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SUPERTWARDE WARSTWY WEGLOWE | AZOTKU BORU
NA PLYTKACH NARZEDZIOWYCH Al,03-Mo

W pracy zbadano wplyw supertwardych warstw ceramicznych (weglowych i azotku boru), nanoszonych metoda plazmy im-
pulsowej na plytki skrawajace wykonane z kompozytéw warstwowych NCD (c-BN)/ALO;/AlLO3+x%obj.Mo, na wihasci-
wosci skrawno$ciowe tak syntetyzowanych plytek narzedziowych. Podloza kompozytu warstwowego otrzymywano metoda
odlewania folii. Maksymalne zageszczenie spiekéw (96%), a takze maksymalnga wytrzymalo$¢ na zginanie (819 MPa) oraz wspol-
czynnik intensywnosci naprezen (7,75 MPam'"?) uzyskano dla kompozytu warstwowego Al,O3/AlLO3+14%obj.Mo. Proces nano-
szenia supertwardych warstw prowadzony byl jedynie na nakladkach skrawajacych, wykonanych z tego kompozytu. Sklad fazo-
wy nanoszonych powlok badano metoda Ramana. Nanoszone warstwy weglowe identyfikowano jako nano-
krystaliczny diament (NCD) zanieczyszczony superdrobnoziarnistym grafitem, za§ warstwy azotku boru jako mieszanina ,,gru-
bokrystalicznej” fazy c-BN oraz nanokrystalicznych faz h-BN i E-BN. Przeprowadzono badania grubos$ci powlok, a takze ich
chropowatosci, adhezji do podloza, wspélczynnika tarcia oraz twardosci. Wyniki badan wlasciwos$ci skrawnos$ciowych plytek na-
rzedziowych NCD (c-BN)/ALO;/AL,O3+14%o0bj.Mo przedstawiono w postaci zuzycia Vamay W funkeji drogi skrawania L stopu
aluminium PA16. Badania wskazaly, Ze otrzymane w wyniku nanoszenia metoda plazmy impulsowej PACVD warstwy weglowe
oraz azotku boru na plytkach narzedziowych Al O3;/Al,O3;+14%o0bj.Mo maja dobre wlasciwosci skrawnosciowe przy obrébce
stopu aluminium PA16. Dla préobki NCD/AL,03/Al,03+14%o0bj.Mo wzrost trwalo$ci ostrza w poréwnaniu do plytki niepokrytej
wynosi 65%, za$ dla probki c-BN/AL,03/AlL,O5;+14%o0bj.Mo wynosi on 40%.

Stowa kluczowe: nanokrystaliczny diament, regularny azotek boru, materialy supertwarde

SUPER-HARD CARBON AND BORON NITRIDE LAYERS PRODUCED
ON THE Al.0;-Mo CUTTING EDGES

The aim of the study was to examine how the cutting properties of tool blades are affected by super-hard ceramic (carbon
and boron nitride) coatings produced by the impulse plasma method (PACVD). The cutting plates were made of layered NCD
(c-BN)/AL03/ALO3+x%Mo composites produced by foil casting. The highest density (96%), the greatest bending strength (819
MPa) and the highest stress intensity factor (7.75 MPam"?) were obtained with the layered AlLO;/ALOs+
+14 vol.%Mo composite, and, thus, it was only this composite which was used for further experiments with depositing the
super-hard coatings. The phase composition of the coatings was examined by Raman spectroscopy. The deposited carbon layers
were identified to be nanocrystalline diamond (NCD) contaminated with super-finegrained graphite, whereas the
boron nitride layers appeared to be a mixture of the ‘coarsegrained’ c-BN phase with the nano-crystalline h-BN and E-BN
phases. The thickness, roughness, adhesion to the substrate, friction coefficient and hardness of the coatings were examined. The
results of examination of the cutting properties of the NCD (c-BN)/ALO;/AlO3;+14vol.% Mo tool plates in cutting
the PA16 aluminium alloy are presented as the wear Vgmax versus cutting path L. The results evidently show that, when tested
in cutting hard aluminium alloys, the carbon and boron nitride coatings deposited on the Al,03/Al,O3+14vol.%Mo cutting
plates by PACVD have good cutting properties. The service life of the coated plates compared to that of uncoated plates
increased by 65% with the NCD coatings and by 40% with c-BN coatings.
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WPROWADZENIE

Jednym z podstawowych zastosowan ceramiki na-
rzedziowej jest wykonywanie z niej wktadek skrawaja-
cych. Ze wzgledu na charakter pracy ostrza skrawajace-
go, mechanizmy jego zuzywania si¢ oraz na fakt, ze
finalna jakos$¢ obrabianego przedmiotu zalezy od mate-
riatu, z jakiego wykonane jest ostrze, jako$¢ materiatow
narzgdziowych musi spetnia¢ odpowiednie wymagania
[1]. Jednym z podstawowych wymogoéw jest duza od-
porno$¢ na zuzycie fizyczne i chemiczne, odporno$é na
kruche pegkanie oraz duza wytrzymato$¢ na zginanie.

"2 mgr inz., 3 prof. dr hab. inz.

Jednym ze sposobow poprawy wiasciwos$ci ceramiki na-
rzedziowej jest ,,uplastycznienie” jej poprzez wprowa-
dzenie do osnowy ceramicznej fazy - sktadnika pod-
wyzszajacego wilasciwosci uzytkowe kompozytu [2].
Sposobem na wyeliminowanie fizycznego i chemicznego
zuzywania si¢ ceramiki nietlenkowej czy tez kompozy-
towej w wysokich temperaturach skrawania jest modyfi-
kacja powierzchni ostrza skrawajacego. Oryginalnymi i
perspektywicznymi materialami sa warstwy ceramiki
supertwardej. W ostatnich latach sa prowadzone dos¢ in-
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tensywne proby zastosowania migdzy innymi warstw
weglowych  (nanokrystaliczny — diament - NCD
i wegiel diamentopodobny - DLC) oraz regularnego
azotku boru (c-BN) [3-5].

Praca jest kontynuacja wczeséniej podjgtych badan [6-
8], dotyczacych ceramiki narze¢dziowej. Celem pracy
byto zbadanie wpltywu twardych powlok weglowych
oraz azotku boru nanoszonych metoda plazmy impulso-
wej na podtoza ceramiczne Al,03-Mo na wiasciwosci
skrawno$ciowe tak syntetyzowanych kompozytow.

EKSPERYMENT

Do wykonania kompozytéw ceramicznych uzyto
proszku o-AlL,O; AKP-50 firmy Sumitomo Chemical
Co. Ltd. oraz proszku Mo MO006020 wytworzonego
przez Goodfellow Advanced Materials. Badania prze-
prowadzono na kompozytach warstwowych (rys. 1) - ty-
pu: .../ALO3/ALOs+x%Mo/Al,O4/... 0 nastgpujacej za-
warto$ci molibdenu w warstwie: x = (10, 20, 30, 40,
50)% wag. = (4, 9, 14, 21, 28)% obj. [6].

()

F

Rys. 1. Model kompozytu warstwowego .../Al,03/AlLO3+x%Mo/Al,O4/...
Fig. 1. Model of the layered .../Al,O3/Al,O3+x%Mo/Al,O5/... composite

Uzyskane wyniki ggstosci wzglednej d,, i porowato-
$ci P. (metoda Archimedesa), modutu Younga E (meto-
da ultradzwigkowa), wytrzymatosci na zginanie o, (me-
toda zginania trojpunktowego belek), wspotczynnika in-
tensywnosci naprezen K. (metoda zginania trojpunkto-
wego belek z karbem) przedstawiono w tabeli 1.

Spieki z kompozytow warstwowych wykonano, stosujac nast¢pujaca technike wytwarzania:

[ —

1. Mieszanie mas lejnych - w miynku agatowym RETSCH; sktad mas lejnych:
proszek (Al,O3 lub Al,03+x%Mo) + spoiwo + plastyfikator + rozpuszczalnik + +

uplynniacz

4.

. Odlewanie folii, suszenie i wykrawanie - folie odlewano metoda ,,tape casting” w

uktadzie ,,doctor - blade” (grubo$¢ foli po odlaniu g = 1 mm); suszenie
folii w temperaturze otoczenia; folie wykrawano wykrojnikiem o wymiarach
12x12x6 mm

. Laminowanie folii - wycigte folie utozono w pakiety (po 8 warstw Al,O3 i po

9 warstw kompozytowych Al,Os+x%Mo, przy czym warstwami pierwsza
1 ostatnia byla warstwa kompozytowa) w formie i ogrzano do temperatury 7 =
= 80°C, a nastgpnie laminowano przez prasowanie jednoosiowe pod cisnieniem
p =10 MPa

Doggszczanie izostatyczne laminatow w autoklawie cisnieniowym AUTO-
CLAVE ENG ERS INSTRUMENT, p = 120 MPa

. Spiekanie - w piecu LENTON-THERMAL w temperaturze 7= 1700°C, w czasie

t =1 h, w atmosferze N,
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TABELA 1. Wybrane wlasciwosci kompozytow warstwowych
TABLE 1. Selected properties of the layered composites

Materiat ?;: P. Gl;:’a Mol-ga MP]ZIICn n
ALO3 99 1 400 380 3,5
AlLO5+4%0bj.Mo 94 6 | 33614 | 41876 | 4,73+0,39
ALO51+9%0bj.Mo 90 | 10 | 3134 | 586+74 | 5,99+0,67
ALO3+14%o0bj.Mo | 96 297+4 | 819+28 | 7,75+0,56
ALO3+21%0bj.Mo 96 4 28748 | 559454 | 6,48+0,86
ALO3+28%0bj.Mo 97 276£7 | 346+26 | 6,02+0,73

Ze wzgledu na kryterium maksymalnego zaggszcze-
nia spiekow narz¢dziowych, maksymalna wytrzymatosé
na zginanie oraz max. wspotczynnik intensywnosci
naprgzen proces nanoszenia supertwardych warstw pro-
wadzony byl jedynie na nakladkach skrawajacych wy-
konanych z kompozytu warstwowego AlLO3;/ALOs+
+14%o0bj.Mo. Przyktadowa struktur¢ kompozytu war-
stwowego Al,03/Al,03+14%0bj.Mo przedstawiono na
rysunku 2.

Rys.2. Struktura kompozytu warstwowego Al,O3/Al,03+14%o0bj.Mo
Fig. 2. Structure of a layered Al,O3/Al,05+14vol.%Mo composite

TABELA 2. Parametry procesu nanoszenia warstw na
nakladki skrawajace metoda PACVD
TABLE 2. Parameters of the PACVD deposition process of
the coatings on cutting tool plates

Parametry procesu Warstwa Warstwa
weglowa azotku boru

Elektroda wewnetrzna Grafit Tantal
Gaz no$ny H, N,
Zrodlo boru lub wegla CH,4 BH; - NH;
Cisnienie, Pa 10 30
Energia wydzielona w impulsie, J 1250 900
Czgstotliwos¢ impulsow, Hz 0,1 0,1
Temperatura podtoza, K 500 500
Grubo$¢ warstwy, um 1,1 1,0

Do wytworzenia warstw wykorzystano metodg pla-
zmy impulsowej z wykorzystaniem generatora koaksjal-
nego (PACVD) [7]. Schemat aparatury oraz parametry
procesu nanoszenia warstw przedstawiono na rysunku 3
oraz w tabeli 2.
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Rys. 3. Schemat aparatury do nanoszenia warstw metoda plazmy impulso-
wej (PACVD): | - wewngtrzna elektroda, 2 - zewngtrzna chtodzona
woda elektroda, 3 - dysk plazmy, 4 - podtoze, 5 - rotametry, 6 - zro-
dto B - boru lub C - wegla, 7 - komora prézniowa

Fig. 3. Schematic representation of the apparatus for depositing coatings by
the impulse plasma method (PACVD): 1 - internal electrode,
2 - water cooled external electrode, 3 - plasma disc, 4 - substrate, 5 -
rotameters, 6 - source of boron (B) or carbon (C), 7 - vacuum cham-
ber

Badania powtok obejmowaly w pierwszym rzgdzie
identyfikacjg¢ sktadu fazowego nanoszonych warstw me-
toda spektroskopii Ramana. Badano rowniez takie wia-
sciwosci fizyczne powlok, jak: nanotwardo$¢ (metoda
Vickersa) oraz adhezje 1 wspolczynnik tarcia
(metoda scrach-test). Pomiar chropowatosci powierzchni
podtoza ceramicznego przed i po procesie nanoszenia
warstw weglowych wykonano z uzyciem testera chro-
powatosci Hommel Tester T-1000. Obserwacje mikro-
struktury powtok weglowych przeprowadzono z uzyciem
mikroskopu skaningowego ( SEM) LEO-1530.

Przeprowadzono rowniez badania skrawnosci ostrzy
kompozytu warstwowego
Al,O3/Al,05+14%0bj.Mo/war- stwa weglowa (warstwa
azotku boru). Ustalono, Ze reprezentatywna miara zuzy-
cia ostrza bedzie szeroko$¢ VB (szeroko$¢ wytarcia na
powierzchni przylozenia). Do badan eksperymentalnych
wytypowano stop alu-
minium PA16 o twardosci 120 HB. Parametry badan
skrawnosciowych zestawiono w tabeli 3.

TABELA 3. Parametry skrawania
TABLE 3. Parameters of the cutting test

Predko$¢ skrawania v., m/min 23+25.5
Posuw f, mm/obr 0,3
Glegboko$¢ skrawania a,, mm 0,4
Chlodzenie Brak
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WYNIKI BADAN

Wyniki badan wybranych wiasciwosci fizycznych
kompozytéw warstwowych AlL,O3/Al,O5+14%0bj.Mo
zestawiono w tabeli 1. Wyniki badan sktadu fazowego
nanoszonych powlok weglowych przeprowadzone me-
toda spektroskopii Ramana przedstawiono na rysunkach
415,
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Rys. 4. Widmo Ramana warstwy weglowej
Fig. 4. Raman spectrum obtained on the surface of a carbon coating
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Rys. 5. Widmo Ramana warstwy azotku boru
Fig. 5. Raman spectrum obtained on the surface of a boron nitride coating

Na rysunku 4, przedstawiajacym widmo Ramana dla
powloki weglowej nanoszonej z atmosfery CH,, widocz-
ne sa dwa piki o liczbie falowej 1338 i 1590 cm™". Piki
te mozna identyfikowa¢ jako te pochodzace od nanokry-
stalicznego diamentu (NCD) zanieczyszczonego gra-
fitem [3]. Natomiast sktad fazowy powloki azotku boru
(rys. 5) mozna identyfikowa¢ jako mieszaning ,,grubo-
krystalicznej” fazy ¢-BN (1013 cm ') oraz nanokrysta-
licznych faz h-BN (1358 cm™") i E-BN (1588 cm™") [7].

Wyniki badan chropowatosci, adhezji, wspotczynni-
ka tarcia oraz twardo$ci powtok weglowych NCD oraz
azotku boru c-BN zestawiono w tabeli 4.

TABELA 4. Wybrane wlasciwosci powlok NCD i c-BN
nanoszo-nych metodg plazmy impulsowej
TABLE 4. Selected properties of the NCD and c-BN coatings
produced by the impulse plasma method

Grubosd| CNOPOWAOSE | 4 4 cq | WepOlczyn- | Twardosé
pm N nik tarcia HV
Hm R.J/R./R, (scrach-test)| GPa
Podtoze 0,28/1,80/1,30 0,77 11,1
Warstwa| NCD | 1,1 |0,34/2,44/3,01| 110 0,10 20,3

| [eBN| 10 030215280 99 | 007

Typowe obrazy powierzchni warstw weglowych oraz
azotku boru uzyskane z uzyciem mikroskopu skaningo-
wego zestawiono na rysunkach 61 7.

Rys. 6. Obraz powierzchni warstw NCD/ Al,O3/Al,O3+14%0bj.Mo

Fig. 6. Typical morphology of the surface of a NCD/ALOs/ALOs+
+14vol.%Mo tool plate
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Rys. 7. Obraz powierzchni warstw c-BN/ Al,O3/Al,05+14%0bj.Mo

Fig. 7. Typical morphology of the surface of a c-BN/ALOs;/ALOs+
+14vol.%Mo tool plate

Powierzchnie powlok zaréwno weglowych, jak
i azotku boru sa jednorodne i pozbawione zaglebien,
peknigé czy tez innych defektow takich jak m.in. pory
i mikropeknigcia.
Wyniki badan wlasciwosci skrawno$ciowych ptytek
narze¢dziowych NCD (c-BN)/AlO5/Al,05+14%0bj.Mo
W postaci zuzycia Vgm. W funkcji drogi skrawania L
przedstawiono na rysunku 8.

Dla prébek z NCD/ALO3/Al,05+14%o0bj.Mo, jak
i ¢-BN/AL,03/Al,05+14%0bj.Mo zuzycie ostrzy pokry-
tych powtoka weglowa jest wyraznie mnigjsze w porow-
naniu do zuzycia ostrzy bez pokrycia. W obu przypad-
kach w trakcie skrawania powstajacy narost, typowy dla
procesow skrawania stopéw aluminium, byl znacznie
mniejszy niz w przypadku skrawania narozami
bez pokrycia. Tak wigc dla probki NCD/AL,Os/ALOs+
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+14%0bj.Mo wzrost trwaloSci ostrza w stosunku do
plytki niepokrytej wynosi 65%, za$§ dla probki c-BN/
/A1,03/Al,05+14%0bj.Mo wynosi 40%.

—a—ostrze skrawajace z warstwg BN

035 1—

—@—ostrze skrawajace bez warstwy BN

03—  —m—ostrze skrawajace z warstwa weglowa

—e—ostrze skrawajace bez warstwy weglowej
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Rys. 8. Zuzycie si¢ ostrzy naktadek skrawajacych NCD (c-BN)/ALOs/
/ALO3+14%0bj.Mo w funkcji drogi skrawania

Fig. 8. Wear rate of the NCD (c-BN) /AL,O5/Al,03+14vol.%Mo cutting
tool plates as a function of the cutting path

Obserwacja przy uzyciu mikroskopu skaningowego
narozy ostrzy skrawajacych pokrytych i niepokrytych
(rys. rys. 9-11) warstwa supertwarda po probie skrawa-
nia przynosi potwierdzenie faktu wzrostu trwatosci
ostrzy z warstwa weglowa.

100um
—  Mag= 100X

LEO 1530 - CEW PAN
Rys. 9. Naroze probki Al,O3/Al,05+14%0bj.Mo niepokryte warstwa po
probie skrawania (SEM)

Fig. 9. Corner of an uncoated Al,O3/Al,Os+14vol.%Mo sample after
a cutting test (SEM)
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Rys. 10. Naroze probki NCD/ALO3/ALOs+14%0bj.Mo po probie skra-
walnosci (SEM)
Fig. 10. Corner of a NCD/ALLO3/Al,O3+14vol.%Mo sample after a cutt-
ing test (SEM)
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Rys. 11.Naroze probki c-BN/Al,O3/Al,05+14%0bj.Mo po probie skra-
walnosci (SEM)

Fig. 11. Corner of a c-BN/AL,03/Al,05+14vol.%Mo sample after a cutt-ing
test (SEM)

Zarowno w przypadku probki z warstwa weglowa, jak
i azotku boru zuzycie ostrza skrawajacego pokazuje, ze
zuzycie ostrza jest nieznaczne oraz widoczny jest nie-
wielki narost aluminium.

PODSUMOWANIE

Badania jednoznacznie wskazaty, ze warstwy weglo-
we oraz azotku boru na pltytkach narzedziowych NCD
(c-BN)/AL,O3/Al,O5+14%o0bj.Mo otrzymane w wyniku
nanoszenia metoda plazmy impulsowej PACVD maja
dobre wlasciwosci skrawno$ciowe przy obrobce twar-
dych stopow aluminium.

Na podstawie wynikow spektroskopii Ramana mozna
stwierdzi¢, ze w procesie PACVD otrzymano warstwy
bedace mieszaning nanokrystalicznego diamentu, zanie-
czyszczonego superdrobnoziarnistym grafitem, lub war-
stwy azotku boru bedace mieszaning grubokrystalicznej
fazy c¢-BN  oraz nanokrystalicznych  faz h-BN
i E-BN.

Osadzenie powlok zaréwno weglowych, jak i azotku
boru daje poprawe trwaloéci naktadek skrawajacych
w porownaniu do naktadek wykonanych z ceramiki/
/Al,O5/Al,05+14%0bj.Mo. Wigksza odpornos$¢ na zu-
zycie maja nakladki z powloka weglowa niz azotku
boru. Otrzymane wyniki badan zachgcaja do dalszych
prac nad polepszeniem wiasciwosci skrawnos$ciowych
nakladek skrawajacych z ceramiki narzg¢dziowej ze
zmodyfikowana warstwa wierzchnig.

Praca byla finansowana z grantu KBN nr 7 TO8C
03921.
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