach badanego materiatu i wyznaczenie jego najwigkszej wartosci [98-100].

W przypadku powtok uzyskanych w magnetronowym procesie PVD oceng naprgzen metoda
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sin®y przeprowadzono na podstawie analizy refleksow (311) (rys.35) ze wzgledu na

uprzywilejowany <110> kierunek ich wzrostu. Dla powlok uzyskanych w lukowym procesie
PVD i wysokotemperaturowym CVD naprgzenia okreslono na podstawie analizy przesunigcia
refleksu zarejestrowanego przy jak najwyzszej wartosci kata 20 pozbawionego oddziatywania na
jego ksztalt i potozenie pozostatych skladowych badanego materialu (material podtoza,
ewentualnie inne warstwy wchodzace w sktad powloki). Polozenia zarejestrowanych refleksow
wyznaczone byly metoda dopasowania krzywych Gaussa. W metodzie sin®y  do oceny naprezen
preferowane sa refleksy zarejestrowane przy wyzszych wartosciach kata 26 z uwagi na wigksza
czuto$¢ na odksztatcenia i mniejszy btad uzyskanych rezultatow, co jednak nie zawsze mozliwe
jest do osiagnigcia w badaniach eksperymentalnych, gdy zbyt mata intensywnos$¢ pikow,
wynikajaca z tekstury analizowanych powlok, rozlegly badz nieregularny ksztatt oraz relatywnie
mata gleboko$¢ wnikania promieniowania rentgenowskiego przy wysokich katach odbicia
uniemozliwiaja poprawna i prawidlowa ich oceng.

W przypadku badania powlok wielowarstwowych i/lub powlok o skladzie fazowym
zblizonym do materiatu podloza zastosowanie takiej geometrii pomiaru nie zawsze gwarantuje
uzyskanie poprawnych wynikow pomiaréw na skutek naktadania sig¢ refleksow poszczegdlnych
sktadnikow badanych materialow. Z tego powodu pomiary napre¢zen analizowanych powlok
przeprowadzono dodatkowo metoda g-sin’y. Metoda g-sin’y okreslania naprezen oparta na
geometrii statego kata padania zostala zaproponowana przez Van Hackera [101] oraz
Quaeyhaegensa i Knuyta [102], a nastgpnie rozwinigta przez Skrzypka. Ostatecznie algorytm do
obliczen naprezen zostat zastosowany przez Skrzypka oraz Baczmanskiego [33, 91, 103]. Metoda
g-sin®y charakteryzuje si¢ wykorzystaniem wielu linii dyfrakcyjnych od plaszczyzn {hkl}
w przeciwienstwie do klasycznej metody sin’y, wykorzystujacej jedna linig dyfrakcyjna [104].
Glowna zaleta metody g-siny w odniesieniu do klasycznej metody sin’y pomiaru naprezen,
gdzie mamy do czynienia ze zmienng efektywna glebokoscia wnikania promieniowania
rentgenowskiego w badany material, jest prawie stata jej wartos¢ dla ustalonej wartosci o, , ktora
moze by¢ zmieniana przez wybor kata padania lub dobor réznego typu promieniowania. Ponadto,
w metodzie tej zmienne refleksy {hkl} plaszczyzn krystalograficznych sa jednoczesnie
wykorzystywane w procedurze pomiarowej wyznaczania naprezen oraz metoda ta moze by¢ fatwo

zastosowana dla zmiennych geometrii pomiaru [33, 91, 99, 103, 104].
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Pomiary naprgzen kazdorazowo przeprowadzono na powloce zewngtrznej i, o ile bylo to
mozliwe, w zalezno$ci od rodzaju materiatu podtoza, whasnosci oraz kombinacji zastosowanych
warstw, w powloce do niej przylegajacej, korzystajac z jednej lub obu nieniszczacych metod
pomiaru tej wielkosci. Wyniki przeprowadzonych badan makronaprezen wlasnych
analizowanych powlok (wyznaczonych dla magnetronowego procesu PVD metoda sin®y oraz
metoda g-sin sin*y dla tukowego procesu PVD) wskazuja na zaleznosci pomiedzy wielkoscia
naprezen i przyczepnoscia badanych powlok do podiozy (rys. 36-38). Wartos$¢ przyczepnosci do
materialu  podtoza od naprgzen wystgpujacych w powlokach mozna opisa¢ zaleznosScia
analityczna y=-0,0334x+19,5930 (rys.37) dla magnetronowego procesu PVD oraz
y=-0,0691x+26,3277 dla procesu Iukowego (rys.39). Oceniajac zalezno$¢ pomigdzy
naprgzeniami 1 przyczepnoscia powlok uzyskanych w magnetronowym oraz tukowym procesie
PVD, stwierdzono wysokie wspolczynniki korelacji, wynoszace odpowiednio r=0,679 oraz
r=0,913. Istotno$¢ wykazanych korelacji potwierdzono przy uzyciu testu wykorzystujacego
statystyke t (wzor 3) podlegajaca rozktadowi Studenta z liczba stopni swobody réwna n—2 na

poziomie istotnosci o, =0,05 (tabl. 11, zbiorcze zestawienie analiz statystycznych).

I Pr7yczepnosé
I Naprezenia

- -2800

120 4

Przyczepnosé, N
Naprezenia, MPa

Warunki uzyskania powtoki

Rysunek 36. Zaleznos¢ przyczepnosci i naprezen od warunkow uzyskania powlok
w magnetronowym procesie PVD
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Rysunek 37. Zaleznos¢ przyczepnosci od wartosci naprezen wyznaczonych metodq sin’y dla

powlok uzyskanych w magnetronowym procesie PVD
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Rysunek 38. Zaleznos¢ przyczepnosci i naprezen od materiatu podtoza powtok uzyskanych

w tukowym procesie PVD

53



4. Wyniki badan oraz ich dyskusja

z 120

< .
3

£ 100

(=]

o

_—g 80 r

e

2]

2 60 |

[=]

i 40 v=-0,0691x + 26,3277
2 R'=0,8340
&

fonl

5y

8 20t

(=]

>

S

[a™

-1400 -1200 -1000 -800 -600 -400 -200
Warto$¢ naprezen, MPa

Rysunek 39. Zaleznos¢ przyczepnosci od wartosci naprezen wyznaczonych metodq g-sin sin’y
dla powtok uzyskanych w tukowym procesie PVD

Wyniki przeprowadzonych badan makronaprezen whasnych (okre§lonych metoda g-sin’y)
powtok TiN+Al,O; uzyskanych w procesie CVD wskazuja na zaleznosci pomigdzy wielkoscia
naprezen powlok i ich przyczepnos$cia do materialu podtoza (rys. 40). Warto$¢ przyczepnos$ci
do materiatu podtoza od naprg¢zen wystepujacych w powtokach mozna opisaé¢ zaleznoscia
analityczna y=-0,1447x-0,8489 (rys. 41). Oceniajac zalezno$¢ pomigdzy naprgzeniami
w warstwie zewngtrznej wykonanej z ALO; a jej przyczepnoscia do materialu podioza
stwierdzono wysoka (wspétczynnik korelacji r=0,960) i istotna (t=4,871 wobec ti,~=4,303)
korelacje (tabl. 11).

W zaleznoséci od ich warto$ci naprgzenia wlasne moga niekorzystnie lub pozytywnie
oddziatywaé¢ na uklad podiloze-powloka, a co za tym idzie decydowaé o zastosowaniu
wytworzonych narzedzi w poézniejszych ich uzyciu. Sciskajace naprezenia (rys.42i44 —
,ujemne” nachylenie prostej uzyskane w czasie pomiarow naprezen) zwigkszaja odpornos¢ na
pekanie oraz do pewnej wartosci, uzaleznionej od grubosci, sktadu fazowego i chemicznego
oraz materiatu, na ktérym zostaty uzyskane, minimalizuja odpryskiwanie powtoki, zwigkszajac
jej przyczepno$¢ do poditoza [91]. Przeciwny typ naprezen (rys.43i145 — ,dodatnie”
nachylenie prostej uzyskane w czasie pomiardw naprgzen), czyli naprgzenia rozciagajace,
moga przyspieszy¢ zniszczenie powloki podczas przylozonego obciazenia zewngtrznego.

Bardzo istotnym czynnikiem wplywajacym na stan naprgzen wewngtrznych w powlokach
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Rysunek 40. Schemat oddzialywania naprezer: okreslonych metodq g-sin’y w miedzywarstwie
posredniej oraz powloce zewnetrznej na przyczepnosc¢ powtok TiN+ALO; uzyskanych

w procesie CVD w zaleznosci od materiatu podioza
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Rysunek 41. Zaleznos¢ przyczepnosci od wartoSci naprezen okreslonych w warstwie
zewnetrznej metodq g-sin’y dla powlok TiN+AL,O; uzyskanych w procesie CVD
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jest struktura, ktora Scisle jest zwiazana z technika jej uzyskania, sktadem chemicznym
i fazowym, tekstura, temperatura procesu oraz rodzajem podtoza, na ktérym zostata otrzymana
[91, 103]. Ponadto, stwierdzono wzrost warto$ci naprezen ze wzrostem grubosci powlok,
analizujac 1 porownujac warstwy o zblizonym sktadzie fazowym uzyskane na jednakowym
podtozu. Zjawisko to zostalo opisane przez Thorntona i Hoffmana w pracy [105]. W tescie
przyczepnosci na zarysowanie, napre¢zenie $cinajace wo strefie przejsciowej jest wywolane
oddzialywaniem obciazonego penetratora w kierunku normalnym na uktad powtoka — podtoze.
Napre¢zenia spowodowane przez nacisk przesuwajacego si¢ penetratora sa przekazywane przez
powloke do strefy przejsciowej. Grubsze powloki w tym przypadku wymagaja wigkszego
obcigzenia w celu osiagnigcia tych samych naprgzen tnacych w strefie przejsciowej migdzy
powtoka a materiatem podtoza.

Sheeja w pracy [22] przedstawit zalezno$ci: grubos$ci i naprgzen oraz grubosci
i przyczepnosci do materialu podtoza diamentopodobnych powlok weglowych, wykazujac
podobne korelacje. Naniesiona migdzywarstwa Ti w przypadku powlok uzyskanych
w magnetronowym procesiec PVD migdzy powierzchnia probek i powlokami wptywa na
relaksacjg napr¢zen w zewngtrznych powlokach Ti+(Ti,Al)N, Ti+(Ti,Al)(CiN,.) uzyskanych
przy roéznych stgzeniach N, i CH, w komorze pieca prozniowego oraz Ti+(Ti,Al)C w wyniku
roznicy pomigdzy warto§ciami wspotczynnikow rozszerzalnosci cieplnej materialtow powtoki
1 podloza, a takze ze wzgledu na graniczna rozpuszczalno$¢ Fe w Ti. Podobny efekt
stwierdzono w przypadku powlok uzyskanych w wysokotemperaturowym procesiec CVD oraz
hukowym PVD dla migdzywarstwy znajdujacej si¢ w bezposrednim potozeniu z materiatem
podtoza, a $wiadcza o tym uzyskane rezultaty pomiaru naprgzen powlok TiN+ALO;
uzyskanych procesie CVD na podlozu z materiatéw ceramicznych (rys. 40). Wplyw
oddziatywania migdzywarstwy posredniej na struktur¢ i wilasnosci powlok potwierdzono
w pracach innych autoréw [21, 23, 106]. Poréwnujac obie techniki pomiaru naprezen,
stwierdzono, ze prawidtowy dobér jednej z nich uzalezniony jest w glownej mierze od
struktury oraz wlasno$ci badanych materiatow. Dla niewykazujacych tekstury powtok
ztozonych z wielu warstw dajacych wiele odbi¢ dyfrakcyjnych bardziej wskazana jest metoda
g-sin’y, gdzie rezultaty pomiaru naprezen obarczone sa mniejszym bledem, a w niektérych
przypadkach sa niemozliwe do uzyskania metoda klasyczna. Najlepszym przyktadem sa
uzyskane rezultaty pomiaru napr¢zen powlok otrzymanych w  wysokotemperaturowym

procesie CVD, gdy analizowana powloka byto Al,Os,
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probek wzgledem osi goniometru, powtoka TiN+AL,O; uzyskana na podtozu
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Rysunek 43. Zmiany wartosci odleglosci miedzyptaszczyznowej d refleksu (222) warstwy
posredniej TiN w funkcji sin’ y ( pomiar naprezen metodq sin’ w dla réznych wartosci ¢
ustawienia probek wzgledem osi goniometru, powtoka TiN+AlL,O; uzyskana na podtozu

z ceramiki azotkowej Si3N,)
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Rysunek 44. Zmiany wartosci epsilon (ppm) okreslajqcej odksztalcenie sieci
krystalograficznej warstwy AL,O; w funkcji sin’ v (pomiar naprezen metodq g-sin’
powtoka TiN+ Al,O; uzyskana na podtozu z ceramiki azotkowej Si;N,)

200 1 Warto$¢ naprezen=197,3+43,2MPa

100 1
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Rysunek 45. Zmiany wartosci epsilon (ppm) okreslajacej odksztalcenie sieci
krystalograficznej warstwy posredniej TiN w funkcji sin’ w (pomiar naprezer metodq
g-sin’y, powloka TiN+AL,O; uzyskana na podlozu z ceramiki azotkowej Si;N,)
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ze wzgledu na brak tekstury i relatywnie duzo odbi¢ dyfrakcyjnych od jednej fazy

w odniesieniu do innych powlok. Dla wykazujacych silna tekstur¢ powlok uzyskanych
w magnetronowym procesie PVD warto$ci napr¢zen obarczone mniejszym bigdem uzyskano
dla pomiaréw przeprowadzonych klasyczna metoda sin®y. Analizujac powloki uzyskane
w tukowym procesiec PVD, z wyjatkiem powlok (Ti,Al)N, gdzie dla obu metod pomiaru
uzyskano zblizone wartosci biedu ze wzgledu na naktadanie si¢ refleksow podiloza
i analizowanych warstw oraz niewielka ich grubos¢, bardziej praktyczna w zastosowaniu
okazala si¢ technika pomiaru napr¢zen w geometrii statego kata padania.

Zardéwno sktad chemiczny i fazowy, warunki i rodzaj procesu oraz material podtoza
i kombinacja zastosowanych warstw oraz tekstura wplywaja na mikrotwardo§¢ badanych
powlok. W przypadku powlok otrzymanych w magnetronowym procesie PVD w atmosferze
zawierajacej 100% N, oraz 75% N, i 25% CH, stwierdzono wzrost wartosci twardosci ze
wzrastajacym stezeniem Al w okreSlonym zakresie (3%-9%) stezen tego pierwiastka
w powtokach (rys. 46 i 47). Mechanizm oddzialywania Al na struktur¢ i wtasnosci powtok
(Ti,A)N opisano w pracach [107, 108] uzyskujac zblizone rezultaty z prezentowanymi. Dla
powlok weglikowych i powlok wegliko-azotkowych uzyskanych w atmosferze zawierajacej
75% CH,4 1 25% N, stwierdzono wzrost twardosci ze wzrostem stgzenia weggla oraz wegla
i azotu w powlokach przy relatywnie staltym stgzeniu Al. Wzrost stgzenia wegla
w analizowanych powlokach mozna wiaza¢ z ulatwiona dysocjacja CHy; w wyzszej
temperaturze procesu nanoszenia. Ponadto, zaobserwowano wzrost twardo$ci ze wzrostem
udziatu objgtosciowego sktadowej <110> tekstury w analizowanych powtokach. W wyniku
przeprowadzonych badan mikrotwardos$ci stwierdzono, Ze naniesienie na materiaty ceramiczne
powlok PVD i CVD powoduje wzrost twardosci warstwy wierzchniej, zawierajacej sig
w przedziale 2150-3950 HV, czyli nawet o 100% w odniesieniu do twardosci podlozy.
W przypadku powtok uzyskanych w lukowym procesie PVD najwyzsze twardo$ci wykazuja
warstwy TiN+multi(Ti,Al,Si)N+TiN niezaleznie od rodzaju materiatu podloza. Wyrazna
korelacj¢ pomigdzy naprgzeniami i przyczepnoSciag oraz napr¢zeniami i mikrotwardo$cia
stwierdzono w przypadku powtok (Ti,Al)N niewykazujacych uprzywilejowanej orientacji
wzrostu, uzyskanych na ceramicznych materiatach narzedziowych (rys. 48).

W przypadku powlok CVD wyzsza twardoscia charakteryzuja si¢ powloki z warstwa
zewngtrzna Al,Os niz TiN.
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Tablica 4. Wyniki pomiaru naprezen powlok uzyskanych w tukowym oraz magnetronowym procesie

PVD wykonane metodq sin’ y oraz g-sin’y

. Material . Gruboéé M.e nz)da Me.tozdn
Rodzaj procesu podloza Typ powloki powloki sin“y g-sin’y
[m] [MPa] [MPa]
ALOSZI0, | TINHTLALSON 1,9 - 461245
ALOSTIC | TINHTLALS)N 24 ; 651274
ALO;*SiC) | TINHTLALSDN 25 ; 672262
ALOHZIO, | TiN 1,1 - 251456
ALOSTIC | TiN 13 ; 21471
ALO;+SiC) | TiN L1 29846 311475
ALOSZt0, | TiN+multi(Ti,ALS)N +TiN 23 ; 45554
PVD tukony ALOSTIC | TiN‘multi(TLALS)N +TiN 27 ; 621463
ALO:*SiCy | TIN‘multi(TLALSDN +TiN 28 ; 551459
(550°C) ALOSZi0, | (TLA)N 22 791429 82234
ALOSTIC | (TLA)IN 22 798427 -893429
ALO;*SiC) | (TLA)IN 2.1 144224 | 1128432
ALOSZi0, | TINHTiALSONHALSLTIN 22 ; 284451
ALOATIC | TINHTLALS)NHALSLTON 22 ; 2509463
ALO#SiCq | TINH(TLALS)N+(ALSLTIN 25 ; 231258
Cermetal TI30OA | TINHTLALSON 46 ; 2107042
Cermetal (M| TINHTLALS)N 45 ; 1211239
(f(}i)['; S PM HS6-5-3-8 ‘ Ti+(Ti,ADN 69 611244 | 1523198
ONBY
PVD magneronony .
o) PM HS6-5-3-8 Ti+(Ti,ADN 39 -1093+27 97678
PVD magnetronowy PM HS6-5-3-8 Ti+(TLADN 37 774432 791481
(100%N,/540°C) ; g
PVD pgmetronony .
SN oy PMUHS6-5:38 TiH(TLADCN) 6,6 1923437 | -2023484
“ 5%‘;\2’35:;58;:7;600 o | PMHSES3S ‘ TiH(Ti,ADCN) 64 87131 | -1791%67
“ 5%‘;\2’25:;:8;:7&00 o | PMHSES3S ‘ Ti+(TLAI(C,N) 38 -168929 -1579+77
PVD pagneronons iy
SO oy PMHS6-5:38 TiH(TLADC,N) 68 -1821£79 ;
PVD magnetronons -
(SOOI oy PMIHS6-5:3:8 Ti+(TLAD(C,N) 7.8 1321474 :
PVD pagncsonony o . ) )
SO oy PMHS6-5:38 Ti+(TL,AD(C,N) 7.6 172493
PVD magnetronowy s s
SN oy PMHS6-5:3:8 TH(TLADC,N) 58 841434 723458
e S%L\Z’EST;:SE:%OD o | PMHS6S3S ‘ Ti+(TLAI(C,N) 49 908427 -891459
PVD magnetronowy A
SN oy PMHS6-5:38 Ti+(TL,AD(C,N) 5,1 1102429 -1012471
(]g?]f,l/)c'";;jz‘zggvc) PM HS6-5-3-8 ‘ TH{(TLADC 4 -1789+31 -1890+79
0
PVD masnctonony PM HS6-5-3-8 TH{(TLADC 42 2021232 210888
(100%CH,/500°C) ; ;
PVD magnetronowy Ay
R Tan PM HS6-5-3-8 TH{(TLADC 46 2508:44 | 2645477
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Tablica 5. Wyniki pomiaru naprezen powlok uzyskanych w wysokotemperaturowym procesie
CVD wykonane metodq sin’ y oraz g-sin’y

Rodzaj powloki
G &x o]

: : rubosf: ,z ktorej » Metoda
Material Typ powloki (uklad powloki uzyskano Metoda sin“y, sin?
podloza warstw) [pm] informacje [MPa] FEI,

[MPa]
(zewnetrzna/
posrednia)

ALO; -595+48 -621+34

SizNy TiN+ALO; 9,6
TiN 212+34 197+43
TiN - -97+443

Si3Ny TiN+ALO;+TiN 38
ALO; -99+34 -151+23
TiN+ALO;+TiN+ TiN - -120+32

SisN; DAL O 1T 5.1
ALO;+TiN ALO; = -191+26
TiN 69+61 -89+59

Si3Ny ALO;+TiN 2,7
ALO; -105+32 -123+21
TiN -59+29 -49+43

Si3Ny TiC+TiN 5.4
TiC -142+433 -129+41
TiN - -89+42

SizNy Ti(C,N)+TiN 42
Ti(C,N) - -219+52
TiN - -69+34

SizNy Ti(C,N)+ALOs+TiN 9,5
ALO; - -108+27
ALO; -452+443 -421+29

SizN, Ti(C,N)+ALO; 52
Ti(C,N) -86+55 -76+33
ALO; - -439+27

ALO;+Z10, TiN+ALO5 6,4
TiN - 319+56
ALO; - -372+33

ALO;+TiC TiN+ALO; 53
TiN - 614452
ALO; - -249+29

ALOs+SiCy) TiN+ALOs 73
TiN - 719+58

Na podstawie wykonanych badan skrawnosci stwierdzono, ze nanoszenie powlok w procesach
PVD i CVD na ceramicznych materialach narzedziowych powoduje zwigkszenie ich
odpornosci na zuzycie §cierne, co bezposrednio wptywa na wydhuzenie okresu trwato$ci ostrza
skrawajacego. Prezentowane wyniki wskazuja, ze zmniejszenie szybkosci zuzycia powierzchni
przyltozenia plytek skrawajacych z naniesionymi powlokami uzaleznione jest od ich struktury
1 topografii powierzchni, sktadu chemicznego i fazowego, wlasnosci mechanicznych oraz
materialu podtoza, na ktdorym zostaly uzyskane. Otrzymane wyniki badan przedstawiono w postaci

wykresow zaleznosci szeroko$ci pasma zuzycia na powierzchni przylozenia VB w funkcji
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czasu trwania testu przy okreslonych warunkach realizacji eksperymentu, a uzyskane rezultaty
maja charakter poréwnawczy. Na podstawie technologicznej proby toczenia stwierdzono
najwyzsza poprawg trwatosci ostrza, porownujac powtoki TiN+Al,O; uzyskane na réznych
podlozach oraz powtloki uzyskane na podtozu z ceramiki azotkowej Si;Ny (rys. 49) otrzymane

w wysokotemperaturowym procesie CVD, odpowiednio gdy materiatem podtoza byta ceramika

3000 265 10
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I Mikrotwardo$¢, HV 007
: s 460 A8
5 2800 +StQch1c Al, % S
v
E 155.2]6 &
~ 2600 - g =
< 8 <
2 = B
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g &4 8
g 2400 - 2l @
=)
= 445 © v
s Bk
<
Z |
2200 = =40
0 0 40

(TLADN (460°C) (TL,ADN (500°C) (TLADN (540°C)
Typ powloki (temperatura procesu, °C)

Rysunek 46. Korelacja mikrotwardosci, tekstury i stezenia Al w powlokach (Ti,ADN
w zaleznosci od temperatury procesu ich uzyskania (magnetronowy proces PVD)
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(Ti,AD)(C,N)(460°C) (Ti,AI)(C,N)(500°C) (Ti,A)(C,N)(540°C)
Typ powtloki (temperatura procesu, °C)

Rysunek 47. Korelacja mikrotwardosci, tekstury i stezenia Al w powtokach (Ti,Al)(C,N)
w zaleznosci od temperatury procesu ich uzyskania (magnetronowy proces PVD, atmosfera
pieca prozniowego — 75%N,: 25%CH,)
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Rysunek 48. Oddziatywanie materiatu podtoza na uzyskane rezultaty pomiaru mikrotwardosci,
przyczepnosci oraz naprezen wyznaczonych metodq g-sin® w powlok (Ti, ADN uzyskanych
w tukowym procesie PVD

narzgdziowa SizN, ;powloka zewngetrzng Ti(C,N)+Al,O;. Wymienione powloki charakteryzuja
si¢ bardzo dobra przyczepnoscia do materiatu podtoza oraz wysoka mikrotwardoscia. Wysoka
przyczepno$¢ analizowanych powlok, okreslona przez warto$¢ obciazenia L,
odpowiedzialnego za uszkodzenie powloki, wynosi odpowiednio 85,2 i 68,3 N, a wartos¢
naprezen $ciskajacych okre§lona metoda g-sin®y odpowiednio -595 i -421 MPa. W przypadku
powlok uzyskanych w tukowym procesie PVD stwierdzono zblizone korelacje, a najwyzsza
poprawe trwatosci ostrza stwierdzono dla powtoki TiN+(Ti,AL,Si)N uzyskanej na podtozu
z cermetalu T130A. W tablicy 6 przedstawiono wyniki pomiaréw wlasnoéci mechanicznych
oraz eksploatacyjnych powlok wuzyskanych w ‘tukowym procesie PVD oraz
wysokotemperaturowym CVD. W wyniku analizy metalograficznej, przeprowadzonej w
skaningowym mikroskopie elektronowym, stwierdzono, ze najczgéciej wystepujace rodzaje
uszkodzen trybologicznych, zidentyfikowane w badanych materiatach, to uszkodzenia
mechaniczno-$cierne oraz pgknigeia termiczne powierzchni przylozenia, powstawanie krateru
na powierzchni natarcia oraz narost widra na krawedzi skrawajacej (rys. 501 51) [19, 109-111].

W celu okre$lenia wtlasnosci uzytkowych powlok uzyskanych w magnetronowym
procesie PVD wykonano badania erozyjne, ktérych wyniki przedstawiono w tablicy 7.
Wykonane badania wykazaty, ze odpornos¢ erozyjna badanych powlok uzalezniona jest
w glownej mierze od sktadu fazowego i chemicznego, mikrotwardo$ci oraz przyczepnosci do

materialu podloza.
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108% wzrostu trwatosci ostrza

v

a) ‘ 86% wzrostu trwatos$ci ostrza

<+

P
81% wzrostu trwatosci ostrza

>
33% wzrostu trwato$ci ostrza
& s
P>

<

=}
w
ui}

" o0

Zuzycie VB [mm]
e L
5 » B

L
2
|

~ O niepokryta Si,N, W SiN/TiN+ALO,

0,05 | —A— niepokryta ALO+Zr0, —&— ALO,+Zr0,/TIN+ALO,
—O©—niepokryta A12,0,+TiC —®— ALO,+TiC/TiN+ALO,
—o— niepokryta ALO,+SiC,,, —#— ALO,+SiC,/TiN+ALO,
0 - - - . T T T T T

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26
Czas skrawania [minuty]

b) o3 59 P A A
g4/ / 1/
’ : A ¥/,  f

74 / e A A
/8 £ / V. 4

N
S

(=3

g 2 A, A4
= & S A A

\

[J niepokryta Si.N, —H TiN+ALO,

0.05 W —A—TiN+ALO+TiIN  —A— TiN+ALO+TiN+ALO,+TiN
’ —6— ALO+TiN —@— TiC+TiN

o Ti(CN)TIN ~ —— Ti(C,N)+ALO+TiN
—%— Ti(C.N)+ALO,

4 S

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28
Czas skrawania [minuty]

Rysunek 49. Wykresy zaleznosci szerokosci pasma zuzycia na powierzchni przylozenia VB od
czasu skrawania dla: a) powltok TiN+AI,O; uzyskanych w procesie CVD na podtozu z ceramiki
azotkowej SisN, oraz ceramice narzedziowej AL,O;+ZrO,, Al,O3+SiC, AL,Os+TiC, b) powlok
uzyskanych w wysokotemperaturowym procesie CVD na podiozu z ceramiki Si;N,
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0,5 mm 0,1 mm

Rysunek 50. a) Widok zuzycia powierzchni przylozenia cermetalu T130A z naniesionq powlokq
TiN+(Ti,AL,Si)N b) szczegot z rysunku a

0,1 mm

Rysunek 51. a) Widok zuzycia powierzchni przylozenia ceramiki narzedziowej wykonanej
z AL O3+SiC z naniesionq powtokq TiN+AL,O; b) szczegol z rysunku a
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Tablica 6. Wyniki pomiaru wlasnosci mechanicznych oraz eksploatacyjnych materiatu podtozy oraz
powlok uzyskanych w lukowym procesie PVD i wysokotemperaturowym CVD

Material
podloza

ALO5y+ZrO,
ALO;+TiC
ALO;+ SiCy
ALO5+ZrO,
ALO;+TiC
ALOs+SiCy)
ALO3+Zr0,
ALO;+TiC
ALOs+SiCy
ALO3+Zr0,
ALO;+TiC
ALO5+SiCy
ALOy+ZrO,
ALO;+TiC
ALO;+ SiCyy
Cermetal T130A
Cermetal CM
SizNy
SizNy
SizNy
SisNy
SisNy
Si3Ny
Si3Ny
SisNy
ALO3+ZrO,
ALO;+TiC
ALOs+SICy)
Cermetal TI30A
Cermetal CM
SizNy
ALO3+Zr0,
ALO;+TiC
ALO5+SiCy

Typ powloki

TiN+(Ti,ALSD)N
TiN+(Ti,ALSD)N
TiN+(Ti,ALSD)N

TiN
TiN
TiN

TiN+multi(Ti,ALS)N +TiN

TiN+multi(Ti,ALS)N +TiN

TiN+multi(Ti,ALS)N +TiN

(TL,A)IN
(TL,A)IN
(TLA)IN

TiN+(Ti, ALS)N-HALSi, T))N

TiN+(Ti, ALS)N+(ALSi, THN

TiN+(Ti, ALS)N+(ALSi, THN
TiN+(Ti,ALSD)N
TiN+(Ti, ALS)N

TiN+ALO;
TiN+ALOy+TiN
TiIN+ALOs+TINFALO+ TiN
ALOS+TIN
TiC+TiN
Ti(C,N)+TiN
Ti(C,N)+ALOs+TiN
Ti(C,N)+ALO;
TiN+ALO;
TiN+ALO;
TiN+ALO;

Parametr Mikro-
chropowatosci | twardosé
R, HVs

[pm]

0,43 2200
0,37 2530
0,37 2300
0,41 2300
0,21 2400
0,31 2670
0,37 3700
0,27 3950
0,39 3800
0,23 3200
0,12 3100
0,26 3300
0,39 2150
0,24 2950
0,32 2450
0,36 3350
0,23 3300
0,45 3250
0,13 2800
0,52 3050
0,23 2700
0,25 2050
0,15 2225
0,28 2030
0,25 3250
0,43 3400
0,29 3350
0,44 3100
0,21 2490
0,37 2450
0,08 1870
0,21 1850
0,09 1970
0,26 1870

Przyczepno$é

IN]

38,3
56,2
69,4
40,6
338
45,7
619
76,6
66,1
782
79,6
104,6
65,3
722
50,6
111,1
1148
852
504
557
29,1
258
34,1
30,8
68,3
724
494
328

‘Wiasnosci eksploatacyjne
Trwalos¢
ostrza T %
o wzrostu
14 27
18,5 30
20 11
12,5 14
13,5 0
25 39
14,5 32
21,5 59
28 56
16 45
17 26
31 72
15 36
19 41
24 33
26,5 76
29,5 73
25 108
20 67
24,5 104
16 33
12,5 4
13,5 13
13 8
28 133
20,5 86
24,5 81
24 33
15 -
17 -
12 -
11 -
13,5 -
18 -
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Tablica 7. Wyniki pomiaru wlasnosci mechanicznych oraz odpornosci erozyjnej powlok uzyskanych
w magnetronowym procesie PVD na podlozu ze spiekanej stali szybkotnqcej PM HS6-5-3-8

PVD inagnetronowy .
Ti+(Ti, AN 0,05 2790 104,2 8,9
(100%N,/460°)
PVD magnetronowy Lo
Ti+(TiL,ADN 0,05 2620 87,7 5.4
(100%N,/500°)
PVD imagnetronowy L
Ti+(Ti,ADN 0,07 2410 72,9 49
(100%N,/540°)
PVD inagnetronowy .
Ti+(TLAL(C,N) 0,04 2920 74,2 9,8
(75%N2:25%CH,/460°)
PVD magnetronowy -
Ti+(Ti,A(C,N) 0,05 2730 77,4 8.3
(75%N5:25%CH,/500°)
PVD imagnetronowy Lo
Ti+(TL,AL(C,N) 0,06 2560 61,3 5,7
(75%N,:25%CH,/540°)
PVD inagnetronowy .
Ti+(TLAL(C,N) 0,06 2810 68,2 8,9
(50%N:50%CH,/460°)
PVD magnetronowy -
Ti+(Ti,A(C,N) 0,08 2320 59,1 2.8
(50%N,:50%CH,/500°)
PVD imagnetronowy Lo
Ti+(TL,AL(C,N) 0,07 2780 81,8 7,4
(50%N,:50%CH,/540°)
PVD inagnetronowy .
Ti+(TLAL(C,N) 0,06 2520 24,5 2,5
(25%N,:75%CH,/460°)
PVD inagnetronowy .
Ti+(TLAL(C,N) 0,08 2610 32,7 4,1
(25%N,:75%CH,/500°)
PVD imagnetronowy Lo
Ti+(TL,AL(C,N) 0,07 2690 39,2 44
(25%N,:75%CH,/540°)
PVD inagnetronowy .
Ti+(Ti,Al)C 0,04 2640 81,4 7,6
(100%CH,/460°)
PVD inagnetronowy .
Ti+(TiL,ADC 0,07 2980 93,6 73
(100%CH,/500°)
PVD imagnetronowy Lo
Ti+(Ti,A)C 0,07 3290 109,6 10,8
(100%CH,/540°)
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4.3. Analiza fraktalna i multifraktalna badanych powlok
4.3.1. Opracowanie metodyki wyznaczania wymiaru fraktalnego

W niniejszym opracowaniu do wyznaczania wymiaru fraktalnego powierzchni powtlok
uzyskanych w procesach PVD i CVD zastosowano zmodyfikowana metod¢ rzutowego pokrycia
(ang. projective covering metod — PCM) [60]. Metoda PCM zostala opracowana pod koniec
ubiegltego wieku i zastosowana do wyznaczania wymiaru fraktalnego powierzchni skat,
a nastgpnie wielokrotnie wykorzystywana w badaniach powierzchni réznorodnych materiatow
inzynierskich [51-53, 112-120].

W metodzie PCM wymiar fraktalny powierzchni o nieregularnym ksztalcie wyznaczany jest
na podstawie wynikoéw pomiaru wysokosci probki w wybranych punktach pomiarowych.
Wymaga sig, aby rozmiar analizowanego fragmentu probki w obu kierunkach byt jednakowy.
W trakcie analizy wykonywanych jest zazwyczaj 512x512 pomiarow wysoko$ci probki, gdzie
pierwsza liczba stanowi liczbg linii skanowania, natomiast druga jest liczba punktow
pomiarowych w kazdej z nich. Odleglos¢ migdzy punktami, podobnie jak odleglos¢ pomigdzy
liniami, jest stala i jednakowa. Liczba punktéw i linii pomiarowych moze by¢ inna niz 512,
jednak ze wzgledu na zastosowany algorytm powinna wynosi¢ 2", gdzie n jest liczba naturalna.
Ze wzgledu na schemat wykonywania pomiarow metoda PCM moze by¢ bezposrednio
stosowana do analizy wynikéw otrzymanych przy uzyciu mikroskopu AFM.

Na rysunku 52a schematycznie przedstawiono powierzchni¢ analizowanego fragmentu
probki, oznaczong symbolem A. Pomocniczo wprowadzono dodatkowa powierzchnig, oznaczona
symbolem B, nazywana powierzchnia projekcyjna. Powierzchnia projekcyjna, w ksztalcie
kwadratu, jest dzielona na duza liczbg matych kwadratow o jednakowej dlugosci bokoéw. Podziat
odbywa si¢ w sposob sekwencyjny. W pierwszym kroku (pierwszy etap podziatu) cata
powierzchnia projekcyjna dzielona jest na cztery (2x2) mniejsze kwadraty. W nastgpnym kroku
(drugi etap podziatu) kazdy z otrzymanych kwadratow jest dzielony na cztery mniejsze czgsci.
Procedura powtarzana jest az do osiagnigcia zalozonej skali podzialu, przy czym liczba etapow
podziatu wynosi (n—1). W przypadku gdy wykonanych jest 512x512 pomiaréw wysokosci
probki, liczba krokéw podziatu wynosi 9. W kazdym (poczynajac od zerowego) kroku podziatu
na powierzchni projekcyjnej wyznaczane sa punkty, ktorych rzuty na analizowana powierzchnig

sa jednoczesnie punktami, w ktorych dokonano pomiaru wysokosci probki.
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Rysunek 52. Metoda rzutowego pokrycia: a) podzial plaszczyzny projekcyjnej B siatkq
kwadratow wraz z rzutem na analizowanq powierzchnig A oraz b) powiekszenie jednego
elementu podziatu pokrywajqcej ptaszczyzny projekcyjnej wraz z rzutem na fragment
analizowanej powierzchni

W wybranym kwadracie, oznaczonym indeksem i, o wierzchotkach abcd (rys 50b),
wartosci wysokoséci probki odpowiadajace punktom w narozach kwadratu na powierzchni
projekcyjnej wynosza odpowiednio hy;, hy;, he; oraz hy. Pole fragmentu probki, ktorej rzutem
jest wybrany kwadrat abcd, jest oznaczone symbolem A;(5), gdzie & jest dlugoscia boku
kwadratu w danym kroku podziatu. Liczba kwadratoéw Ng(8), na ktdra zostata podzielona
plaszczyzna projekcyjna, zalezy od kroku podziatu i wynosi Ng(8) = 2%, gdzie K jest
numerem kroku podzialu plaszczyzny projekcyjnej. Dhugos¢ boku & kwadratu utworzonego
w wyniku K-tego podziatu wynosi §=L/2%, gdzie L jest zakresem skanowania.

Catkowite pole powierzchni A(8) analizowanego fragmentu probki moze by¢ wyznaczone

jako suma powierzchni fragmentdw, na ktore zostata podzielona:

Nk ()

AB)= 2 4,(9) @

Powyzszy wzor moze by¢ zastosowany w praktyce jedynie wowczas, gdy znana jest
posta¢ analityczna funkcji opisujacej analizowana powierzchnig. W ogolnym przypadku

mozliwe jest jedynie wyznaczenie warto$ci przyblizone;j.
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Dla dowolnego zbioru fraktalnego (np. krzywa, powierzchnia) liczba N(9) ,,pudetek”
o boku dhugosci & (w przypadku powierzchni w przestrzeni 3D sa to sze$ciany o boku 0)

potrzebna do pokrycia rozwazanego zbioru spetnia zalezno$¢ [54, 121]:

N(©&)c 6" (5)

gdzie D oznacza wymiar fraktalny rozpatrywanego zbioru (D, dla powierzchni w przestrzeni
3D). Przyblizona warto$¢ pola powierzchni fraktalnej mozna wyznaczy¢ jako iloczyn N(§)

oraz pola kwadratu o zadanej dtugosci boku (8%):

A(5)=N(5)s5? (6)

Wykorzystanie zalezno$ci (5) we wzorze (6) prowadzi do:

A(S) oc 577 (7

Z przedstawionej zalezno$ci wynika, zZe:

e Jedynie dla powierzchni, dla ktérych D=2, mozliwe jest wyznaczenie doktadnej (jezeli
znana jest posta¢ analityczna funkcji opisujacej jej ksztalt) lub przyblizonej (jezeli postaé
analityczna funkcji nie jest znana) warto$ci pola powierzchni. W przypadku wyznaczania
warto$ci  przyblizonej zwigkszenie liczby podzialéw (zaggszczenie punktow
pomiarowych) powoduje zmniejszenie bledu wyznaczania warto$ci pola analizowanej
powierzchni, ktora zbliza si¢ asymptotycznie do wartosci poprawne;.

e W przypadku powierzchni fraktalnych (Dg#2) nie jest mozliwe wyznaczenie doktadnej
ani przyblizonej warto$ci pola powierzchni probki, gdyz warto$¢ A(S) systematycznie
wzrasta przy kazdym kolejnym kroku podziatu.

e Zaleznos¢ (7) umozliwia wyznaczenie warto§ci wymiaru fraktalnego rozwazanej powierzchni.

Zalezno$¢ (7) mozna zapisaé¢ w postaci rownosci:

A5)=Cs™™ (8)

gdzie C jest wspotczynnikiem proporcjonalnosci. Po jej obustronnym zlogarytmowaniu

otrzymuje sig¢:

In 4(5)=1n(C5>™) ©)
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oraz po przeksztatceniach matematycznych:

InA4(5)=(2-D,)Iné +InC (10)

Wzér (10) przedstawia liniowa zalezno$¢ w ukladzie podwojnie logarytmicznym,
w ktorym o§ odcigtych okresla Ind, natomiast o rzgdnych okresla InA(J). W celu wyznaczenia
przyblizonej warto$ci wymiaru fraktalnego, w uktadzie podwdjnie logarytmicznym wyznacza
si¢ punkty (Ind, InA(3)) dla przynajmniej kilku warto$ci dlugosci & (rys. 53). Nastgpnie
otrzymane dane sg aproksymowane funkcja liniowa. Szukana warto$¢ wymiaru fraktalnego jest

wyznaczana na podstawie zalezno$ci:

D, =2-p (11)

gdzie  réwna si¢ wspotczynnikowi kierunkowemu otrzymanej proste;.

17,12 f;
[ ]
[nA(3)=(2-D) In § + InC
17,10 | _
g
=)
217,08 |
<
=
17,05 + i
17.04F . . . . o]
4 5 6 7 8

In 8, nm

Rysunek 53. Wykres umozliwiajqcy wyznaczenie wartosci wymiaru fraktalnego metodq PCM
na podstawie zaleznosci A(9) =~ 6" (powloka TiN uzyskana w ikowym procesie PVD
na podtozu wykonanym z ceramiki narzedziowej z AL,O3;+7r0O;)

W przypadku teoretycznych powierzchni fraktalnych wyznaczone punkty beda lezaty
doktadnie wzdluz linii prostej. W przypadku powierzchni rzeczywistych warunek ten

zazwyczaj nie jest spelniony i wyznaczona warto§¢ wymiaru fraktalnego zalezy od wyboru
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punktow, do ktérych dopasowuje si¢ prosta. Z tego wzgledu autor pracy zastosowat wykresy
pomocnicze, ktore utatwiaja prawidtowy wybor punktow, na podstawie ktorych wyznacza sig
wymiar fraktalny (wyznaczenie zakresu samopodobienstwa) (rys. 54). Kolejne n-te punkty na
wykresie pomocniczym sa wyznaczone jako wspolczynnik  kierunkowy  prostej
aproksymowanej metoda najmniejszych kwadratow 3 punktéw na wykresie bilogarytmicznym,

otrzymanych odpowiednio dla (n-2), (n-1) i n kroku podziatu ptaszczyzny projekcyjne;j.
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2,005 ]
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Rysunek 54. Wykres zmian wartoSci wymiaru fraktalnego wskazujqcy zakres
samopodobienstwa, punkty wybrane do wyznaczenia wartosci wymiaru fraktalnego Ds
(kolor czerwony) majq zblizong, stalq wartos¢ (powtoka TiN uzyskana w tukowym procesie
PVD na podtozu wykonanym z ceramiki narzedziowej AL,O3;+ZrO,)

Bardzo istotny, ze wzgledu na uzyskiwane wyniki, jest sposdb wyznaczania warto$ci pola
powierzchni fragmentu probki A;(d), wystgpujacej we wzorze (4) (rys. 52). W pracy [60]

podano nastgpujaca zaleznos¢ stuzaca do wyznaczenia tej wielkoSci:

A0) =35+ by = o™+ (hy = 1) 45+ = o™+ —hph) - (12)

Poniewaz wykorzystanie tego wzoru prowadzi w szczegdlnych przypadkach do
uzyskiwania nieprawidtowych wynikéw (w wyniku obliczen wykonywanych dla
generowanych komputerowo zestawow danych modelujacych powierzchnie o duzej
chropowatos$ci otrzymywano zawyzone warto$ci wymiaru fraktalnego Ds>3), stwierdzono, ze

nie jest on wystarczajaco precyzyjny, co sklonilo autora niniejszego opracowania do jego
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zweryfikowania i sformutowania innej zaleznoséci do wyznaczenia pola powierzchni fragmentu

probki Ai(3).

Pole powierzchni Ai(8) wyznaczonej przez dowolng funkcj¢ h(x,y) na kwadracie abed

(tzw. pole plata powierzchniowego) (rys. 55) jest okreslone catka:

Rysunek 55. Powierzchnia A;(d) okreslona przez dowolng funkcje h(x,y) na kwadracie
o wierzchotkach a,b,c,d

C

Rysunek 56. Szkic powierzchni A;(0) przedstawiajqcy punkty, w ktorych znana jest wartos¢
funkcji h(x,y)
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Py = || \/1+(Zh)2 +(Z—h)2dxdy (13)
abed X y
co wymaga znajomosci analitycznej postaci funkcji h(x,y), opisujacej ksztalt analizowanej
powierzchni. W przypadku gdy z pomiarow AFM znane sa jedynie warto$ci funkcji h(x,y)
w czterech narozach rozwazanego kwadratu, nalezy wyprowadzi¢ zaleznos¢, ktdra pozwoli
wyznaczy¢ przyblizona warto$¢ pola powierzchni na podstawie znajomosci tylko wartosci
funkcji w weztach siatki (punktach a,b,c i d). Na rysunku 56 zaznaczono punkty (A, B, C i D)
analizowanego fragmentu powierzchni A;(3), w ktorych znane sa warto$ci funkcji h(x,y), czyli
punkty, w ktorych wykonano pomiary wysokosci. Punkty te maja nastgpujace wspotrzedne:

A(x,y,h,), B(x,y+0,h,), C(x+0,y+0,h,), D(x+3,y,h,) (149

Przyjmujac oznaczenia zgodnie z rysunkiem 56, rozpatrywang powierzchni¢ mozna na
kwadracie abcd przyblizy¢ dwoma trojkatami ABC i CDA. Pole trojkata ABC mozna
wyznaczy¢ jako pole trojkata zbudowanego na wektorach BA i BC:

—

1
BA

—

BAx BC BC|sin ¢ (15)

ABC

Py =+
2

gdzie x oznacza iloczyn wektorowy, || oznacza dlugo$¢ wektora, a ¢ jest katem pomigdzy
wektorami BA i BC. Podobnie pole trojkata CDA mozna wyznaczy¢ jako pole trojkata
zbudowanego na wektorach DA i DC:

- -
DAx DC] (16)

CDA

Py, =+
2

Poniewaz dla dwoch dowolnych wektorow u = (ux, uy, uz) i v = (vx, vy, vz), dlugos¢ ich

iloczynu wektorowego mozna wyznaczy¢ ze wzoru:

- -

uxv 17)
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wige odpowiednie wektory przyjmuja postac:

BA=(0,~6,h, —h,),
BC =(5,0,h, —h,), (18)
DA=(=5.0,h, ~h,),

DC=(0,8,h, —h,).

Korzystajac ponownie z definicji iloczynu wektorowego (zaleznos¢ 16), otrzymuje sig:

Bx BC| = 5[5 + (h, —h, ) +(h, —h,)’ (19)

ai

Dix DC| = 55 +(h, — hy )} +(h, — hy)? (20)

Sumujac pola trojkatow ABC i CDA, otrzymano odmienny niz podany w pracy [60] wzor

na przyblizona wartosci pola A;(8) fragmentu rozwazanej powierzchni:

A[ (5) = %5(\/52 + (h(u' - hb[)z + (hci - hb[)2 + \/52 + (ha[ - hd[)z + (hci - hd[)z ) (21)

ktdry nastgpnie wykorzystano w obliczeniach i dalszej czgsci pracy.

Poprawno$¢ wyprowadzonego wzoru (21), okreslajacego wartos¢ pola Ai(d)
powierzchni o nieregularnym ksztalcie, oraz zmodyfikowanej metody PCM wyznaczania
wymiaru fraktalnego zostala przetestowana przy uzyciu zestawow danych modelujacych
powierzchnie o dowolnie wybranej, zadanej warto$ci wymiaru fraktalnego Dy i szczegdtowo
omoéwiona w pracy wilasnej [55]. W tym celu wygenerowano po dziewig¢ zestawow danych
o utamkowych warto$ciach wymiaru fraktalnego, zmieniajacych si¢ w zakresie od Dy =2,01
do 2,9, wykorzystujac trzy rozne algorytmy: dwie wersje algorytmu losowego
przemieszczania $rodka oraz algorytm Falconera. Nie zaobserwowano istotnych réznic
pomigdzy wynikami uzyskanymi z uzyciem obu algorytméw modelowania powierzchni. Dla
wszystkich ~ zastosowanych algorytméw  generowania powierzchni przy uzyciu
zmodyfikowanej metody PCM uzyskano wartosci wymiaru fraktalnego w zakresie [2,3),
podczas gdy wykorzystujac dotychczas stosowana metodg czgsto uzyskiwano biedne

wartosci Ds >3, zwlaszcza w przypadku Dy>2,5. Na podstawie uzyskanych rezultatow
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stwierdzono, ze wykorzystanie w metodzie PCM zmodyfikowanego wzoru na pole
powierzchni o nieregularnym ksztatcie daje wyniki bardziej zblizone do teoretycznych niz
obliczenia oparte na zaleznosci (12). Roéznice pomigdzy wynikami otrzymywanymi
dotychczas stosowana i nowa metoda sa szczegOlnie istotne w przypadku powierzchni
o silnie rozwinigtej nieregularnej powierzchni (Dy>2,2). Powyzsze spostrzezenia
potwierdzaja takze uzyskane wartoSci sumy biedow wzglednych otrzymanych

w obliczeniach wykorzystujacych oba wzory. Btad wzgledny okreslono zaleznos$cia:
D -D
E=""s "Hl (22)
DH

gdzie D, oznacza obliczona warto§¢ wymiaru fraktalnego, natomiast Dy oznacza teoretyczna

warto$¢ wymiaru fraktalnego, odpowiadajaca rozwazanej powierzchni (rys. 57-59).

0,4
® metoda PCM
03t ® zmodyfikowana metoda PCM
- > | = === warto$¢ optymalna é ®
2
'8 0,2+ ©
a0
N
= . . .
2 01% .
[aa) '... .
0 ______ (/I T = = = = O — — @ = =
0,1 . . .
) 23 2.4 2,6 2,8 3

Warto$¢ teoretyczna D,

Rysunek 57. Porownanie wartosci bledow wzglednych E wyznaczania wymiaru fraktalnego
otrzymanych metodq PCM i zmodyfikowanq metodq PCM dla zestawow danych modelujqcych
powierzchnie o réznych wartoSciach wymiaru fraktalnego, uzyskanych przy uzyciu algorytmu

losowego przemieszczania srodka (wersja Peitgena i Saute)
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Warto$¢ teoretyczna D,

Rysunek 58. Porownanie wartosci bledow wzglednych E wyznaczania wymiaru fraktalnego
otrzymanych metodq PCM i zmodyfikowanq metodq PCM dla zestawow danych modelujqcych
powierzchnie o roznych wartosciach wymiaru fraktalnego, uzyskanych przy uzyciu algorytmu

losowego przemieszczania Srodka (wersja Martyna)
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Wartos¢ teoretyczna D,

Rysunek 59. Porownanie wartosci bledow wzglednych E wyznaczania wymiaru
fraktalnego otrzymanych metodq PCM i zmodyfikowanq metodq PCM dla zestawow
danych modelujqcych powierzchnie o roznych wartosciach wymiaru fraktalnego,
uzyskanych przy uzyciu algorytmu Falconera

71



4. Wyniki badan oraz ich dyskusja

4.3.2. Opracowanie metodyki wyznaczania widma multifraktalnego

W dalszej czgsci opracowania szczegdtowo przedstawiono metodyke multifraktalnego
opisu topografii powierzchni, w postaci umozliwiajacej wykorzystanie do analizy danych
uzyskiwanych w trakcie badan z wykorzystaniem mikroskopu AFM. Rozwazania zwigzane
z metodyka multifraktalnego opisu topografii powierzchni w zasadniczej czgséci sa oparte na
pracy Xie [60]. Podobnie jak w przypadku wyznaczania wymiaru fraktalnego metoda PCM
autor zmodyfikowal sposéb wyznaczania pola A;j(§) powierzchni o nieregularnym
ksztatcie [55].

Rezultaty analizy multifraktalnej zazwyczaj przedstawia si¢ w postaci widma
multifraktalnego. W celu jego wyznaczenia dla zestawu danych pomiarowych otrzymanych dla
danej powierzchni wprowadza si¢ pomocnicza powierzchni¢ projekcyjna oraz dokonuje
sekwencyjnego podziatu analizowanej powierzchni na mniejsze fragmenty, ktérych rzutami na
powierzchni¢ projekcyjna sa kwadraty o boku &, w sposéb wilasciwy dla metody PCM
wyznaczania powierzchniowego wymiaru fraktalnego. Nastgpnie definiowana jest miara
kazdego fragmentu powierzchni (prawdopodobienstwo zwiazane z kazdym fragmentem
powierzchni):

p.(5)= 1) 23)

A (9)
Z kazdym fragmentem powierzchni zwiazany jest rowniez wskaznik osobliwosci o; (zwany

takze wskaznikiem osobliwosci Holdera):

F(0) oc 5 (24)

Zalezno$¢ (24) jest podobna do zaleznosci (7), a zasadnicza réznica polega na tym, ze we
wzorze (24) skalowaniu podlega nie wielko§¢ powierzchni, ale prawdopodobienstwo zwiazane
z kazdym jej fragmentem. Nastgpnie analizowana powierzchnia jest dzielona na podzbiory,
przy czym w kazdym z nich fragmenty powstate w wyniku podzialu maja inng warto$§¢
wskaznika osobliwosci a;. Jezeli Ny(8) oznacza liczbg fragmentéw powierzchni A;(5), ktéorym
odpowiada wskaznik osobliwosci zawarty pomigdzy o i o+do, to wowczas mozna zdefiniowaé

funkcjg¢ f(a), zwang widmem multifraktalnym, jako wymiar fraktalny zbioru fragmentow
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powierzchni, majacych wskaznik osobliwoéci a. Liczba wybranych fragmentéw powierzchni

opisywana jest wowczas zalezno$cia:

N,(8)= 57 (25)
W nastgpnej kolejnosci okreslana jest nowa funkcja, zwana funkcja podziatu:

Z,(0)= %)(3(5))", qeR (26)

i=1

Korzystajac z tej zaleznoSci mozna zdefiniowa¢ uogélniony wymiar fraktalny D(q)

W nastepujacy sposob:
Nzw:)
log p (£(6))
logZ (6 —
D(q) = ! im— +(9) _ ! lim —*-! 27)
qg—15>0 logo q—15-0 logo
Dla funkcji podziatu Z(8) prawdziwa jest zaleznos¢:
~ Sy @a)-rlalq))
Z,(6)~ g/t (28)
Po wprowadzeniu pomocniczej funkcji t (q):
v(q)=qalq)- f(alq)) (29)
poprzednia zalezno§¢ mozna zapisa¢ w postaci:
~ 5@
z,(8)=5™" (30)
Roézniczkujac zaleznos¢ (29), otrzymuje sig:
L 2(g)=alg) G
dq

Zalezno$¢ (29) nazywana jest transformacja Legendre’a. Wykorzystujac zaleznosci (28), (29)
i (30) mozna wyznaczy¢ zwiazek pomigdzy funkcja pomocnicza t(q) 1 uogdlnionym

wymiarem fraktalnym D(q) [122]:
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z(q)=(q-1)D(g) (32)

Kolejny etap wymaga skonstruowania jednoparametrowej rodziny unormowanych miar p(q),
gdzie dla zadanej wartosci wyktadnika q miara (prawdopodobienstwo) przypisana i-temu

fragmentowi, ktorego rzutem jest kwadrat o boku 9, jest okreslona nastgpujaco [123-124]:

)= B _BOY 33
Se@y %9

Korzystajac z (27) i (32), mozna napisac:

N(5)

log E (P(0))*
logZ (0 "
7(g) = lim 0eZ, ):lirn =l (34)
50 log(a) -0 log 5

Wykorzystujac relacjg (31) oraz zdefiniowana powyzej miarg, otrzymuje si¢ wzor na wskaznik

osobliwosci o, w postaci:

N(9)

D (1:(g.6)1og P.(5))
a(q) = lim-=! — (35)
00 Og

Podobna zalezno$¢ mozna wyprowadzi¢ dla widma multifraktalnego f(a) [123]:

N(J)
D (14,(q,6)1ogu,(q,5))
f(g)=lim— (36)
-0 logo

Zalezno$¢ (27) pozwala wyznaczy¢ uogdlniony wymiar fraktalny dla wyktadnikow q # 1.

Przyjmujac D(1) = limy_,; D(q), otrzymuje sig¢ rownos¢:

D(1)=a(1)= f(«(1)) (37)

Opierajac si¢ na podanych zaleznosciach mozna napisa¢ algorytmy pozwalajace
wyznaczy¢ widmo multifraktalne f(a) (jako zalezno$§¢ parametryczna, w ktorej parametrem jest
wyktadnik q) oraz wymiar uogdlniony D(q). W pracy [55] przedstawiono algorytm metody

momentéw [125] oraz algorytm Chhabr'ego-Jensena [123, 124] i wykazano, Zze nie ma
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istotnych roznic pomigdzy wynikami otrzymanymi przy ich wykorzystaniu. Wyniki

prezentowane w dalszej czgsci publikacji uzyskano przy uzyciu algorytmu Chhabr'ego-Jensena,
ktorego kolejne kroki sq nastgpujace:

1. Ustalenie warto$ci wykladnika qy, k =1, 2, . . ., ng, oraz dtugosci bokow kwadratow
powstatych w wyniku podziatu powierzchni projekcyjnej 8, j = 1,2, .. ., ns.

2. Utworzenie pokrycia dziedziny powierzchni (nosnika miary) kwadratami o boku §;, dla
j=1,2,...,n; anastepnie dla kazdego fragmentu wyznaczenie wartosci miary Pi(5;)
(zaleznos¢ 23).

3. Wyznaczenie dla kazdego fragmentu warto$ci unormowanej miary pi(qy, ;) dla zadanych
wartosci 6; 1 zadanych wyktadnikow qy (zaleznos$¢ 33).

4. Wyznaczenie wartosci wskaznika osobliwos$ci a(qy), dla zadanych wartosci wyktadnikow
Jk» jako wspotczynnikow kierunkowych prostych aproksymujacych wykresy zaleznosci

N(5)

2 (u,(q,,8)log(P,(5)) (38)

i=1

od log & (jest to konsekwencja zalezno$ci 35).

5. Warto$ci widma multifraktalnego f(qx), dla zadanych wartosci wyktadnikow qi, sa
wyznaczane jako wspotczynniki kierunkowe prostych aproksymujacych wykresy
zalezno$ci:

N(3)

> (u,(q,,6)logu,(g,,0)) (39)

i=l

od log 6 (jest to konsekwencja zaleznosci 36).

6. Wartosci uogdlnionego wymiaru fraktalnego D(qy), dla zadanych wartosci wyktadnikéw
qv qx # 1, sa wyznaczane jako iloraz wspolczynnika kierunkowego prostej
aproksymujacej wykres zaleznosci

N(3)

log 3 (&))" (40)

od log & i dwumianu q — 1 (jest to konsekwencja zalezno$ci 27). Natomiast dla g, = 1

przyjmujemy D(1) = a(1) (relacja 37).
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W wyniku zastosowania przedstawionego wczesniej algorytmu otrzymuje si¢ dwa

réwnowazne wykresy — widmo multifraktalne f(a) (rys. 60) oraz spektrum D(q) (uogdlniony

wymiar fraktalny) (rys.61). Analiza ksztattu funkcji przedstawionych na tych wykresach

pozwala analizowa¢ cechy geometryczne badanych powierzchni oraz poréwnywaé migdzy

soba rézne pod wzgledem ksztattu powierzchnie.

Majac na uwadze fakt, ze wykresy sa rownowazne, w dalszej czgSci opracowania

zdecydowano stosowacé jedynie pierwszy sposob prezentacji wynikow.

2,0
f(0t,)

A

1,0 ¢ b

f(o,,) 4

15 16 17 18 19 20 21

Rysunek 60. Przyktadowe widmo multifraktalne f(a)

1,6 -

Rysunek 61. Przyktadowe spektrum D(q)
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Na rysunku 60 przedstawiono przykltadowy widok widma multifraktalnego, ktére ma

ksztatt krzywej dzwonowej. Najwazniejszymi wielkosciami charakteryzujacymi jego ksztatt
sa: szeroko$¢ widma Aa i réznica wysokosci jego ramion Af. Szeroko$¢ widma Aa jest

wyznaczana jako:

Aa=a,, —a,, (41)
podczas gdy réznica wysokosci jego ramion Af jest zdefiniowana nastgpujaco:
A = [ (Quyin) = [ (@) (42)
Przeksztatcenie zaleznosci (23) i (24) do postaci:
_In4(5) Ind@) InC (43)

" In(s)  In(s) In(S)
gdzie C jest stala proporcjonalnosci, utatwia zrozumienie informacji zawartych w ksztalcie

widma multifraktalnego. Biorac pod uwagg zalezno$¢ (7), sktadnik nA(S)  moze by¢
In(o)

interpretowany (z doktadnoscia do stalej, rownej 2) jako powierzchniowy wymiar fraktalny

analizowanej powierzchni D, natomiast sktadnik n4(6) moze by¢ interpretowany jako
In(5)

wymiar fraktalny w i-tym punkcie (D;). Powierzchniowy wymiar fraktalny Dy jest wartoscia stata
na analizowanej powierzchni, zawarta w przedziale [2,3). Warto§¢ Dy=2 odpowiada np.
powierzchni ptaskiej. Wartos¢ Dy=3 moglaby odpowiada¢ abstrakcyjnej ,,nieskonczenie
chropowatej” powierzchni, jednak wymiar fraktalny rzeczywistych analizowanych obiektéw jest
zawsze nizszy. Wymiar fraktalny D; w ogdlnym przypadku nie jest warto$cia stala i zmienia sig
w zaleznosci od wyboru punktu, w ktorym jest wyznaczany. Wartosci D; zawierajq sig
teoretycznie w przedziale [2,3), natomiast w praktyce zakres ten jest wezszy.
Na podstawie przedstawionych rozwazan mozna stwierdzic:

e W przypadku obiektow monofraktalnych widmo redukuje si¢ do pojedynczego punktu.
Dla takich powierzchni w kazdym punkcie warto$¢ wymiaru D; jest stata i rowna D.
Roéwniez réznica pomigdzy nimi jest stata (z doktadnoscia do stalej) i o; przyjmuje tylko
jedna warto$¢. Przyktadem, ktory moze stanowi¢ przyblizenie powierzchni

monofraktalnej, jest powierzchnia bardzo gtadka, czyli taka, dla ktorej réznice wysokosci
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poszczegolnych punktow powierzchni sa zaniedbywalnie mate (duzo mniejsze niz

odlegto$¢ pomigdzy punktami, w ktérych wykonywane sa pomiary i/lub mniejsze od

rozdzielczos$ci urzadzenia pomiarowego). Wymiar fraktalny takiej powierzchni wynosi 2,

natomiast widmo multifraktalne redukuje si¢ do pojedynczego punktu.

e Szerokos¢ widma multifraktalnego §wiadczy o wystgpowaniu obszar6w o réznej wartosci
wymiaru fraktalnego. Dla jednorodnej powierzchni warto§ci wymiaru w poszczegdlnych
fragmentach zmieniaja si¢ w waskim zakresie, co widoczne jest w postaci waskiego
zakresu zmienno$ci a;. W przypadku powierzchni, ktorej topografia jest zroznicowana
(zawierajaca fragmenty zaréwno o matej, jak i duzej réznicy maksymalnej i minimalnej
wysokosci pomigdzy punktami wyst¢pujacymi na analizowanej powierzchni), wartosci
wymiaru w poszczegdlnych fragmentach sa zréznicowane, co widoczne jest w szerokim
zakresie zmiennosci o;.

o Uwzgledniajac zalezno$¢ (43) oraz majac na uwadze, ze dla dowolnej powierzchni
Dy jest wartoscia stala oraz wigksza lub rowna 2, a; przyjmuje wartos¢ maksymalna
(Otmay), gdy lokalny wymiar fraktalny (D;) przyjmuje warto$¢ minimalng (wynoszaca 2,
co odpowiada obszarom plaskim). Na tej podstawie mozna przyjaé, ze prawe rami¢
widma multifraktalnego odpowiada obszarom ptaskim, charakterystycznym dla duzych
powierzchni wypuktych lub wklgstych.

e Analogicznie o; przyjmuje warto$¢ minimalng (Ouy, ), jesli lokalny wymiar fraktalny
(D)) przyjmuje wartos¢ maksymalna. Na tej podstawie mozna przyjac, ze lewe ramig
widma multifraktalnego odpowiada obszarom silnie nieregularnym,
charakterystycznym dla powierzchni zawierajacych drobne nierownos$ci, opisywanych
przez wysoka warto$¢ wymiaru.

Bezposrednio z zaleznosci (25) wynika, ze parametry f(otm.) 1 flomin) odzwierciedlaja liczbe
fragmentoéw powierzchni zwiazanych z maksymalnym (Nppax(8) = Ngmin~ ™) i minimalnym
(Npuin(8) = Nomar~8 ™) prawdopodobienstwem. Warto$¢ Af = f(0n)-f(0max) jest miara stosunku
liczby fragmentéw powierzchni z najwyzszym prawdopodobienstwem (duze nieréwnosci) do
liczby fragmentow powierzchni z najnizszym prawdopodobienstwem (drobne, gesto upakowane
nieréwno$ci) (Npmax(8)/Npmin(8) = 8%). Jesli wartos¢é Af>0, to analizowana powierzchnia jest
zdominowana przez obszary opisywane przez wysoka warto$¢ prawdopodobienstwa, jesli natomisat

Af <0, to dominuja obszary opisywane przez niska jego wartos¢ [126, 127].
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4.3.3. Wyniki analizy fraktalnej i multifraktalnej badanych powlok

Analize fraktalng i multifraktalng badanych powlok uzyskanych w magnetronowym oraz
hikowym procesie PVD oraz wysokotemperaturowym CVD przeprowadzono na podstawie
rezultatow uzyskanych przy uzyciu mikroskopu AFM. Wstgpne pomiary wykonywano
w zakresach pomiarowych wynoszacych 1, 2, 5 i 10 pm, jednak nie wszystkie analizy
potwierdzity fraktalne wiasnoséci badanych powtok. Przyktadowo, dla zakresu pomiarowego
wynoszacego 10 um dla powlok uzyskanych w magnetronowym procesie PVD wyznaczona
warto$¢ wymiaru fraktalnego wynosi 2. Podobny efekt wystepuje dla zakresu pomiarowego
wynoszacego 2 pum, a zwlaszcza 1pm w przypadku probek, na powierzchni ktérych
stwierdzono duze ziarna (powloki uzyskane w wysokotemperaturowym procesie CVD), gdzie
przy zastosowaniu odpowiednio duzych powigkszen analizowane fragmenty probki sa
powierzchniami plaskimi (punkty na wykresie bilogarytmicznym utozone poziomo, D, = 2).
Wyniki badan wtasnych, ktore autor przedstawit w pracach [51, 53, 128, 129], pozwalaja
stwierdzi¢, ze ze wzgledu na mozliwos¢ porownywania rezultatow uzyskanych dla powtok
otrzymywanych we wszystkich trzech procesach nanoszenia, odpowiedni zakres skanowania
wynosi 5 um.

Tréjwymiarowe obrazy topografii powierzchni powlok otrzymane na podstawie danych
z pomiaréw wykonanych przy uzyciu mikroskopu AFM stanowia cenne zrodto informacji na
temat ksztaltu powierzchni, jednak ich interpretacja i poréwnywanie sa trudne, subiektywne
i czgsto prowadzi do fatszywych wnioskow. Wyglad tych wykresow w znacznym stopniu
zalezy od sposobu ich prezentacji (zastosowanych barw i ich intensywnosci, perspektywy itp.)
oraz uzytej skali w osi z. Jednocze$nie zastosowanie zasady, ze dla wszystkich
porownywanych probek na osi z wystgpuje ta sama jednostka, zwlaszcza jednostka rowna
jednostce wystepujacej na osiach x i y, sprawia, ze wykresy staja si¢ nieczytelne. Z tego
wzgledu obrazy topografii powierzchni powtoki otrzymane na podstawie danych z pomiaréw
wykonanych przy uzyciu mikroskopu AFM moga jedynie dawaé wyobrazenie na temat ksztattu
powierzchni, ale nie powinny by¢ wykorzystywane w bardziej zaawansowanych analizach.

Wykonanie pomiaréw przy uzyciu mikroskopu AFM i uzyskanie cyfrowego zapisu
topografii analizowanych powierzchni stworzylo mozliwo$¢ wyznaczenia dwuwymiarowego
parametru chropowatosci Rop, ktory w porownaniu do klasycznych wielkosci wyznaczanych
wzdluz jednego odcinka, umozliwia uzyskanie wartosci bardziej reprezentatywnych.

Chropowato$¢ jest powszechnie stosowana wielkoscia opisujaca ksztalt powierzchni
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i w pierwszej kolejnosci powinna by¢ rozpatrywana podczas porownywania i oceniania
ksztattu topografii powtok.

Chropowato$¢ R,p wyznaczona na podstawie pomiaréw uzyskanych przy uzyciu
mikroskopu AFM jest wielkos$cia informujaca o tym, w jakim stopniu analizowany obszar rozni
si¢ od powierzchni ptaskiej, natomiast nie wskazuje, co spowodowato t¢ rézniceg, ktorej
zrodlem moga by¢ dwa rézne czynniki:

o falisto§¢ powierzchni (wystgpowanie nieregularnosci o duzej amplitudzie),
e chropowato$¢ wlasciwa (wystgpowanie ggsto ulozonych nieregularnosci o matej
amplitudzie).

Analiza fraktalna umozliwia rozréznienie tych czynnikéw, a dodatkowo, dzigki
wyznaczeniu widma multifraktalnego, oceng jednorodnosci analizowanych obiektow. Kolejne
etapy analizy fraktalnej obejmuja:

e wykonanie wykresu bilogarytmicznego,

e wykonanie wykresu pomocniczego wskazujacego poprawny wybor zakresu fraktalnosci,
e wyznaczenie powierzchniowego wymiaru fraktalnego D,

e wyznaczenie widma multifraktalnego oraz okreslenie wielkosci, ktore je opisuja.

Ulozenie punktow na wykresie bilogarytmicznym okresla stopien rozwinigcia
analizowanej powierzchni i jednoczesnie wskazuje czynniki, ktére na niego wplywaja:
falisto§¢ powierzchni lub chropowato$¢ wiasciwa. Na podstawie wykresu bilogarytmicznego
oceniana jest rowniez fraktalno$¢ analizowanego zbioru danych. Wykonanie wykresu
pomocniczego ulatwia poprawny wybor zakresu fraktalnosci lub podjgcie decyzji, ze
analizowany zbior danych nie jest obiektem fraktalnym.

Analizujac ksztaltt widma multifraktalnego mozna wnioskowac o jednorodnos$ci badanych
powierzchni. Powierzchnie jednorodne, ktorych poszczegdlne fragmenty nie rdznia si¢ migdzy
soba, charakteryzuja si¢ waskim widmem (mata rdznica Oy - Onin), Ktore moze si¢ poszerzac,
gdy ksztalt analizowanej powierzchni bedzie bardziej nieregularny i zréznicowany w réznych
obszarach. Ze wzgledu na zastosowana metodyke wyznaczania widma multifraktalnego
analizowanych powtok przyjgto, ze jego maksimum wystgpuje dla o =2. Poniewaz wartosci
<2 odpowiadaja prawdopodobienstwom o niskich warto§ciach 1 jednocze$nie
nieregularno$ciom o matej amplitudzie, wigc poszerzenie widma multifraktalnego z lewej

strony jest charakterystyczne dla powierzchni niejednorodnych, zawierajacych drobne ziarna.
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Analogicznie, poszerzenie widma z prawej strony (dla wartosci o >2) $wiadczy

o wystgpowaniu duzych ziaren i/lub obszarow ptaskich. Dodatnia r6znica wysoko$ci ramion
widma Af= (o) - f(0min) >0 $wiadczy o tym, ze w analizowanej powierzchni dominuja
drobne ziarna, w przeciwnym wypadku (Af <0) przewazaja duze nieregularnosci, opisywane
przez wysoka warto§¢ prawdopodobienstwa. Chociaz szeroko$¢ widma multifraktalnego jest
powszechnie wiazana z jednorodno$cia analizowanej powierzchni, interpretacja jego ksztattu
nie jest jednoznaczna. Inne czynniki (np. chropowato$¢, wymiar powierzchniowy) dodatkowo
wplywaja na wartoSci opisujace wyglad widma multifraktalnego. Z tego wzgledu nie jest
uzasadnione analizowanie warto$ci opisujacych ksztalt widma multifraktalnego otrzymanych
dla powierzchni powtok rézniacych sig¢ jednocze$nie skladem chemicznym i fazowym,
warunkami i rodzajem procesu ich uzyskania oraz materialem podloza, na ktérym zostaly
wytworzone. Zagadnienia zwiazane z interpretacja ksztattu widma multifraktalnego wymagaja
dalszych intensywnych badan, jednak juz dzi§ mozna wskaza¢ pewne praktyczne
zastosowania, np. do kontroli jako$ci oraz powtarzalnosci procesu nanoszenia powlok. Kazdy
wzrost warto$ci parametru Ao powyzej lub ponizej pewnej, okre§lonej dla danego procesu
warto$ci krytycznej bedzie sygnalem informujacym o niestabilno$ci warunkoéw nanoszenia.
W przypadku powierzchni otrzymanych w warunkach rézniacych si¢ zmiana jednego
czynnika, analiza multifraktalna moze by¢ wykorzystana do oceny jego wptywu na topografi¢
otrzymywanych powlok.

Rezultaty analizy fraktalnej i multifraktalnej oraz warto$ci Rpp badanych powtok
przedstawiono w tablicach 8 i 9. Na podstawie przeprowadzonych analiz mozna stwierdzié, ze
wszystkie rozpatrywane powloki, niezaleznie od rodzaju procesu ich wytworzenia oraz
zastosowanego materiatu podtoza, wykazuja fraktalny charakter powierzchni, o czym §wiadcza
liniowe, w okre$lonych zakresach, wykresy bilogarytmiczne wykorzystane do wyznaczenia
wymiaru fraktalnego Dj (rys. 62b-75b).

O topografii powlok decyduje wiele czynnikow, wsrdd ktorych gtowna rolg odgrywa
rodzaj procesu i warunki ich uzyskania, rodzaj podloza oraz sktad chemiczny i fazowy
osadzanych warstw. W dalszej czgsci pracy omowiono wyniki analizy fraktalnej
1 multifraktalnej badanych powtok oraz dla kazdego rodzaju procesu (magnetronowy i tukowy
PVD oraz wysokotemperaturowy CVD) przedstawiono przykladowe obrazy topografii

powierzchni powlok uzyskane w wyniku badan przy uzyciu mikroskopu AFM oraz
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odpowiadajace im wykresy pomocnicze i bilogarytmiczne, na podstawie ktérych wyznaczono
wymiar fraktalny, a takze widma multifraktalne uzyskane zmodyfikowana metoda PCM
(rys. 62-75).

Analizujac wyniki otrzymane dla powlok uzyskanych w magnetronowym procesie PVD
(tabl. 8), stwierdzono, ze warto$¢ ich wymiaru fraktalnego Ds miesci si¢ w zakresie 2,009-
2,036, natomiast ich chropowato$¢ Ryp w zakresie 0,021-0,091 um.

Na rysunkach 62-64 przedstawiono obrazy topografii powierzchni oraz rezultaty analizy
fraktalnej i multifraktalnej (zakres skanowania 5 um) dla powtok (Ti,Al)(C,N) uzyskanych
w magnetronowym procesie PVD na podlozu ze spiekanej stali szybkotnacej PM HS6-5-3-8
w 460°C, 500°C oraz 540°C w atmosferze zawierajacej 50% CH, i 50% N,. Porownywane
powierzchnie charakteryzuja si¢ zblizong, niska wartoscig chropowatosci, okreslonej przez Ryp
(<0,05 pm). Widoczna jest roznica pomigdzy wartosciami Dg i Ryp powlok uzyskanych
w 460°C i 540°C (Dy=2,021 i R,p=0,037 oraz D;=2,023 i Ryp =0,025) oraz w 500°C
(Ds=2,009 i Ryp =0,021). Analizujac wykresy bilogarytmiczne uzyskane dla trzech réznych
temperatur, mozna stwierdzi¢, ze dla kilku pierwszych krokow podziatu (kolejno 6=5; 2,5;
1,25; 0,625 pm) wartosci InA(8) utrzymuja si¢ na stalym poziomie, co dowodzi, ze rozwinigcie
powierzchni (od wartoéci InA(8 =5 pm) = 17,03 nm® do warto$ci InA(8 = 9,8 nm) = 17,12 nm?)
(lub 17,07 nm* dla powloki uzyskanej w 500°C) jest konsekwencja wystepowania na
analizowanych powierzchniach ggsto utozonych nieregularnosci o matej amplitudzie (ziaren),
co potwierdzajq obrazy otrzymane przy uzyciu mikroskopu AFM (rys. 62a-64a) oraz uzyskane
warto$ci D (tabl. 8). Porownujac widma multifraktalne stwierdzono, ze wsrdd prezentowanych
powierzchni powloka uzyskana w 500°C jest najbardziej niejednorodna (Aa=0,217),
a jednoczes$nie zawiera najmniej nierownosci o duzej amplitudzie (o, = 2,004). Dla powlok
uzyskanych w magnetronowym procesie PVD otrzymano dodatnia réznicg wysokosci ramion
widm Af>0, co potwierdza, ze w analizowanych powierzchniach dominuja drobne ziarna
(rozwinigcie powierzchni zwigzane jest z wystgpowaniem chropowato$ci wlasciwej, a nie
falistosci powierzchni). Na rysunkach 65-67 przedstawiono analogiczne obrazy i wykresy
uzyskane dla zakresu skanowania réwnego 2 um. Spostrzezenia i wnioski otrzymane dla
zakresu skanowania wynoszacego 5 um pozostaja prawdziwe rowniez w tym przypadku, co
potwierdza, ze w skali 2-5um dla omawianych powlok wybor zakresu skanowania nie ma

wplywu na wyniki analizy fraktalnej i multifraktalne;j.
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wartosci pola analizowanej powierzchni od wielkosci boku siatki uzytej do jej wyznaczenia,
¢) wykres pomocniczy wskazujqcy prawidtowy wybor punktow na wykresie bilogarytmicznym

oraz d) widmo multifraktalne analizowanej powierzchni powloki
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Rysunek 63. a) Obraz topografii powierzchni powtoki (Ti,Al)(C,N) uzyskanej
w magnetronowym procesie PVD w 500°C na podtozu ze spiekanej stali szybkotnqcej
PM HS6-5-3-8 (50%N,:50%CH,) (AFM, 5 um), b) bilogarytmiczna zaleznosc¢ aproksymowanej
wartosci pola analizowanej powierzchni od wielkosci boku siatki uzytej do jej wyznaczenia,
¢) wykres pomocniczy wskazujqcy prawidtowy wybor punktow na wykresie bilogarytmicznym
oraz d) widmo multifraktalne analizowanej powierzchni powloki

90 W. Kwasny



INNOWACYINA
GOSPODARKA

UNIA EUROPEJSKA
EUROPEJSKI FUNDUSZ
ROZWOJU REGIONALNEGO

**
* *

*

*
* ok

*
*

2,04

2,035 |

2,03
2,025
2,02

Wymiar fraktalny

2,01

2,005 |

In A(3), nm’

2,015 ¢

I 2 3 4 5 6 7
Punkty pomiarowe

b)

d)

17,12

17,10 +

17,08 ¢

17,05 ¢

17,04

2,0

1,5

flo)

0,5

0,0

185 1,90 1.5
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w magnetronowym procesie PVD w 540°C na podtozu ze spiekanej stali szybkotnqcej
PM HS6-5-3-8 (50%N,:50%CH,) (AFM, 5 um), b) bilogarytmiczna zaleznos¢ aproksymowanej
wartosci pola analizowanej powierzchni od wielkosci boku siatki uzytej do jej wyznaczenia,
¢) wykres pomocniczy wskazujqcy prawidtowy wybor punktow na wykresie bilogarytmicznym
oraz d) widmo multifraktalne analizowanej powierzchni powloki
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Rysunek 65. a) Obraz topografii powierzchni powloki (Ti,Al)(C,N) uzyskanej
w magnetronowym procesie PVD w 460°C na podlozu ze spiekanej stali szybkotnqcej
PM HS6-5-3-8 (50%N,:50%CH,) (AFM, 2 um), b) bilogarytmiczna zaleznosc¢ aproksymowanej
wartosci pola analizowanej powierzchni od wielkosci boku siatki uzytej do jej wyznaczenia,
¢) wykres pomocniczy wskazujqcy prawidtowy wybor punktow na wykresie bilogarytmicznym
oraz d) widmo multifraktalne analizowanej powierzchni powtoki
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Rysunek 66. a) Obraz topografii powierzchni powloki (Ti,Al)(C,N) uzyskanej
w magnetronowym procesie PVD w 500°C na podtozu ze spiekanej stali szybkotnqcej
PM HS6-5-3-8 (50%N,:50%CH,) (AFM, 2 um), b) bilogarytmiczna zaleznosé¢ aproksymowanej
wartosci pola analizowanej powierzchni od wielkosci boku siatki uzytej do jej wyznaczenia,
¢) wykres pomocniczy wskazujqcy prawidtowy wybor punktow na wykresie bilogarytmicznym
oraz d) widmo multifraktalne analizowanej powierzchni powloki
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Rysunek 67. a) Obraz topografii powierzchni powloki (Ti,Al)(C,N) uzyskanej
w magnetronowym procesie PVD w 540°C na podtozu ze spiekanej stali szybkotnqcej
PM HS6-5-3-8 (50%N,:50%CH,) (AFM, 2 um), b) bilogarytmiczna zaleznos¢ aproksymowanej
wartosci pola analizowanej powierzchni od wielkosci boku siatki uzytej do jej wyznaczenia,
¢) wykres pomocniczy wskazujqcy prawidtowy wybor punktow na wykresie bilogarytmicznym
oraz d) widmo multifraktalne analizowanej powierzchni powtoki
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Analizujac wyniki otrzymane dla powlok uzyskanych w tukowym procesie PVD,

stwierdzono, ze ich warto§¢ wymiaru fraktalnego miesci si¢ w zakresie 2,006-2,252, natomiast
chropowato$¢ okreslona przez parametr Ryp w zakresie od 0,037 do 0,564 um (tabl. 9).

Na rysunkach 68-70 przedstawiono obrazy topografii powierzchni oraz rezultaty analizy
fraktalnej i multifraktalnej powlok TiN+multi(Ti,ALSi)N+TiN uzyskanych w tukowym
procesie PVD na podtozu z ceramiki narzedziowej Al,O;+SiC, Al,05+TiC oraz Al,O5+ZrO,.
Powtoki uzyskane na podtozu wykonanym z ceramiki Al,05;+SiC oraz Al,O;+TiC wykazuja
zblizona, wysoka chropowato$¢ (Ryp =~ 0,4 um) w poréwnaniu do powloki, gdy podtozem jest
ZrO, (Rop =0,09 um). Podobne relacje otrzymano dla wartoSci wymiaru fraktalnego (istotnie
nizsza warto§¢ wymiaru fraktalnego D ~2,02 topografii powierzchni powtloki
TiN+multi(Ti,Al,Si)N+TiN w pordwnaniu do powtoki, gdy podtozem jest ceramika biata
Zr0,). Analizujac wykresy bilogarytmiczne uzyskane dla trzech prezentowanych zestawow
danych pomiarowych, mozna stwierdzi¢, ze wartosci InA(S) systematycznie wzrastaja,
poczynajac juz od pierwszych krokéw podziatu (warto$ci uzyskane dla 8 =5 pm < warto$ci
uzyskanych dla § =2,5 um < wartoéci uzyskanych dla 6 = 1,25 um < ... itd.), co wskazuje, ze
analizowane powierzchnie zawieraja rowniez nieregularnosci o duzej amplitudzie. Rozwinigcie
powierzchni (od wartosci InA(8 = 5 pm) = 17,03 nm” do wartosci InA(8 = 9,8 nm) = 17,12 nm?
dla powloki uzyskanej na podtozu z ceramiki narzedziowej ALOs+ZrO, i ponad 17,8 nm® dla
podtoza z ceramiki narzgdziowej wykonanej z AlL,O;+SiC oraz AlL,Os;+TiC) jest efektem
jednoczesnego wystgpowania na analizowanej powierzchni ggsto utozonych nieregularno$ci
o malej i duzej amplitudzie, co potwierdzaja obrazy AFM. Poré6wnanie widm multifraktalnych
wykazuje, ze wsrdd trzech analizowanych powierzchni powloka uzyskana na podtozu
z ceramiki narz¢dziowej wykonanej z ALO;+TiC jest najbardziej jednorodna (Aa = 0,167),
a jednocze$nie zawiera najmniej nierownosci o duzej amplitudzie (Oi.=2,013). Powtloki
uzyskane na ALO;+SiC oraz ALO;+TiC sa znacznie bardziej niejednorodne (Aa >0,5)
i zawieraja (szczegodlnie w przypadku powloki uzyskanej na podlozu wykonanym
z Al,O5+SiC) nieregularno$ci o duzej amplitudzie (odpowiednio o, = 2,09 i 2,15). Podobnie
jak dla powlok uzyskanych w magnetronowym procesie PVD, powloki uzyskane w lukowym
procesie charakteryzuja si¢ dodatnia roéznica wysokosci ramion widm Af>0. Pordéwnujac
ksztalt widm multifraktalnych topografii powierzchni powlok uzyskanych w obu procesach,

stwierdzono, ze powloki uzyskane na materiatach ceramicznych w tukowym procesie PVD sa
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4. Wyniki badan oraz ich dyskusja

bardziej niejednorodne i w niektérych przypadkach zawieraja wigksze ziarna (rozwinigcie
powierzchni zwigzane jest z wystgpowaniem falisto$ci powierzchni) niz w przypadku powtok
osadzanych na podtozu ze spiekanej stali szybkotnacej w procesie magnetronowym.

Analizujac wyniki otrzymane dla powtok uzyskanych w wysokotemperaturowym procesie
CVD, stwierdzono, ze ich warto$ci wymiaru fraktalnego mieszcza si¢ w zakresie 2,015-2,071,
natomiast chropowato$¢ Ryp w zakresie 0,079-0,531 um.

Na wykresach 71-75 przedstawiono obrazy topografii powierzchni oraz rezultaty analizy
fraktalnej i multifraktalnej dla powlok uzyskanych w wysokotemperaturowym procesie CVD
dla r6éznych podlozy, gdy warstwa zewngtrzng bylo Al,O;. Powloki Ti(C,N)+Al,O; oraz
TiN+ALLO; uzyskane na podlozu z ceramiki azotkowej Si;N, charakteryzuja si¢ nizsza
chropowatoscia (Ryp <0,1 um) w poréwnaniu z pozostatymi badanymi, natomiast wartosci
wymiaru fraktalnego sa dla nich zblizone (Ds = 2,03-2,07). Analizujac i porownujac wykresy
bilogarytmiczne uzyskane dla powlok charakteryzujacych si¢ wysoka chropowato$cia
okreslona przez parametr R,p (podtoza z ceramiki narzedziowej wykonanej z Al,0;+SiC,
ALO;+TiC, AlLO;+Zr0,), stwierdzono, ze dla ostatnich krokéw podziatu plaszczyzny
projekcyjnej wartosci InA(8) nie wzrastaja tak mocno w odniesieniu do poczatkowych. Efekt
ten wskazuje na wystgpowanie nieregularnosci o duzej amplitudzie w postaci duzych ziaren
o ghadkich $cianach, co potwierdzaja prezentowane obrazy AFM (rys. 71a-75a). W przypadku
analizowanych powlok uzyskanych w wysokotemperaturowym procesie CVD nie wystepuje
zalezno§¢ pomigdzy wartoscia chropowatosci Ryp a wymiarem fraktalnym Dg, co wynika
z faktu, ze wysoka warto§¢ R,p zwiazana jest z falisto$cia powierzchni (wystgpowanie
nieregularnosci o duzej amplitudzie), a nie z chropowatoscia wlasciwa. Niejednorodnosé
powierzchni potwierdzaja uzyskane wartosci szerokosci widma multifraktalnego (Aa = 0,29-
0,56), natomiast wystgpowanie nierownosci o duzej amplitudzie — wysokie warto$ci op.x. Dla
wszystkich analizowanych powlok uzyskanych w wysokotemperaturowym procesie CVD
otrzymano dodatnia réznicg wysoko$ci ramion widm multifraktalnych Af>0, jednak réznica
jest zdecydowanie mniejsza niz w procesach PVD. Prawe rami¢ widma mulktifraktalnego
przesuwa si¢ w strong wyzszych wartosci o, natomiast lewe ulega skroceniu (rys. 71d-75d), co
wskazuje na rosnaca rolg duzych nieregularnosci (duzych ziaren), opisywanych przez wysokie

warto$ci prawdopodobienstwa.
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Rysunek 68. a) Obraz topografii powierzchni powtoki TiN+multi(Ti,Al,Si)N+TiN uzyskanej
w tukowym procesie PVD na podiozu z ceramiki narzedziowej wykonanej z AL,O3+SiC
(AFM, 5 pm), b) bilogarytmiczna zaleznos¢ aproksymowanej wartosci pola analizowanej
powierzchni od wielkosci boku siatki uzytej do jej wyznaczenia, c) wykres pomocniczy
wskazujqcy prawidlowy wybor punktow na wykresie bilogarytmicznym oraz d) widmo
multifraktalne analizowanej powierzchni powloki
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Rysunek 69. a) Obraz topografii powierzchni powloki TiN+multi(Ti, AL, Si)N+TiN uzyskanej
w tukowym procesie PVD na podlozu z ceramiki narzedziowej wykonanej z AL,O3+TiC
(AFM, 5 um), b) bilogarytmiczna zaleznos¢ aproksymowanej wartosci pola analizowanej
powierzchni od wielkoSci boku siatki uzytej do jej wyznaczenia, c) wykres pomocniczy
wskazujqcy prawidlowy wybor punktow na wykresie bilogarytmicznym oraz d) widmo
multifraktalne analizowanej powierzchni powloki
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Rysunek 70. a) Obraz topografii powierzchni powtoki TiN+multi(Ti, AL, Si)N+TiN uzyskanej
w tukowym procesie PVD na podiozu z ceramiki narzedziowej wykonanej z AL,O3+ ZrO,
(AFM, 5 pm), b) bilogarytmiczna zaleznos¢ aproksymowanej wartosci pola analizowanej
powierzchni od wielkosci boku siatki uzytej do jej wyznaczenia, c) wykres pomocniczy
wskazujqcy prawidlowy wybor punktow na wykresie bilogarytmicznym oraz d) widmo
multifraktalne analizowanej powierzchni powloki
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Rysunek 71. a) Obraz topografii powierzchni powltoki Ti(C,N)+Al,O; uzyskanej
w wysokotemperaturowym procesie CVD na podiozu z ceramiki azotkowej Si;N, (AFM, 5 pm),
b) bilogarytmiczna zaleznos¢ aproksymowanej wartosci pola analizowanej powierzchni od
wielkosci boku siatki uzytej do jej wyznaczenia, c) wykres pomocniczy wskazujqcy prawidiowy
wybor punktow na wykresie bilogarytmicznym oraz d) widmo multifraktalne analizowanej
powierzchni powloki
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Rysunek 72. a) Obraz topografii powierzchni powtoki TiN+AL,O; uzyskanej
w wysokotemperaturowym procesie CVD na podtozu z ceramiki azotkowej SisNy (AFM, 5 pm),
b) bilogarytmiczna zaleznos¢ aproksymowanej wartosci pola analizowanej powierzchni od
wielkosci boku siatki uzytej do jej wyznaczenia, c) wykres pomocniczy wskazujqcy prawidtowy
wybor punktow na wykresie bilogarytmicznym oraz d) widmo multifraktalne analizowanej
powierzchni powloki
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Rysunek 73. a) Obraz topografii powierzchni powtoki TiN+Al,O5 uzyskanej
w wysokotemperaturowym procesie CVD na podtozu z ceramiki narzedziowej wykonanej
z ALO3;+ZrO, (AFM, 5 um), b) bilogarytmiczna zaleznos¢ aproksymowanej wartosci pola
analizowanej powierzchni od wielkosci boku siatki uzytej do jej wyznaczenia, c) wykres
pomocniczy wskazujqcy prawidlowy wybor punktow na wykresie bilogarytmicznym oraz
d) widmo multifraktalne analizowanej powierzchni powloki
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Rysunek 74. a) Obraz topografii powierzchni powloki TiN+AlL,O; uzyskanej
w wysokotemperaturowym procesie CVD na podiozu z ceramiki narzedziowej wykonanej
z ALO;+TiC (AFM, 5 um), b) bilogarytmiczna zaleznos¢ aproksymowanej wartosci pola
analizowanej powierzchni od wielkosci boku siatki uzytej do jej wyznaczenia, c) wykres
pomocniczy wskazujqcy prawidlowy wybor punktow na wykresie bilogarytmicznym oraz
d) widmo multifraktalne analizowanej powierzchni powloki
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Rysunek 75. a) Obraz topografii powierzchni powtoki TiN+Al,O; uzyskanej
w wysokotemperaturowym procesie CVD na podiozu z ceramiki narzedziowej wykonanej
z ALO;+SiC (AFM, 5 um), b) bilogarytmiczna zaleznos¢ aproksymowanej wartosci pola
analizowanej powierzchni od wielkosci boku siatki uzytej do jej wyznaczenia, c) wykres
pomocniczy wskazujqcy prawidlowy wybor punktow na wykresie bilogarytmicznym oraz
d) widmo multifraktalne analizowanej powierzchni powloki
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Rodzaj i warunki procesu Materialpodloia‘ Typ powloki ‘ Ryp, [um] Dy in Oax Aa ‘ f(Omax) F(0min) m
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A M

Ausem

Material podloza Typ powloki R;p, [mm] D, Oonin Cnax Aa f(Omax) f(min)
ALOs+ZrO, TiN+(Ti,ALSi)N 0,408+0,033 2,029+0,003 1,637+0,038 2,039+0,005 0,403+0,038 0,231+0,025 1,772+0,025
ALOy+TiC TiN+(Ti,ALSi)N 0,095+0,012 2,027+0,003 1,740+0,026 2,008+0,001 0,268+0,026 0,004+0,031 1,947+0,009

ALO;+SiCy, TiN+(Ti,ALSi)N 0,184+0,023 2,016+0,002 1,651+0,067 2,025+0,003 0,375+0,067 0,216+0,029 1,875+0,014
ALOs+Zr0, TiN 0,133+0,017 2,018+0,002 1,807+0,021 2,01440,001 0,207+0,021 0,006+0,043 1,897+0,016
ALOs+TiC TiN 0,037+0,005 2,006+0,001 1,865+0,024 2,004+0,001 0,139+0,024 0,003+0,003 1,96340,005

ALO;+SiCy,) TiN 0,564+0,054 2,122+0,018 1,532+0,057 2,118+0,019 0,586+0,060 0,216+0,033 1,76440,033
ALOs+Zr0O, TiN+multi(Ti,ALSHN+TIiN 0,087+0,009 2,019+0,005 1,846+0,016 2,013+0,003 0,167+0,016 0,284+0,051 1,897+0,019
ALOy+TiC TiN+multi(Ti,ALSHN+TIN 0,470+0,044 2,25240,036 1,645+0,043 2,147+0,021 0,502+0,048 0,190+0,022 1,588+0,051

ALO;+SiCy, TiN+multi(Ti,ALSi)N+TiN 0,440+0,037 2,128+0,022 1,530+0,081 2,091+0,014 0,561+0,082 0,182+0,026 1,735+0,027
ALO;+ZrO, (Ti,AN 0,260+0,029 2,032+0,004 1,788+0,022 2,026+0,004 0,238+0,022 0,280+0,031 1,862+0,015
ALOs+TiC (TLADN 0,082+0,007 2,014+0,002 1,779+0,029 2,01440,002 0,236+0,029 0,003+0,042 1,900+0,018

ALOs+SiCyy (TLADN 0,351+0,031 2,045+0,005 1,745+0,029 2,03240,003 0,287+0,029 0,241+0,029 1,948+0,006
ALOs+Zr0, TiN+(Ti,ALSi)N+(ALSLTI)N 0,261+0,025 2,034+0,004 1,612+0,054 2,0438+0,008 0,43140,055 0,0113+0,002 1,800+0,034
ALOs+TiC TiN+(Ti,ALSi)N+(ALSi, TH)N 0,236+0,019 2,060+0,008 1,642+0,061 2,038+0,004 0,396+0,061 0,092+0,011 1,823+0,019

ALO;+SiCy, TiN+(Ti,ALSi)N+(ALSi, Ti)N 0,237+0,025 2,029+0,003 1,573+0,049 2,031+0,003 0,458+0,049 0,311+0,039 1,888+0,021

Cermetal T130A TiN+(Ti,ALSi)N 0,409+0,037 2,100+0,009 1,607+0,089 2,078+0,012 0,47240,090 0,141+0,002 1,778+0,051

Cermetal CM TiN+(Ti,ALSi)N 0,306+0,041 2,101+0,007 1,541+0,099 2,07440,011 0,532+0,103 0,228+0,012 1,74440,031
ALOs+Zr0, - 0,060+0,006 2,009+0,001 1,818+0,019 2,007+0,001 0,190+0,019 0,001+0,029 1,94540,006
ALO;+TiC - 0,033+0,003 2,009+0,001 1,831+0,023 2,006+0,001 0,175+0,023 0,004+0,014 1,95140,007

ALO;+SiCy, 5 0,043+0,004 2,008+0,001 1,828+0,021 2,006+0,001 0,178+0,021 0,002+0,039 1,960+0,008

Cermetal T130A - 0,180+0,021 2,153+0,021 1,483+0,078 2,131+0,015 0,648+0,079 0,009+0,018 1,533+0,083
Cermetal CM - 0,412+0,044 2,164+0,016 1,671+0,043 2,14240,022 0,472+0,048 0,329+0,036 1,586+0,042
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4.4. Ustalenie korelacji pomigdzy wybranymi wlasnosciami badanych powlok a ich
wymiarem fraktalnym

Ztozony sposob oddzialywania skladu fazowego, bedacego konsekwencja sktadu
chemicznego, przyczepno$¢ analizowanych powlok do wykorzystanego materialu podtoza
korelujaca z wartoscia naprgzen wewngtrznych, zastosowana kombinacja warstw, a takze
ksztalt topografii powierzchni decyduja o wuzyskanych wlasnosciach mechanicznych
i eksploatacyjnych.

Wyniki pomiaru mikrotwardo$ci i wartoSci wymiaru fraktalnego powtok uzyskanych
w magnetronowym procesie PVD przedstawiono na rysunku 76. Wyniki przeprowadzonych
analiz wskazuja na korelacje pomigdzy twardosdcia i warto$cia wymiaru fraktalnego (rys. 77)
opisywang zalezno$cia analityczng y=29210x-56263. Wykonane analizy statystyczne wykazaty
silng dodatnia korelacj¢ liniowa (wspotczynnik korelacji r=0,908) pomigdzy wartoscia wymiaru

fraktalnego i twardoscia.

) L 3600
2.04 - 3400
Il Wymiar fraktalny D,
- I Mikrotwardos$é HV -3200
P 200 o0 2
o) L 3000 =
R L 2800 —§
8 2024 r g
) z
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-
2 ol L 2400
] I I 2200
200 ’ LL 2000

Warunki uzyskania powloki

Rysunek 76. Zestawienie uzyskanych wynikow wartosci wymiaru fraktalnego Dy i pomiaru
twardosci powtok uzyskanych w magnetronowym procesie PVD
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Rysunek 77. Korelacja pomiedzy twardosciq i wartoSciq wymiaru fraktalnego dla powtok
uzyskanych w magnetronowym procesie PVD

Aby oceni¢ istotno$¢ wspotczynnika korelacji, obliczono warto$¢ empirycznej statystyki
testowej t=7,807, ktora nastgpnie porownano z wartoscia krytyczna tiy; = 2,16 (odczytana
z tablicy rozktadu t-Studenta dla poziomu istotno$ci 0O,—=0,05). Poniewaz t > t;, wigc
oceniany wspolczynnik korelacji uznano za istotny. Uzyskane rezultaty mozna wiazaé
z ksztattem topografii analizowanych powierzchni powtok. Zmniejszeniu szerokosci kolumn
towarzyszy wzrost warto§ci wymiaru fraktalnego oraz podwyzszenie twardosci. Wyzsze
wartosci wymiaru fraktalnego moga $wiadczy¢ o bardziej nieregularnej, rozbudowanej
powierzchni. Wzrost rozwinigcia powierzchni, ktéremu towarzyszy wzrost wartosci wymiaru
fraktalnego, mozna tlumaczyé wystgpowaniem wigkszej ilosci kolumn gesciej upakowanych,
a wige 1 wezszych. W przypadku powierzchni zawierajacych szersze kolumny rozwinigcie
powierzchni i warto$§¢ wymiaru fraktalnego sa nizsze.

Na rysunku 78 przedstawiono uzyskane wyniki warto§ci wymiaru fraktalnego oraz odpornosci
erozyjnej powlok w zaleznoséci od warunkoéw magnetronowego procesu PVD, z uwzglednieniem
warto$ci parametru Ao okre$lajacego stopien nieregularnosci analizowanej powierzchni.
Stwierdzono korelacj¢ pomigdzy odpornoscia erozyjna omawianych powlok a warto$cia wymiaru
fraktalnego opisywana zalezno$cia analityczna y=298x-596 (rys. 79), uzyskujac wspotczynnik
korelacji 1=0,929. Poniewaz warto§¢ empirycznej statystyki testowej t=9,012 jest wyzsza od

wartosci krytycznej tiy: = 2,16, pozwala to stwierdzi¢ istotno$¢ ocenianego wspotczynnika.
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Rysunek 78. Zestawienie uzyskanych wynikow wartosci wymiaru fraktalnego Dy, parametru Aa

oraz odpornosci erozyjnej powlok uzyskanych w magnetronowym procesie PVD
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Rysunek 79. Korelacja pomiedzy odpornosciq erozyjnq i wartosciq wymiaru fraktalnego dla
powlok uzyskanych w magnetronowym procesie PVD
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Dla badanych powlok stwierdzono, ze z wielkosci fraktalnych, opisujacych analizowane
topografie powierzchni powlok, najbardziej istotna jest warto§¢ wymiaru fraktalnego D, oraz
szeroko$¢ widma multifraktalnego Ao. Powloki wykazujace wyzsze wartoSci wymiaru
fraktalnego charakteryzuja si¢ wyzsza odporno$cia erozyjna, a porownujac powtoki o zblizonej
jego wartoSci, lepsze wilasnosci eksploatacyjne wykazuja powloki o mniejszej wartosci Aa.,
a wigc bardziej jednorodne. W przypadku testu erozyjnego, wykonanego dla powlok uzyskanych
w magnetronowym procesie PVD, proszkowy erodent wydobywa si¢ z dyszy przy zadanym
cisnieniu i uderza o badang powierzchnig probki ustawionej pod ustalonym katem. Mozna sadzi¢,
ze w przypadku tego testu zastosowanego do powtok o zblizonej warto§ci wymiaru fraktalnego
D,, mniejsza odporno$¢ erozyjna wykazuja powloki o wyzszej wartosci parametru Aa. (rys. 78),
gdzie wystepuja wigksze i szersze, wyrastajace na powierzchnig zakonczenia kolumn. Miejsca te,
niezaleznie od parametréw uzyskania powloki, sa prawdopodobnie odpowiedzialne za
zainicjowanie procesu ich uszkodzenia. Proces ten wiaze si¢ z postgpujacym poglebianiem
i uszkodzeniem w tych miejscach az do catkowitego odstonigcia materiatu podtoza i usunigcia

materiatu powloki.
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Rysunek 80. Zestawienie uzyskanych wynikow wartosci wymiaru fraktalnego D i nasilenia
orientacji <I110> powlok uzyskanych w magnetronowym procesie PVD

110 W. Kwasny



b UNIA EUROPEJSKA Wtats
INNOWACYINA * EUROPEJSKI FUNDUSZ * *
GOSPODARKA ROZWOJU REGIONALNEGO Fant

Na rysunku 80 zestawiono wyniki warto$ci wymiaru fraktalnego i nasilenia wyréznionej

orientacji wzrostu analizowanych powlok PVD w zaleznosci od warunkow ich uzyskania.
Pomigdzy warto$cia wymiaru fraktalnego i udzialem sktadowej <110> stwierdzono istotna
dodatnia korelacj¢ (rys. 81), opisana funkcja y=0,0005x+1,9942 (wspdtczynnik korelacji
=0,819, warto$¢ empirycznej statystyki testowej t=5,146, warto$¢ krytyczna ti,=2,160).
Analiza udziatu skladowej <110> w analizowanych powlokach od temperatury ich
uzyskania wykazala silne ujemne korelacje dla powlok otrzymanych w atmosferze zawierajacej
wysokie stezenie azotu (100%N, oraz 75%N, i 25%CH,4) oraz silne dodatnie korelacje
w przypadku atmosfery zawierajacej wysokie stgzenie wegla (25%N, 1 75%CH,4 oraz 100%CHy),
ktorych istotno§¢ zostata potwierdzona przez pordéwnanie obliczonych wartosci empirycznych
statystyki testowej t z wartoScia krytyczna tq,~12,706. Analogiczne relacje stwierdzono dla
zaleznoéci wymiaru fraktalnego od temperatury nanoszenia powlok, jednak w tym przypadku
przeprowadzone analizy statystyczne nie potwierdzity ich istotnosci (tabl.10). W przypadku
powtok uzyskanych w tukowym procesie PVD oraz wysokotemperaturowym CVD stwierdzono

zdecydowanie wyzsze wartosci wymiaru fraktalnego i wyzsze wartosci parametru Aa..
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Rysunek 81. Korelacja pomiedzy wartosciq wymiaru fraktalnego i udziatem objetosciowym
sktadowej <110> dla powlok uzyskanych w magnetronowym procesie PVD
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Tablica 10. Zestawienie wartosci statystycznych wyznaczonych na poziomie istotnosci
A10=0,05 zaleznosci tekstury oraz wymiaru fraktalnego od temperatury nanoszenia powlok
uzyskanych w magnetronowym procesie PVD (wartos¢ krytyczna ty,,~12,706)

Zaleznosci tekstury od temperatury Zalezno$ci wymiaru od temperatury

nanoszenia nanoszenia

Typ powloki Atmosfera pieca Wspélczynnik Warto§¢ Wspélezynnik Warto§¢
korelacji liniowej statystyki korelacji liniowej statystyki

r Testowej t r Testowej t
Ti+(Ti,AN 100%N, -0,999 16,455> tiry; -0,997 12,124< tigy;
Ti+(Ti,Al)(C)N) 75%N,:25%CH,4 -0,993 31,176> tiy - 0,995 10,392< tiry
Ti+H(Ti,Al)(C,N) 50%N,:50%CH,4 0,091 0,055< tiry 0,203 0,209< tiryt
Ti+(Ti,Al)(C)N) 25%N,:75%CH,4 0,990 29,445> tiry 0,982 5,196< tiry;
Ti+(Ti,Al)C 100%CH, 0,999 37,278> tyry 0,997 12,124< tiy,

Na rysunku 82 przedstawiono uzyskane wyniki wartosci wymiaru fraktalnego oraz
wlasnosci eksploatacyjnych w zalezno$ci od materiatbw podtozy, z uwzglednieniem
wartosci parametru Ao dla powlok otrzymywanych w ‘tukowym procesie PVD.
Zaobserwowano dodatnia korelacje pomigdzy warto$cia wymiaru fraktalnego i wzrostem
trwato$ci ostrza (wspétczynnik korelacji 1=0,601, warto§¢ empirycznej statystyki testowej
t=2,914, warto$¢ krytyczna ti,=2,131) (rys. 82).

Niska warto§¢ wspotczynnika korelacji  liniowej wlasnosci eksploatacyjnych
i fraktalnych odzwierciedla niejednorodno$¢ powlok na bazie azotku tytanu, uzyskanych
w tukowym procesie PVD, okre§lona przez wysoka wartos¢ Aa. Powloki otrzymywane
w tukowym procesie PVD charakteryzuja si¢ znacznie szerszym zakresem wartosci wymiaru
fraktalnego niz powtoki uzyskane w pozostalych procesach. Rozpatrujac wyniki pomiarow
odpowiadajacych powlokom opisywanym przez niska warto§¢ wymiaru fraktalnego
(Ds<2,1), uzyskano wysoka warto§¢ wspotczynnika korelacji pomigdzy wartoscia wymiaru

fraktalnego i wtasnosciami eksploatacyjnymi (r=0,760, t=3,698, t=2,228) (rys. 83).
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Rysunek 82. Zestawienie uzyskanych wynikow wartosci wymiaru fraktalnego Dy, parametru Ao
oraz wlasnosci eksploatacyjnych powtok uzyskanych w tukowym procesie PVD
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Rysunek 83. Zaleznos¢ uzyskanych wartosci wymiaru fraktalnego i wlasnosci eksploatacyjnych
okreslonych w tescie skrawnosci powlok uzyskanych w tukowym procesie PVD
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4. Wyniki badan oraz ich dyskusja

W przypadku powlok uzyskanych w wysokotemperaturowym procesie CVD dla wariantow,
gdy powloka zewngtrzna jest wykonana z ALO; (rys. 84), a na jej powierzchni wystgpuja
charakterystyczne wielo$ciany, ktére mozna odnie§¢ do obserwowanych stozkow/kolumn
w przypadku powlok uzyskanych na podtozu ze spiekanej stali szybkotnacej oraz gdy materiatem
podloza jest ceramika azotkowa SisN, (rys. 86), stwierdzono podobna zalezno$¢ wiasnosci
eksploatacyjnych okre§lonych w tescie skrawnosci i wielkosci fraktalnych, jak w przypadku
powlok uzyskanych w magnetronowym i tukowym procesic PVD. W pierwszym przypadku
uzyskano wspotczynnik korelacji pomigdzy wartoSciami wymiaru fraktalnego i wzrostem
trwato$ci ostrza 1=0,975 (posta¢ analityczna funkcji y=2022x-4042, rys. 85), natomiast dla
powlok uzyskanych na podlozu wykonanym z SizN, r=0,958 (posta¢ analityczna funkcji
y=2619x-0,9169, rys. 87). Szczegotowe wyniki analiz statystycznych z uwzglednieniem wartosci
krytycznych badanych powtok uzyskanych w magnetronowym i tukowym procesie PVD oraz

wysokotemperaturowym CVD dla omoéwionych wariantow przedstawiono w tablicy 11.
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Rysunek 84. Zestawienie uzyskanych wynikow wartosci wymiaru fraktalnego Dy, parametru Ao
oraz wlasnosci eksploatacyjnych powtok uzyskanych w wysokotemperaturowym procesie CVD
(warstwa zewnetrzna z Al,0;3)
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Rysunek 85. Korelacja pomiedzy wzrostem trwalosci ostrza i wartosciq wymiaru fraktalnego
dla powtok uzyskanych w procesie CVD (warstwa zewnetrzna z Al,O3)
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Rysunek 86. Zestawienie uzyskanych wynikow wartosci wymiaru fraktalnego Dy, parametru Ao
oraz wlasnosci eksploatacyjnych powtok uzyskanych w wysokotemperaturowym procesie CVD
(podioze z ceramiki azotkowej Si;N,)
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4. Wyniki badan oraz ich dyskusja
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Rysunek 87. Korelacja pomiedzy wzrostem trwalosci ostrza i wartosciq wymiaru fraktalnego
dla powltok uzyskanych w procesie CVD (podioze z ceramiki azotkowej SisN,)
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