5. Podsumowanie i wnioski

Prace [36-38], przedstawiajace modele stref strukturalnych powtok, wskazuja na fakt, ze
struktura i topografia powierzchni powlok decyduje o ich wilasnoéciach mechanicznych
1 wytrzymatosciowych, a w konsekwencji o odporno$ci na zuzycie. Wykorzystanie
nowoczesnych technik badawczych, w szczegodlnosci skaningowej mikroskopii elektronowe;j
[130-132] i mikroskopii sit atomowych [107, 108, 134], umozliwia obserwacj¢ powierzchni
powlok uzyskiwanych na materiatach narzedziowych z rozdzielczoscia atomowa, jednak
w dalszym ciagu wyniki te sa wykorzystywane jedynie w ograniczonym zakresie. Geometria
fraktalna stanowi wartoSciowe uzupetnienie metod analizy wynikow uzyskanych
z wykorzystaniem mikroskopii sit atomowych [79, 126, 135-137], umozliwiajac uzyskiwanie
ilosciowych informacji charakteryzujacych topografi¢ badanych materialdow. W doniesieniach
literaturowych wskazuje si¢ na liczne zwiazki pomigdzy wielkosciami fraktalnymi oraz
chropowato$cia [138-140] i warunkami otrzymywania [127, 141, 142] wielu materiatoéw
inzynierskich, co stanowito przestanki do podjgcia badan, ktorych celem bylo zastosowanie
analizy ilo$ciowej topografii powierzchni powlok uzyskiwanych w procesach PVD i CVD na
materiatach narz¢dziowych do prognozowania ich wtasnosci.

Pierwszym etapem rozwiagzania tak postawionego problemu bylo kompleksowe
scharakteryzowanie topografii powlok oraz struktury, ktora wptywa na ksztalt powierzchni
analizowanych obiektow. Material do badan stanowily jedno- i wielowarstwowe, jedno-
1 wieloskladnikowe powloki uzyskane w magnetronowym i tukowym procesie PVD oraz
wysokotemperaturowym procesiec CVD na materiatach narzgdziowych. Dobor powlok,
reprezentatywnych pod wzglgdem rodzajow i warunkow procesow osadzania, typow materiatu
podtozy oraz sktadu chemicznego i fazowego, a takze kombinacji zastosowanych warstw,
zapewnil zro6znicowanie topografii ich powierzchni oraz wilasnosci mechanicznych
i uzytkowych.

Topografi¢ powierzchni analizowanych powlok zbadano z wykorzystaniem mikroskopii
skaningowej SEM oraz oddziatywan migdzyatomowych AFM. Ponadto, wykonano badania sktadu

chemicznego i fazowego oraz tekstury, potwierdzajace, ze czynniki te wptywaja na topografig
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powlok uzyskiwanych w procesach PVD i CVD. Wykonano réwniez pomiary wiasnosci

mechanicznych i eksploatacyjnych w celu okreslenia ich zwiazku z topografia powtok.

Wyniki pomiaréw chropowatosci analizowanych powlok okreslonej przez parametr R,
wykazaly istotna réznicg w zaleznosci od zastosowanego procesu nanoszenia. Powloki
uzyskane w magnetronowym procesie PVD charakteryzuja si¢ nizsza warto$cia chropowatosci
R, niz powloki uzyskane technika CVD oraz w tukowym procesie PVD. Niska wartos$¢
chropowatosci powlok uzyskanych w magnetronowym procesie PVD mozna wigzaé
z ksztattem topografii ich powierzchni, zawierajacych jednorodne pod wzglgdem rozmiaru
drobne nieréwnosci, co potwierdzily obserwacje wykonane technika SEM. Na wzrost
chropowato$ci w przypadku pozostatych proceséw osadzania wptywa wystgpowanie, obok
drobnych, réwniez znacznie wigkszych nierdwnosci. Wyjatek w grupie powlok o duzej
chropowatosci stanowia powloki uzyskane w wysokotemperaturowym procesie CVD, gdy
warstwa zewngtrzna byla wykonana z AlO;. Na ich powierzchni zaobserwowano glownie
duze ziarna w ksztalcie wielo$cianow, co odnotowano takze w innych pracach [130-133].

W zakresie analiz tekstury liczne opracowania [23, 24, 98, 133, 143-145] przedstawiaja
wplyw warunkéw nanoszenia na uprzywilejowany kierunek wzrostu powlok uzyskiwanych
w procesach PVD i CVD oraz ich zwiazek z wlasno$ciami mechanicznymi. W pracach tych
jednak ograniczono si¢ do jakoSciowej oceny tekstury, nie przeprowadzajac ilo§ciowych analiz
dajacych mozliwos¢ okreslenia wpltywu udzialu wyrdznionej skladowej na wlasnosci
mechaniczne. W prezentowanej pracy wykonano pelng analiz¢ funkcji rozktadu orientacji
(FRO) dla powtok uzyskanych w magnetronowym procesie PVD, przeprowadzajac jakosciowa
i iloSciowa analiz¢ tekstury. Badania rentgenowskie wykazaly, w przypadku powtok
uzyskanych w magnetronowym procesie PVD, uprzywilejowana <110> orientacj¢ ich
wzrostu zroznicowana pod wzglgdem udzialdow objgtosciowych zidentyfikowanych
sktadowych tekstury. Analiza figur biegunowych powlok uzyskanych
w wysokotemperaturowym procesie CVD oraz Ti(ALN) w lukowym procesie PVD
wykazata, ze ich tekstura jest bardzo slaba. Pozostale powloki uzyskane w procesie
lukowym, niezaleznie od materiatu podtoza, charakteryzowaly sie¢ ptaszczyzna wzrostu
zrodziny {111}.

Pomiary napr¢zen wewngtrznych analizowanych przeciwzuzyciowych powlok PVD

i CVD wykonano powszechnie stosowang metoda rentgenowska sin2\|/ [23, 95, 99, 100] oraz
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opracowana w ostatnich latach multirefleksyjna metoda g- sin®y [33, 91, 103, 104]. Poréwnanie
obu metod oraz uzyskane rezultaty, zdaniem autora, wskazuja, ze prawidtowy wybdr techniki
pomiaru naprezen cienkich warstw nanoszonych na materiatach narzedziowych, dajacy
mozliwos¢ otrzymania wynikow obarczonych mniejszym biedem, uzalezniony jest w glownej
mierze od budowy krystalicznej powlok i ich tekstury oraz od kombinacji zastosowanych
warstw 1 wykorzystanego materialu podtoza. We wszystkich analizowanych probkach
wystegpowaly naprezenia S$ciskajace. Najwyzsze wartosci naprgzen wewngtrznych
stwierdzono dla powtok uzyskanych w magnetronowym procesie PVD, natomiast najnizsze
dla powltok otrzymanych w wysokotemperaturowym procesie CVD. Uzyskane warto$ci
pomiarow napr¢zen badanych powlok w zaleznosci od zastosowanego rodzaju procesu
nanoszenia nie odbiegaja od danych przytaczanych w literaturze [22, 91, 132-134] i wykazuja
$cisty zwiazek z ich przyczepno$cia do materiatow podtozy. W niniejszej pracy przedstawiono
ponadto zalezno$ci analityczne opisujace te korelacje.

Przeprowadzone studium literaturowe wykazato wiele zastosowan geometrii fraktalnej
W obszarze inzynierii materialowej [59, 63, 66, 74, 75, 114, 115]. Jednym z wazniejszych
zagadnien w tym zakresie jest opracowanie efektywnych i wiarygodnych algorytmow
wyznaczania wielkosci fraktalnych [146-150], odpowiednich dla réznych typoéw badanych
materialéw 1 ich aplikacji. Autor niniejszego opracowania do wyznaczania wymiaru
fraktalnego powierzchni powlok wykorzystal metode¢ rzutowego pokrycia (ang. projective
covering metod — PCM), opracowana pierwotnie do wyznaczania wymiaru fraktalnego
powierzchni skat [60], a nastgpnie stosowana w badaniach i analizach r6znorodnych
materiatdéw inzynierskich [52, 112, 113, 116-120, 129], przy czym metoda ta dotychczas nie
byta wykorzystywana do opisu i charakterystyki powlok uzyskiwanych w procesach PVD
i CVD. Do =zalet metody PCM nalezy mozliwo$¢ analizy wynikow uzyskanych
z nanometryczng rozdzielczoscia przy uzyciu mikroskopu sit atomowych AFM oraz fakt, ze
wszystkie wymiary wykorzystywane w obliczeniach wyrazane sa w tych samych jednostkach
i nie wymagaja dodatkowego skalowania, co stanowi na przyklad powazna wadg analiz
czasowych [151-153].

W opracowaniu szczegdtowo przedstawiono zmodyfikowana metodyke¢ wyznaczania
wielkosci fraktalnych powierzchni metoda PCM. Do przeanalizowania, a nastgpnie
zmodyfikowania stosowanej metody wyznaczania wymiaru fraktalnego sklonilo autora

pojawianie si¢ niepoprawnych, zawyzonych wartosci wymiaru fraktalnego (Dg>3),
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otrzymywanych w trakcie wykonywania analiz testowych. Poprawnos¢ skorygowanej metody

wyznaczania wymiaru fraktalnego zostala nastgpnie potwierdzona przy uzyciu zestawow
danych modelujacych powierzchnie o zadanej wartosci wymiaru fraktalnego,
wykorzystujacych algorytmy losowego przemieszczenia $rodka i Falconera [S55]. W celu
poszerzenia obszaru zastosowan geometrii fraktalnej rowniez do przypadkéw powierzchni,
ktorych poszczegdlne fragmenty sa zroznicowane, a w szczegdlnosci o mozliwos¢ oceny
jednorodnosci topografii powierzchni uzyskiwanych w procesach PVD i CVD na materiatach
narzgdziowych, zastosowano analiz¢ ksztattu widma multifraktalnego. Stwierdzono, ze
wszystkie rozpatrywane powloki, niezaleznie od rodzaju procesu ich wytworzenia oraz
zastosowanego materialu podloza, wykazuja fraktalny charakter powierzchni, rézniac sig
zakresem fraktalnos$ci i wielkosciami opisujacymi widmo multifraktalne.

Uzyskane wyniki, okreslajace wpltyw warunkow nanoszenia powlok na warto§¢ wielkosci
fraktalnych powierzchni, sa zgodne z wczesniejszymi doniesieniami literaturowymi [127, 141,
142, 154]. W szczeg6lno$ci potwierdzono zwiazek pomigdzy wymiarem fraktalnym
i chropowatoécia [139, 140, 142]. W pracach [126, 127, 130, 141, 155, 156] wskazano, ze do
opisu chropowato$ci analizowanych powierzchni moze zosta¢ wykorzystana szeroko§¢ widma
multifraktalnego Aa. Wykonane analizy i przedstawione w prezentowanej pracy wyniki nie
potwierdzity tych doniesien. Dla badanych powierzchni powtok PVD i CVD uzyskanych na
materiatach narzedziowych warto$¢ Aa nie korelowata z warto$cia wymiaru fraktalnego Dy ani
z warto$cia chropowatosci R,p. Rdwnoczesnie stwierdzono, ze jednorodno$¢ analizowanych
obiektow wplywa w istotny sposob na szeroko$¢ widma Ao.. Wykonane analizy (zarowno dla
danych modelowych, jak 1 eksperymentalnych) wykazaly, ze widmo multifraktalne
jednorodnych powierzchni o duzej warto$ci wymiaru fraktalnego moze by¢ wezsze od widma
powierzchni o niskiej warto$ci wymiaru, lecz mniej jednorodnego. Skrajnym przypadkiem jest
powierzchnia monofraktalna, ktérej widmo redukuje si¢ do pojedynczego punktu. Z tego
wzgledu, zdaniem autora, szeroko$¢ widma multifraktalnego nie moze stuzy¢ do
charakteryzowania chropowatos$ci powierzchni. Uzasadnione natomiast jest porownywanie
szeroko$ci oraz innych warto$ci opisujacych ksztatt widm multifraktalnych powtok rézniacych
si¢ jednym, wybranym czynnikiem ich uzyskania (np.: rodzajem powtok, temperatura lub
czasem procesu, skladem chemicznym lub materialem podloza, na ktérym zostaly

wytworzone) w celu okreslenia jego wptywu na jednorodno$¢ analizowanych powierzchni.
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W pracy przedstawiono obrazy topografii powierzchni powltok uzyskane przy uzyciu
mikroskopu AFM i przyktady zastosowania analizy fraktalnej i multifraktalnej do oceny:

e wplywu warunkéw osadzania na topografi¢ powierzchni powtok (Ti,Al)(C,N) uzyskanych
w magnetronowym procesic PVD na podlozu ze spiekanej stali szybkotnacej
PM HS6-5-3-8,

e wplywu rodzaju podioza na topografie powierzchni powtok TiN+multi(Ti,Al,Si)N+TiN
uzyskanych w tukowym procesie PVD,

e wplywu rodzaju podloza i kombinacji zastosowanych warstw na topografi¢ powierzchni
powlok uzyskanych w wysokotemperaturowym procesie CVD, gdy warstwa zewngtrzna
wykonana byta z AL,Os.

Warto$ci wymiaru fraktalnego topografii powtok uzyskanych w magnetronowym procesie
PVD skorelowano z mikrotwardoscia i odporno$cia erozyjna, natomiast warto§ci wymiaru
fraktalnego topografii powlok uzyskanych w wysokotemperaturowym procesiec CVD (na
podtozu z ceramiki SizN, oraz gdy warstwa zewngtrzna wykonana byta z Al,O;) i tlukowym
PVD ze wzrostem trwaloéci ostrza okreSlonym w te$cie skrawno$ci. Wykazano, ze
przedstawione zalezno$ci daja mozliwo$¢ prognozowania wiasnosci powlok uzyskiwanych
w procesach PVD i CVD na materialach narzedziowych na podstawie wielko$ci fraktalnych
opisujacych ich powierzchni¢. Wykazanie istotnych korelacji pomigdzy wymiarami
fraktalnymi opisujacymi powierzchnie powlok a ich wlasno$ciami mechanicznymi i/lub
eksploatacyjnymi stanowi potwierdzenie tezy pracy.

Na podstawie otrzymanych wynikow badan eksperymentalnych oraz wykonanych analiz
sformutowano nast¢pujace wnioski:

1. Mozliwe jest prognozowanie twardosci i odpornosci erozyjnej powlok uzyskanych
w magnetronowym procesie PVD na podtozu ze spiekanej stali szybkotnacej PM HS6-5-3-8
na podstawie wartosci powierzchniowego wymiaru fraktalnego D; topografii ich
powierzchni.

2. W przypadku powlok uzyskanych w Iukowym procesie PVD mozliwe jest
prognozowanie wlasnosci eksploatacyjnych okres§lanych w probie skrawnosci, gdy
warto$¢ ich powierzchniowego wymiaru fraktalnego D,<2,1. Dla powtok wykazujacych
wyzsze wartosci Dg prognozowanie wilasnosci uzytkowych na podstawie analizy
fraktalnej topografii powierzchni obarczone jest duzym blgedem ze wzgledu na ich

niejednorodno$é, okre§long przez wysoka wartosé Ac>0,47.
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3. Dla powlok otrzymanych w wysokotemperaturowym procesic CVD mozliwe jest

prognozowanie ich wilasnosci eksploatacyjnych na podstawie warto$ci powierzchniowego
wymiaru fraktalnego D,, w przypadku gdy warstwa zewngtrzna wykonana byta z Al,O;
oraz dla powlok wytworzonych na podtozu z ceramiki azotkowej SizNy.

Wzrost warto$ci naprezen Sciskajacych powoduje zwigkszenie przyczepnosci powtok do
materiatu podtoza (niezaleznie od rodzaju procesu ich uzyskania).

W pracy =zasygnalizowano, ze waznym czynnikiem decydujacym nie tylko
o wlasno$ciach mechanicznych i uzytkowych, ale takze wplywajacym na topografi¢
powierzchni powlok uzyskiwanych w procesach PVD i CVD jest ich tekstura. Aspekt ten
wymaga dalszych badan dla powlok wykazujacych wyrazne réznice pod wzgledem

rodzaju preferowanej orientacji ich wzrostu.



Prognozowanie wlasnosci powlok PVD i CVD na podstawie
wielkosci fraktalnych opisujacych ich powierzchnie

Streszczenie

Celem prezentowanej monografii bylo opracowanie metodyki dajacej mozliwosé
prognozowania wilasnos$ci powlok uzyskiwanych w procesach PVD i CVD na materiatach
narzgdziowych na podstawie wielko$ci fraktalnych opisujacych ich powierzchni¢. W sposob
kompleksowy scharakteryzowano topografi¢ badanych powlok oraz ich strukture, ktora wptywa
na ksztalt powierzchni analizowanych obiektow. Okreslono wptyw rodzaju procesu i warunkow
nanoszenia na struktur¢ i ksztalt topografii powierzchni oraz wlasnosci mechaniczne
i eksploatacyjne uzyskanych powlok. Dobor powlok, reprezentatywnych pod wzgledem
rodzajow i warunkéw procesow osadzania, typow materiatu poditozy oraz sktadu chemicznego
i fazowego, a takze kombinacji zastosowanych warstw, zapewnit zréznicowanie topografii ich
powierzchni oraz wiasno$ci mechanicznych i uzytkowych. Opracowano i zweryfikowano
metodyke charakterystyki i precyzyjnego opisu topografii powlok uzyskiwanych w procesach
PVD i CVD na materialach narzgdziowych z wykorzystaniem geometrii fraktalnej
1 multifraktalnej na podstawie obrazéw otrzymywanych z wykorzystaniem mikroskopu sit
atomowych. Szczegdtowo przedstawiono zmodyfikowana metodyke wyznaczania parametrow
fraktalnych powierzchni metoda rzutowego pokrycia (PCM). Ustalono korelacje pomigdzy
wielkosciami fraktalnymi charakteryzujacymi analizowane powierzchnie powtok PVD i CVD
a ich wiasnosciami mechanicznymi i eksploatacyjnymi. WartoSci wymiaru fraktalnego
topografii  powlok uzyskanych w magnetronowym procesie PVD skorelowano
z mikrotwardo$cia i odporno$cia erozyjna, natomiast warto$ci wymiaru fraktalnego
topografii powlok uzyskanych w wysokotemperaturowym procesie CVD (na podiozu
z ceramiki Si;N4 oraz gdy warstwa zewngtrzna wykonana byta z AL,O3) i lukowym PVD
ze wzrostem trwatosci ostrza okreSlonym w teScie skrawnos$ci. Wykazano, ze
przedstawione zaleznosci daja mozliwos$¢ prognozowania wlasnosci powlok uzyskiwanych
w procesach PVD i CVD na materiatlach narzgdziowych na podstawie wielkosci

fraktalnych opisujacych ich powierzchnig.
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Predicting properties of PVD and CVD coatings based on fractal
quantities describing their surface

Abstract

The aim of the presented study is to establish a methodology elaboration, giving a
possibility to predict properties of coatings reached in PVD and CVD processes on tool
materials, based on fractal quantities describing their surface. Coatings’ topography and its
structure which has an impact on a shape of analysed objects’ surface were characterised in a
comprehensive way. Influence of a type of process and conditions of deposition over structure
and shape of surface topography as well as mechanical and operational properties of the
acquired coatings were determined. The coatings selection, representative in terms of types and
conditions proceeding in deposition processes, types of substrates material as well as chemical
and phase composition, and also a combination of applied layers provided diversity of their
surface topography as well as mechanical and functional properties. Methodology for precise
description of coatings topography acquired in PVD and CVD process on tool materials
including utilization of the fractal and multi-fractal geometry on the basis of images obtained
on a atomic forces microscope was elaborated and verified. A modified methodology to
determine fractal parameters of surface by means of the Projective Covering Method (PCM)
was presented in details. Dependencies between fractal and multi-fractal parameters
characterizing analyzed PVD and CVD coatings surfaces and their mechanical and operational
properties were established. Values of the fractal dimension for coatings’ topography received
in the magnetron PVD process were correlated with microhardness and erosion resistance,
whereas the fractal dimension values of coatings’ topography obtained in the high-temperature
CVD process (on a substrate made of Si;N, ceramics and when the outer layer was made of
Al,0O5) and in the arc PVD process was correlated with tool life increase specified in the cutting
ability test. It was shown that the presented interdependencies give a possibility to predict
coatings’ properties received in the PVD & CVD processes on tool materials based on fractal

parameters defining their surface.
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