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Anotacija

Moksliniy tyrimu metu AukStutinés Austrijos taikomujy moksly universitete suformuotos deimantings dangos (VDI 2840) ant
1.7225 (IS0 10083-1:2006) ir 1.3343 (150 4957:2003 ) substraty plieny. Amorfinés deimantinés dangos nusodintos plazminiu
cheminiu gary nusodinimo metodu (PECVD) su MICROPULS® sistema ir integruotu HMDSO silicio prelursoriumi. Amorfings
deimantineés dangos padengtos taikant industrines inovacines idejas ,Ruebig” GmbH & Co KG jmonégje (Velsas, Austrija). Tiriamos
deimantineés dangos skirtos automobiliy pramonés daliy ir turbiny menéiy gamybai. Amorfinés dangos nusodintos skirtingquose
dengimo rézimuose - keidiant duju kompozicija, temperatira ir dangos sluoksnio architektira. Po dangy suformavimo atlikti sferiniai
abrazyviniai, tribologiniai, adheziniai, nusidevéjimo, indentizacijos ir Vikerso mikrokietumo (HV mikroindentizacija) testai. Po testu,
dangu pavirdius analizuojamas kontaktine konfokaline skenuojandia lazerine mikroskopija (CLSM) ir optine mikroskopija.
Tribologiniai, nusidevéjimo ir dengimo parametry analitiniai skaiéiavimai atlikti MATLAB programine jranga. Vizualing informacija
pateikiama 3D profilometrijos nuotraukose, dangos pavirsiaus profilio diagramose ir dangos paviriiaus nuotraukose. Priémus iSvadas,
pateiktas inovacinis pasiilymas ,Ruebig” GmbH & Co KG MedZiagotyros skyriui. Magistrini darbg sudare 99 psl. Darbe yra 6 dalys:
pvadas, literatiros apzvalga, metodika, rezultatai [ atskirai: automobiliy pramonei ir turbiny gamybos pramonei), iSvados ir literatiros
Saltiniu sarasas. Darbe pateildamos 89 iliustracijos, 10 lenteliy, 50 literatiuros Saltiniy ir priedad (atskirai).
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ZYMENYS

HV — kietis pagal Vikersag;

| — slydimo kelias, m;

n — imties dydis;

S — specialaus bandinio, priklijuoto prie dangos, plotas;
Sp?— tarpatominis rysys, biidingas grafito atomams;
Sp®— tarpatominis rysys, biidingas deimanto atomams;

t, h — dangos storis, um;

X — suformuotos duobés iSorinio ir vidinio spindulio skirtumas, um;
Lc — kritine jéga, N;

I — indentoriaus kontakto spindulys, um,;

E — dangos Jungo modulis, MPa;

W — indentoriaus jbrézimo ilgis substrato pavirsiuje, um;

K — specialusis nusidévéjimo koeficientas, mm3/Nm.

SANTRUMPOS

MEMS — mikroelektroninés mechaninés sistemos;

CVD - cheminis gary nusodinimas;

PECVD — cheminis gary nusodinimas plazma,

PVD — fizinis gary nusodinimas;

DLC — deimantinés dangos (angl. Diamon-Like Carbon);
FCC — gardelés tipas (angl. face centured cubic);

APF — gardelés tankio santykis;

3D — trijy dimensijy vaizdas;

CLSM — konfokaliné lazeriné skenuojanti mikroskopija;

NEMS — nanoelektroninés mechaninés sistemos;

HPHT — auksto slégio aukstos temperatiiros deimanty auginimo procesas (angl

Temperature).

. High Pressure High
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IVADAS

Problemos formulavimas

Siy dieny gamybos technologijoms keliami auksti reikalavimai ne tik kokybes,
ekonomiskumo ir saugumo klausimais, bet ir inovatyvumo aspektu. Viena i§ pagrindiniy pramonés
Jrenginiy problemy — technologiniy jrenginiy ir jy konstrukciniy daliy susidévéjimas. Augant
jmoniy veiklai, atsiranda naujas poreikis susidévéjusius jrankius ir jrangag tobulinti, naudojant
pazangigsias pavirSiaus inzinerijos technologijas, taip padidinant pavirSiaus kietumg ir prailginant

dengiamo objekto eksploatacijos trukme.

Darbo aktualumas ir praktiné verté

Vokietijoje, Austrijoje ir Jungtinése Amerikos Valstijose placiai taikomas deimantiniy
dangy nusodinimas ant metaliniy pavirSiy, nepakeifiant pagrindinés medziagos savybiy.
DaZniausiai deimantinés dangos padengiamos ant liejimo, pjovimo, formavimo jrankiy, kuriy darbo
pobidis reikalauja didesnio jrankiy pavirSiaus kKietumo ir atsparumo dilimui. Deimantinés dangos
padengimas ant naujo ar jau panaudoto jrankio gali eksploatacijos laikg padidinti iki 30 % (Michler
et al. 2003), todél sios technologijos dazniau taikomos medicinos, gamybos, naftos, elektronikos
srityse.

Vokietijoje ir Austrijoje Sios technologijos dél jvairialypio jy panaudojimo tiriamos jau
daugiau kaip dvideSimt mety, taciau Lietuvoje tai néra populiari gamybos tobulinimo technologija.
Baigiamajame darbe sprendziamos problemos, kurios iskilo atliekant tarptauting tyrimy praktika
Aukstutinés Austrijos taikomyjy moksly universitete (vok. FH Oberdsterreich, angl. University of
Applied Sciences Upper Austria) jgyvendinant projekta ,,Deimantiniy dangy nusodinimas plazma
cheminiuose garuose® (,,Deposition of Diamond Like Coatings by Plasma Assisted Chemical
Vapour Deposition®). Projekto metu buvo vykdomi deimantiniy dangy dengimo moksliniai tyrimai
ir technologijos tobulinimas pagal jmongje ,Riibig GmbH® iskeliamas gamybos problemas.
Deimantinés dangos, suformuotos projekto metu, skirtos automobiliy daliy ir turbiny pramonés

gamintojams.

Tyrimo objektas
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Amorfinés deimantinés dangos padengtos ant 1.7225 ir 1.3343 plieny substraty

pavirSiaus cheminio gary nusodinimo plazma biidu, kei¢iant dengimo rezimy parametrus.

Darbo tikslas

Darbo tikslas — istirti plazminio cheminio gary nusodinimo (PECVD), dengimo dujy

kompozicijos ir proceso temperatiiros jtakg deimantiniy dangy (DLC) savybéms, padengiant

skirtingus substratus.

1.

N o g~ ow

Darbo uzdaviniai

Kokybiskai nusodinti amorfines deimantines dangas ant 1.7225 (LST EN ISO
10083-1:2006) ir 1.3343 (LST EN 1SO 4957:2003) plieny substraty.

Palyginti adhezines savybes, jazotinant ir nejazotinant substraty pavirSiy, Su
adheziniu sluoksniu ar be papildomo adhezinio sluoksnio.

Nustatyti dangy storius ir dengimo greicius ,,MATLAB* programa.

Atlikti adhezijos testus ir nustatyti, kokioms jégoms veikiant danga jtriiksta.
Charakterizuoti amorfiniy deimantiniy dangy dilimg CLSM mikroskopija.

Analizuoti tribologines dangos savybes.

Istirti amorfiniy deimantiniy dangy mikrokietumo kitimg priklausomai nuo dengimo
aukscio reaktoriuje.

Sukurti indentizacijos tyrimy stenda, imituojant turbiny sparny eksploatacijos

aplinka.

Tyrimy metodika

Baigiamojo darbo tyrime analizuojama skirtingos cheminés kompozicijos dujy (C2Ho,
CaH2+N2, CoHa+Ha, CoHa+Ar, CoHo+Ar+Si) ir nusodinimo temperatiros (400 °C, 450 °C, 500 °C,

550 °C, 575

°C) jtaka amorfiniy deimantiniy dangy savybéms. Deimantinés dangos padengtos

cheminio gary nusodinimo plazma metodu, sukuriant daugiasluoksne ir vienasluoksne dangy
struktlirg. Dangy substratai — 1.7225 (LST EN ISO 10083-1:2006) ir 1.3343 (LST EN ISO

4957:2003) plienai. Suformavus dangas tiriamos kiecio, dilimo, adhezinés ir tribologinés savybés.

Baigiamojo darbo tyrimy metodika galima suskirstyti j tris pagrindinius etapus:

1

. bandiniy pavir$iaus paruosimas (Slifavimas, poliravimas, valymas);
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2. deimantinés dangos suformavimas plazminiu cheminiu gary nusodinimo (PECVD)
metodu,
3. deimantiniy dangy tyrimas (dangos storis, kietis, adhezinés savybés, tribologinés
charakteristikos, dilimo savybés).
Atlikus Siuos etapus tyrimy rezultatai buvo analizuojami optine mikroskopija, CLSM
mikroskopija su integruotu 3D profilometru AukStutinés Austrijos taikomyjy moksly universiteto
Tribologijos padalinyje. Atliekant tyrimus remtasi Aukstutinés Austrijos taikomyjy moksly

universiteto prof. Danieliaus Heimo ir ,,Ruebig® GmbH & Co KG sukaupta informacine baze.

Darbo mokslinis naujumas

Apibendrinus rezultatus, gautos naujos deimantiniy dangy savybiy tendencijos. JOS
toliau tiriamos, naudojamos ir tobulinamos jgyvendinant ,,Ruebig® GmbH & Co KG ir Aukstutinés
Austrijos taikomyjy moksly universiteto Tribologijos projektus. Toliau Sios dangos bus naudojamos
turbiny sparnams apsaugoti ir automobiliy mechanizmy produktyvumui tobulinti, nes baigiamojo
darbo metu buvo gauti tokie rezultatai:

e acetileno dujas privaloma legiruoti, nes dengiant DLC auks$tos temperatiiros

salygomis sp® atominiai ry$iai nesiformuoja;

e dangy indentizacija yra nauja tyrimy sritis DLC tyrimuose, todél Siems tyrimams

triiksta literatiiros Saltiniy. Sis magistro darbas yra vienas i§ pirmyjy bandymy sukurti

indentizacijos tyrimy stendg ir istirti DLC reakcija j Kietojo kiino prasiskverbima.
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1. LITERATUROS APZVALGA

1.1. Deimantiniy dangy pramoné

1.1.1. Deimanty rinka

Deimanto pavadinimas kilgs 18 graikisko ZodZio ,addmas“, kuris reiskia
,hesulauzomas, nenugalimas®. Deimanto pavadinimas apibiidina vieng i§ svarbiausiy jo savybiy —
didelj kietuma. Deimantas yra kieciausias mineralas, kurio pagrindiné sudedamoji dalis yra anglis.
Sudétyje gali pasitaikyti ir priemaiSy — silicio, geleZies, titano, magnio, kalcio ir azoto (Robertson
2002). Tikras deimantas, susiformaves Zemés mantijoje, yra permatomas, taciau, didéjant priemaisy
skaiCiui, keiciasi kristalo atspalviai. Mineralo i§vaizdg ir pagrindines savybes lemia jo i$skirtiné
struktiira ir kovalentinis rySys tarp atomy. Nattraliai deimantas susiformuoja 140-190 km gylyje,
zemés mantijoje. O jy susidarymo trukmé gali trukti nuo 1,1-3,3 bilijony mety, tai sudaro nuo 25 %
iki 75 % planetos egzistavimo periodo (Janse 2007).

Deimantas yra Kieciausia nattiraliai susiformavusi medziaga pagal Vikerso ir Moso
skales (Mukherjee 2012). Jo kietumas priklauso nuo tyrumo, kristalografinés tvarkos ir kristaly
orientacijos. Deimanto kristaliné struktiira susidaro i§ klasikinés FCC gardelés ir dviejy tetraedru

susijungusiy atomy.
Deimanto gardelés atominis tankis (angl. atomic packing factor, APF= ”1—63 ~ 0,34

(Askeland et al. 2006). Tai yra du kartus mazesnis gardelés tankis nei klasikinés plieno FCC
gardelés tankis (APF=0,74). Deimanto tankis yra nuo 3,15 iki 3,53 g/cm?®. Isskirtiné deimanto
kristalografija ir gardeliy orientacija leidzia juos pritaikyti jvairiose gamybos srityse.

Labiausiai paplitusi nuomong, kad deimantas naudojamas tik juvelyrikoje, taciau 80 %
iSkasamy deimanty yra netinkami juvelyrikos dirbiniams. Kiekvienais metais 27 000 kg iSkasty
deimanty panaudojami gamybos pramonés jrankiams. Didziausi deimanty platintojai pasaulyje yra
,De Beers of Anglo American“ ir ,,Alrosa“ (Rusija). 2016 metais pasauliné¢ deimanty rinka
vertinama 1,1-1,3 bi/mén. Amerikos doleriais. Planuojama, kad artimiausius 10 mety rinka stabiliai
augs 3-5 % per metus.

Panaudojimo pramoné skirstoma j dvi pagrindines grupes. Juvelyriniai deimantai
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branginami ir vertinami dél grozio, tyrumo, ilgaamziS§ko papuoSaly dévéjimo, o pramoniniai
deimantai naudojami dél iSskirtinio kietumo ir Silumos laidumo. Technologiniai deimantai
naudojami kompiuteriy mikroschemy, konstrukcijy, mechanizmy gamyboje, kasybos (mineraly
gavybos, natiraliy dujy ir naftos Zvalgybos), akmens pjaustymo ir poliravimo, transporto

pramonegse.

1.1.2. Dirbtiniy deimanty gamyba

ISskirtinés deimanto savybés, plataus pritaikymo galimybés ir ribotas mineralo gavimo
buidas skatina dirbtiniy deimanty kiirimo poreikj. Nobelio premijos komiteto duomenimis, Nobelio
premija 1946 metais fizikos srityje laiméjo amerikie¢iy mokslininkas Percy Wiliamas Bridgmanas,
kuris pirmasis sukiiré dirbtinj deimantg ir yra pripazintas sléginiy indy technologijos pradininku. Jo
bandymo metu dirbtiniam deimantui sukurti buvo naudojamas sléginis indas ir elektros energija. JO
iSradimas: ,,Nobelio premija skiriama uz auksto slégio prietaiso iSradimg ir uz iSradimus, kurie buvo
sukurti naudojant auks$to slégio fizika.“ Po $io iSradimo prasidéjo pramoninis sléginiy indy
pritaikymas dirbtiniy deimanty gamyboje. 1950 metais Sig technologija pradéjo taikyti ,,General
Electrics®. Toliau plétojant technologija, dirbtiniy deimanty kiarimas tapo atskira pasauline
pramonés sritimi. Dirbtinius deimantus galima sukurti dviem buidais: HPHT ir CVD technikomis.
HPHT (angl. High Pressure High Temperature) metodas imituoja zemés gelmése esancias sglygas.
Pritaikius reikiamg slégj (5 GPa) ir temperatiirg (1500 °C) specialiuose presuose pasodinama
»deimanto sékla“. Deimanto sékla auga anglimi prisotintoje aplinkoje ir formuoja deimantinius
sluoksnius iki tol, kol susiformuoja norimy karaty dirbtinis deimantas. Didziosios Britanijos
dirbtiniy deimanty gamybos jmonés ,,Deluxe Diamonds* naudojamas HPHT presas ir jame sukurti

deimantai (prie$ apdirbima) pateikiami 1.1 pav.

1.1 pav. a) HPHT presas; b) dirbtiniai deimantai prie$ apdirbimg (,,Deluxe Diamonds*, Didzio;ji
Britanija)
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Kitas metodas, dazniau naudojamas pramonéje, Yyra gary nusodinimas. Gary
nusodinimas pagal vykstancias reakcijas skirstomas j fizinj gary nusodinima (angl. Physical Vapour
Deposition, PVD) ir cheminj gary nusodinimg (angl. Chemical Vapour Deposition, CVD). Gary
nusodinimas yra pranaSesnis technologinis procesas nei HPHT metodas, nes CVD ir PVD metodai
leidzia sukurti deimantinj sluoksnj ant medziagy pavirSiy, nepakeiCiant pagrindinés medziagos
savybiy. Cheminis gary nusodinimas yra reguliuojamas procesas, nes jo metu kontroliuojami dujy
tiekimo, temperatiros ir slégio parametrai, kurie leidzia sukurti norimy parametry deimanting
struktiirg. Taip pat gary nusodinime naudojamas mazesnis slégis ir temperatiira nei HPHT proceso
metu (Donnet 2008). D¢l $iy privalumy gary nusodinimo technologija naudojama gamybinéms
problemoms spresti ir deimantinéms dangoms kurti, o HPHT technika dazniausiai naudojama

juvelyrikoje.

1.1.3. Deimantiniy dangy Klasifikacija

Pirmosios deimantinés dangos buvo iSrastos 1950 metais (Donnet 2008), taciau
nesulauké didelio mokslinio intereso. Po dviejy deSimtmeciy Eisenbergo ir Chaboto darbas
(Eisenberg et al. 1971) sulauké didesnio pasisekimo, ta¢iau tik 1990 metais $i technologija i$ tikryjy
pradéjo jsitvirtinti pasaulinéje dangy pramongje. Pagal 2006 metais atliktus C. Donnet tyrimus,
Europos Sajungoje deimantiniy dangy rinka sudaré 30 milijony eury (Donnet 2008). Suskaiciuota,
kad 2015 metais deimantiniy dangy ir deimanto savybes turin¢iy medziagy rinka sieké 1,7 bilijony
Amerikos doleriy per metus, ir tikimasi, kad §i rinka augs 14,1 % Kkiekvienais metais.

Deimantinés dangos (DLC — diamond like carbon) — tai terminas, vartojamas apibtidinti
amorfinés anglies formg. Dvi pagrindinés amorfinés anglies alotropinés formos: deimantas ir
grafitas. Pagrindinis skirtumas tarp deimanto ir grafito yra jy atomus jungiantys rysSiai.
Weissmental’is ir jo kolegos yra pirmoji mokslininky grupé, istyrusi ir aprasiusi deimantiniy dangy
chemine ir kristaling sudét]. Svarbiausia jy darbo iSvada — deimantinés dangos neturi deimanto
kristalinés struktiiros, nes deimantg sudaro amorfiné anglis (Jacob et al. 1993).

Deimantinés dangos — tai gary nusodinimo metodu padengta amorfiné anglis (a—C) arba
vandeniliu prisotinta amorfiné anglis (a—C:H). Deimantinés dangos susiformuoja dengimo proceso
metu, kai i§ nusodinimo dujy (arba anglies Saltinio — kietojo kiino arba skystuoju pavidalu) yra
pasisavinami anglies atomai. Deimanting dangg sieja didelio kiekio sp®tarpmolekuliniai rysiai.

Pagal tribologijos teorija deimantinés dangos (DLC) priskiriamos terminéms
tribotechninéms dangoms. Jacobo ir Mdallerio diagramoje galima pamatyti skirtingus sukietintos
anglies tipus (1.2 pav.). Suformuotos anglies tipas priklauso nuo anglies atomy rySiy, kurie gali

biti: sp!, sp? sp®. Deimantinés dangos elektros laidumo, mechanines, optines ir tribologines
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savybes nulemia sp® sp? struktiiry santykis ir vandenilio kiekis suformuotoje anglyje (Jacob et al.
1993).

sp 3 deimantiné danga

ta-C ta-C:H x
d |
: HC polimerai ’ | ’
purSkiama a-C ¢ . Q
2 e g nesusidaro danga .
grafiiné C . i .
2
sp H

1.2 pav. Jacobo ir Moéllerio anglies biivio diagrama (Donnet 2008)

Trinaréje diagramoje matomos pagrindinés trys zonos: anglis (C sp?), anglis (C sp?) ir
vandenilis (H). Biivio diagramoje galima isskirti a—C anglj (sp?), kuri daZniausiai padengiama
purskimu ir dar vadinama stikliskaja anglimi (angl. glassy carbon). a—C néra priskiriama
deimantiniy dangy kategorijai, bet patobulintais purskimo budais, pvz., magnetroniniu biidu, galima
sukurti deimantinés dangos sluoksnj su pakankamu sp® sp? struktiiry santykiu. a—C anglis savo
sudétyje turi maziau nei 1 % vandenilio.

Ta—C anglies danga formuojama vakuuminéje aplinkoje, sintezuojant i grafito. Si
danga yra tetraedriné, amorfiné anglis, kurig sudaro didelis sp® atominiy rysiy kiekis ir labai mazas
vandenilio kiekis. Ta—C struktlira artimiausia deimanto kristalografijai. DeSiniajame kampe yra
vandenilis (H), kurio kiekis yra per didelis vientiso dangos sluoksnio suformavimui, todél
susiformuoja tik dujy molekuliy rySiai.

Riba, nuo kurios galima suformuoti dangg, prasideda nuo acetileno kiekio padidéjimo
procese, Sie regionai Zymimi a—C:H. a—C:H dangos yra vandeniliu prisotinta amorfiné anglis, turinti
skirtinga sp®/sp? santykj ir vandenilio kiekj, nuo kurio priklauso dangos savybés. Dazniausiai jos
padengiamos cheminiu gary nusodinimu plazma arba cheminiu gary nusodinimu jony
bombardavimu.

Cheminio gary nusodinimo plazma procesu padengiamos a—C:H anglies dangos,
kuriose yra apie 20-25 % vandenilio, kituose regionuose vandenilio kiekis gali siekti apie 60 % viso
bendro atomy skaiciaus. Anglies biivio diagramoje pateiktos anglies dangos gali biiti padengiamos
jvairiomis technikomis, tac¢iau naSiausios ir dazniausiai naudojamos yra fizinis gary nusodinimas,
cheminis gary nusodinimas plazma, nusodinimas pulsuojancio lazerio galia, magnetroniné

purskimo technika.
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Vokietijos inzinieriy bendrija (vok. Verein Deutscher Ingenieure (VDI), angl. Society of

German Engineers) 2005 mety lapkritj iSleido direktyvg VDI2840 ,,Carbon Coatings®, kuri nurodo

deimantiniy dangy (DLC) klasifikavimg ir vartotinus terminus. I$skiriamos pagrindinés septynios

amorfinés anglies rusys:

1. a—C amorfiné anglis;

ta—C tetracdriné amorfiné anglis;
a—C:Me metalu legiruota amorfiné anglis (Me = W, Ti, Cr);
a—C:X legiruota amorfiné anglis (X = Si, O, N, F, B);

2.

3.

4.

5. a—C:H amorfin¢ anglis su vandeniliu,

6. ta—C:H tetraedriné amorfiné danga su vandeniliu,

7. a—C:H:Me metalu legiruota amorfiné anglis su vandeniliu (Me = W, Ti, Cr);
8. a—C:H:X legiruota amorfiné anglis su vandeniliu (X = Si, O, N, F, B).
Direktyvoje taip pat nurodomas skirtumas tarp sps ir sp? struktiiros dangy:

,Sie sp® gali susidaryti ne tik tarp kristaly, bet ir amorfiniuose kietuosiuose kiinuose,

kuriy molekulés i§sidés¢iusios atsitiktinai. Siuo atveju cheminis rysys atsiranda tarp keliy atomy ir

ju struktira nulemia amorfinés anglies dangos savybes. sp?struktiros dangos yra minkstesnés

dangos, o sp: tipo struktiros dangos kietesnés.

Kieciausia ir stipriausia yra tetraedriné anglis (ta—C). Pavyzdziui, ta—C 2 um storio

danga gali pagerinti neriidijancio plieno atsparumo nusidévejimui nuo vienos savaités iki 85 mety.

Tokia danga vadinama ,,tyra“, nes ja sudaro tik sp® tarpkristaliniai rySiai (Krzan et al. 2009).

Skirtingy amorfinés anglies biiviy parametrai pateikiami 1.1 lentel¢je.

1.1 lentelé. Amorfiniy anglies formy charakteristikos (Donnet 2008)

Anglies forma Kf;gszgg S| Vandenilio Tankis, n;]g(;]l?lci)s Kietis,
’ H H 0 3 ’
(%) kiekis, (%) g/cm GPa GPa
Deimantas 100 0 3,5 1,7 100
Grafitas 0 0 2,3 10 -
lél)lrskmma anglis (a— 5 0 2.2 150 B
ta—C 88 0 3,1 338 80
ta—C:H 70 30 2,4 300 50
a—C:H kieta anglis 40 30-40 1,6-2,2 90-220 10-20
a—C:H minksta anglis 60 40-60 1,2-1,6 30-160 <10
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Magistro darbe tribologiniu atzvilgiu nagriné¢jamos a—C:H kietos anglies ir a—C:H
minkStos anglies klasiy dangos. Deimantinés dangos suformuotos plazminiu cheminiu gary

nusodinimo metodu, sukuriant sp*/sp? atominiy rysiy santykj dangos struktiiroje.

1.1.4. Amorfiniy deimantiniy dangy savybés

Pagrindinés DLC savybés: didelis kietumas, Zemas trinties koeficientas, elektrinis
izoliavimas, geras atsparumas korozijai, cheminis inertiSkumas, optinis permatomumas, galimybé
selektyviai absorbuoti fotonus, tolygus pavirSius ir atsparumas nudilimui. Tokiy savybiy dangos
pritaikomos pjovimo jrankiy aSmeny padengimui, kompiuteriy kietiesiems diskams, silicio saulés
elementams, MEMS, ortopediniams implantams, optiniams leSiams, vidinio degimo variklio
dalims.

Tiriant deimanting dangg iSaiSkéja, kad viena i§ pagrindiniy savybiy, lemianciy dangos
kokybe — tribologinés deimantinés dangos savybés ir tribologinio mechanizmo aplinka. DLC
dangos pasizymi dideliu kietumu ir zemu trinties koeficientu. Taciau technologijos tritkumas —
dideli vidiniai jtempiai ir mazas adhezijos stipris, dél kurio suprastéja dangos savybés dirbant su
didelémis apkrovomis (Beake et al. 2015).

Baigiamojo darbo objektas yra cheminiu gary nusodinimu plazma padengtos DLC
dangos. Jy atomy iSsidéstymg galima matyti 1.3 pav. CVD proceso metu reaktoriuje metano arba
acetileno dujos yra anglies Saltinis, reikalingas padengti DLC dangas. Esant tokioms proceso

dujoms DLC struktiirg sudaro ne tik anglis, bet ir vandenilio atomai.

Vandenilio Q
o
atomas

molekulé

Susijunges vandenilis

1.3 pav. Atominés DLC strukttiros molekuliné dinaminé simuliacija (Donnet 2008)

Jeigu amorfiné anglis formuojama naudojant plazma, galima padengti dangas, kuriose
yra daugiau nei 40 % vandenilio, priklausomai nuo proceso dujy sudéties. Vieng i§ iSsamiausiy

amorfinés anglies studijy atliko Ferraris ir Robertsonas (Ferrari et al. 2000).
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Amorfinéje anglyje esanéiy sp?/sp® daleliy kieki nulemia plazmos parametrai.

Svarbiausi parametrai — elektros jtampa ir dujy slégis. Elektros jtampa reguliuojama RF arba

pulsuojan¢iu DC energijos Saltiniu. Norimas dujy slégis reaktoriuje priklauso nuo dujy debito

proceso metu. Stengiamasi, kad nusodinimo metu jonai turéty pakankamai energijos sudaryti sp®

rySiams tarp anglies atomy, kuris leidzia suformuotg struktiirg vadinti DLC (,,Diamond-like

Carbon®). Bet jeigu jony energija yra pernelyg didelé — susidaro sp? grafita atitinkantys rysiai. Sp?

rysiai sukuria minkstesnes dangas tribologiniu atzvilgiu. O sp® rysiais sukurta danga turi deimanto

kietumo savybiy, todél taip nusodintos dangos tribologiniu atzvilgiu yra kietesnés.

Grafitas ir deimantas turi skirtingas tribologines savybes. Deimante atomai yra

susijunge tetraedriniais rysiais, nes anglies atomai susijungia su jiems artimiausiu atomu,

sudarydami sp® rysius. Dél to susidaro didelé jungiamoji atominé energija viename tiirio vienete

(visomis trim kryptimis). Detalus atomy i$sidéstymas matomas 1.4 pav.

Grafitas Deimantas Deimantiné danga |
? ® ..' o »
< sp3 oo o0 0 %o
- , iz 29 ©® E
o e & Y *® ®0 0 ® o
e o o0 & 8 @
®° L - 99 990 9 9 »
20 o. ¢ s 00.‘...0 .
v ® e o O

1.4 pav. Atomy i$sidéstymas grafite, deimante ir amorfinése deimantinése dangose (Donnet 2008)

Tribologijos srityje suteikia vieng 1§ Zemiausiy trinties koeficienty ir nusidévéjimo

koeficienty (Erdemir et al. 2006). Dél cheminio inertiSkumo DLC dangos yra atsparios korozijai ir

oksidy atakoms riigstinése ir Sarminése aplinkose. Padengus sp® struktiiros deimanting danga, ji

pasizymi labai geromis tribologinémis savybémis (Forsich et al. 2013):

trinties koeficientas 0,05-0,2 (Koizumi et al. 2008);
didelis kietis;

geros adhezinés savybeés;

atsparumas riig8¢iy poveikiui;

atsparumas nudilimui (Pauschitz 2013).

Visos Sios savybés gali buti modeliuojamos pagal nusodinimo proceso parametrus,

parinktas pagrindo medziagas ir reakciniy dujy grynumg. Pramonés ir mokslo srityse deimantinés

dangos yra naudojamos dél jy didelio kietumo (Patscheider et al. 2004), pavirSiaus stabilumo
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veikiant aukstai temperatarai (~500-600 °C ore ir 1400-1700 °C inertinéje atmosferoje) (Dean et
al. 1999), auksto Silumos laidumo (~20 W/cm).

Deimantiné danga pasizymi dideliu kietumu ir tuo pat metu turi Zzemg trinties
koeficientg. Toks savybiy santykis leidzia naudoti DLC tribologiniuose mechanizmuose, kurie
reikalauja didelio pavirSiaus kietumo, o mazas trinties koeficientas leidzia taupyti energijos
sgnaudas.

Sauso bandymo aplinkoje grafito trinties koeficientas virsija 0,3, taciau drégname ore
trinties koeficientas sumazéja iki 0,15 (Podgornik et al. 2001). a-C dangos turi panaSias
tribologines savybes kaip grafitas. Kietos ta—C arba DLC dangos be vandenilio turi mazZesnj trinties

koeficientg drégname ore. Jy parametrai pateikti 1.2 lentel¢je.

1.2 lentelé. DLC trinties molekuliniai mechanizmai

Deimantinés dangos Deimantinés dangos
: £ a—C:H a—C:H arbaa-C be vandenilio (ta—C ir
tipas
a—C)
Trinties koeficientas <0,2 0,1-0,2 >0,5
Saveikos tipas Van der Valso Vandenilis marba o
Energija (eV/bond) 0,08 0.2 0.4-08
o’ . \ e
H H HG OH
< —> < e
Saveikos schema H e E /U\c @/
SN SN SN S /TN —C—
. Lanksti (inertiskoje . C
Bandymo aplinka aplinkoje) Drégnoje aplinkoje UHV

Jeigu dangos nusodinime naudojamas azotas, tai sumazina vidinius jtempius dangoje ir
suformuoja santykinai minks$ta dangg. Papildomy elementy jterpimas leidzia nusodinti storesnes
dangas su mazesniais vidiniais jtempiais, tac¢iau dangos kietumas taip pat gali sumazéti (Kato et al.
2003).

DLC tribologinés savybés tobulinamos gerinant adhezinj rysj su substratu. Jeigu tarp
dangos ir substrato yra mazas adhezinis rySys, dangos gali sutrikti ir nusilupti nuo substrato
pavirsiaus dél esanciy auks$ty normaliniy apkrovy ir kirpimo jégy, kuriy atsiranda susidarius slidimo
kontaktui. 1.5 a pav. DLC (storis 20 um) padengta ant AISI 316L plieno, be papildomo adhezinio
sluoksnio. Dalibon straipsnyje teigiama, kad adhezijos sluoksnis (1.5 b pav.) sukuria papildoma
sukibimg tarp substrato ir dangos (Dalibon et al. 2015). Abu bandiniai padengti ant to paties
substrato — AISI 316L.
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DLC

Adhezinis sluoksnis

1.5 pav. DLC bandiniy pjivio SEM mikrografos: a) DLC be papildomo adhezinio sluoksnio; b)
su papildomu adheziniu sluoksniu (Dalibon et al. 2015)

DLC ir substrato, kuris linkgs suformuoti karbidus ir silicidus. Jy formavimasi
dazniausiai gali sukelti Si, Ti, Cr, W ir Nb jterpimas. I§ azoto sukurtas adhezinis sluoksnis turi
jtakos mechaninéms dangos savybéms (Dalibon et al. 2016). Sis sluoksnis pagerina pavirsiaus
pasiprie$inimg kietesnio kiino prasiskverbimui ir deformacijoms dél padidéjusio kietumo ir dangos
standumo. DLC savybés kei¢iamos manipuliuojant jterpiamaisiais elementais. Jterpiant Si, Ti, W |
DLC filmus buvo pastebimos geresnés trinties ir nusidévéjimo savybés ir didelis atsparumas
jbrézimams esant dideléms kontaktinéms apkrovoms.

Svarbiausias jterpiamasis elementas yra azotas. Jazotintos deimantinés dangos (angl.
carbon nitride films) pasizymi didesnémis kieCio reikSmémis, geresnémis tribologinémis
savybémis. Todél azoto dengimo aplinkoje mazai pastebéta, kad dangos trinties koeficientas
nestabilus ir aukStas, jeigu azotas jvedamas j dengimo sistema, trinties koeficientas tolygus ir
Zemas.

Pagal tolimesnius Dalibon tyrimus matoma, kad jazotintas sluoksnis sumazina jtempius
tarp dangos ir substrato ir pagerina adhezijos savybes (Chicot et al. 2011). Adhezijos bandymas
buvo atliktas tiriant kietumg Rokvelo metodu naudojant C skale su 1500 N apkrova. Dangos jtriikio
regionas palei indentoriaus jspauda pateikiamas 1.6 pav. [trikiai palei jazotintg bandinj mazesni 1.6
b pav., negu palei nejazotintg bandinj 1.6 a pav. Daugiausia i$sidévi danga, kurios Kietumas
didziausias (Liskiewicz et al. 2013).
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1.6 pav. DLC nuotrauka po Rokvelo bandymo: a) padengtas DLC; b) padengtas DLC ir jazotintas
(Chicot et al. 2011)

Tafiau viena i§ neigiamy deimantiniy amorfiniy dangy savybiy yra sistemos
termodinamikos nestabilumas, nes esant per didelei iSorinei terminei energijai anglies atomai gali
pradéti persigrupuoti ir sukurti naujus rysius, tokius kaip grafitas. Tokiu atveju vietoj kietos dangos

susiformuoja grafito dulkés.

1.2. Deimantiniy dangy sintezavimo technologija

1.2.1. Gary nusodinimo metodai

Deimanty kiirimas priskiriamas pavirSiaus inzinerijos krypciai. Pagal 1.7 pav. pavirSiaus
inzinerijos hierarchija galima pamatyti, kad deimantui suformuoti naudojamos dvi pagrindinés

cheminio gary nusodinimo technologijos: CVD ir PVD metodai (Donnet et al. 2008).
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1.7 pav. Pavir$iaus inzinerijos metody hierarchija (Donnet 2008)

Deimantinés dangos efektyviausiai sukuriamos cheminio gary nusodinimo btadu. Gary
nusodinimas vyksta vakuuminiame reaktoriuje, kuriame garinamos medziagos, kondensuodamosi
jos nuséda ant pagrindo pavirsiaus. Si technologija dazniausiai naudojama deimantinéms dangoms
uzauginti ant dengiamo pavirSiaus. Taciau tobuléjant technologijoms amorfing angli galima
susintetinti ir kitais metodais. 1.8 pav. parodyti kiti populiariis metodai, naudojami amorfinés

anglies formavimui.
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1.8 pav. DLC dengimo skirtingy metodiky schemos (Donnet 2008)

Gary nusodinimas turi daug atmainy ir patobulinimy, taciau pagrindinés $ios
technologijos $akos yra fizinis gary nusodinimas ir cheminis gary nusodinimas. Sie procesai skiriasi
tuo, kad fizinio gary nusodinimo metu gary Saltinis yra skystis arba kieta medziaga, o cheminio
gary nusodinimo — reaktyviosios dujos.

I$skiriami pagrindiniai PVD ir CVD metodai, kuriais galima nusodinti deimantines
dangas, kuriy proceso temperatiira siekia nuo minusinés temperattiros iki 400 °C (Donnet et al.

2006). Dengimo parametrai (proceso temperatiira, slégis, elektros srovés stipris) priklauso nuo

pasirinkto nusodinimo metodo (1.9 pav.)

e Amorfiné anglis suformuojama kondensacijos metu
eAnglies Saltinis — kietasis kinas

PVD < *Atomai juda ir nuséda ant substrato

*Proceso temperatiros ribos 250°C-450°C

eDidelés pradinés investicijos

e Amorfiné anglis suformuojama dél cheminiy reakcijy

eAnglies Saltinis — dujos 26
CVD -< *Dujy molekulés reaguoja su substratu

*Proceso temperaturos ribos 450°C-1050°C

*Mazesnés pradinés investicijos




1.9 pav. Cheminio ir fizinio gary nusodinimo skirtumai

Dengiant deimantines dangas maksimalios ir minimalios parametry reikSmés gali
smarkiai Kisti. DLC dengimo parametrai laikomi gana lanksciais, tai nebtidinga kitoms anglies
atmainoms — kristalinio deimanto, anglies dangoms, kurios turi labai siaurg dengimo parametry
ruozg (1.10 pav.).

PVD privalumai CVD privalumai CVD trakumai PVD trakumai
n Zema proceso n Didelis nusodinimo Sudeétingas cheminis n Aukstos klavifikacijos

temperatdira greitis procesas personalas

Prekursoriaus
medZziagos toksiskos
ISmetamos medZiagos
— koroduojancios ir
toksiskos

[] Ekologiskas procesas Gerai padengia

sudétingos geometrijos
gaminius

O O 0O 0

Auksta proceso
temperatdra (virs 600
°C) padidina substrato
metastabiluma

] Didelé temperatira
padidina terminiy
itempiy ir klupdymo
kiekj

1.10 pav. Pagrindiniai PVD ir CVD privalumai ir trikumai

PVD proceso metu reaktoriaus dugne kaitinama medziaga — Kietos arba skystos
biisenos, tuomet kylantys garai kondensuojasi ant dengiamo pavirSiaus. Tokiu biidu galima padengti
mazus plotus ypa¢ plonais atominiais sluoksniais. Sj procesa galima skatinti su specialiomis
dujomis, didinant elektrinio lauko jtampg, arba naudoti plazminj dengiamos medziagos
bombardavimg dujy jonais. Siuo metodu sukuriamos labai plonos deimantinés dangos
semikonduktoriy prietaisams ir mazy matmeny pjovimo jrankiams.

PVD ir CVD procesuose angliavandenilio dujos (metanas, acetilenas) naudojamos kaip
anglies Saltinis dengimui. Taip pat kristalinés anglies medziagos (grafitas, anglies kompozitinés
medziagos) gali buti naudojamos kaip anglies Saltinis PVD dengimo metu. Dazniausiai tokie
anglies Saltiniai naudojami lankiniame PVD, lazerinio abliavimo (pulsuojancio lazerinio pluosto,
PLD), joninio nusodinimo, magnetroninio dulkinimo metu.

Baigiamojo darbo bandiniams padengti naudojamas ,,Ruebig® pramoninis-mokslinis

cheminio gary nusodinimo reaktorius, kuriame vyksta medziagos iSgarinimo ir gary kondensacijos
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ant pagrindo skatinimas, papildomai tiekiant reakcines dujas. Cheminio gary nusodinimo reakcijos,

vykstancios ant substrato pavirSiaus, pavaizduotos 1.11 pav.

Pagrindinis reakciniy dujy srautas

5. Salutiniy mediiagy

1. terpiamy difuzija

elementy difuzija

4. Adsorbutos medZiagos:
pasalinimas

2. Paviriiné
adsorbcija

Pavirgiaus
sluoksnis

Pavirsiné difuzija
3. Cheminé reakcija

1.11 pav. Cheminio gary nusodinimo mechanizmas (,,Plasma Electronic GmbH*)

Si technologija yra nasesné, ekonomiskesné deimantiniy dangy dengimo atzvilgiu, nei
fizinio gary nusodinimo technologija. Siuo biidu dazniausiai padengiamos santykinai storos dangos,
taip pat itin grynos sintetinés medziagos (pvz., sintetinis deimantas).

Cheminis gary nusodinimas skirstomas pagal $iuos kriterijus (Dwivedi et al. 2012):

1. pritaikyma,

2. procesg arba reaktoriaus tipa,

3. gary Saltinj arba cheming reakcija.

Pagal Siuos pagrindinius kriterijus cheminio gary nusodinimo procesai gali vykti karSty
arba Salty sieneliy reaktoriuose, subtoriniuose ir virSatmosferiniuose slégiuose, su reakcija
aktyvinanéiomis dujomis arba be jy. Procesy temperatira svyruoja nuo 200-1600 °C. Taip pat
paplitusi tendencija yra cheminio gary nusodinimo procesg sujungti su papildomais procesais,
tokiais kaip plazmos, jony ar fotony bombardavimu, lazerio energija, degimo reakcijomis, siekiant
padidinti dengimo greitj ir/arba sumazinti dengimo temperatiira. Kadangi cheminiy gary
nusodinimy yra daug atmainy, Siame darbe aptariamos tik pagrindinés jy rusys. Pagrindinés ir

dazniausiai naudojamos cheminio gary nusodinimo reakcijos (Danny 2006) pavaizduotos 1.12 pav.

Cheminis gary
nusodinimas (CVD)

Fotoninis
(lazerinis)

(PHCVD)

Plazminis
(PECVD)

Atmosferinio slégio Zemo slégio Metalo organinis
(APCVD) (LPCVD) (MOCVD)

1.12 pav. Cheminio gary nusodinimo (CVD) klasifikacija (Donnet 2006)
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I$ Siy pagrindiniy ir daZzniausiai naudojamy nusodinimo budy tolesnei analizei
pasirinktas cheminis gary nusodinimas plazma (PECVD). PECVD procesas yra pranasesnis, nei kiti
cheminiai gary nusodinimo procesai, nes deimantiné danga auga greiciau, t. y. dangos nusodinimo
greitis yra didesnis. Todél PECVD metu galima auginti labai storus deimantiniy dangy sluoksnius ir
padengti geometriSkai sudétingas detales. Tinkamai parenkant proceso parametrus lengvai
regulivojamos islaidos, nereikia judinti detalés ar keisti jos padéties. Aplinkai nekenksmingas
PECVD procesas leidzia sukurti storesnes deimantines dangas ant metalo pavirSiaus, kurios gerina
korozines, atsparumo dilimui savybes, turi Zzemg trinties koeficientg, taip sudaromos galimybés
naudoti dangas daugelyje sri¢iy. Siame magistro darbe kuriama DC plazmos sistema, kurios
pagrindas yra magnetinio lauko sukiirimas tarp dviejy skirtingy potencialy. Sios technikos
privalumas — esant plazmos arkai galima padengti dideli pavirSiy bandiniy ir iSlaikyti auksta
dengimo greitj (dujy nusodinimo greitis yra nuo 1 iki 10 nm/s).

Cheminio gary nusodinimo plazma energijos sanaudos yra mazesnés nei kity metody
del:

e mazesnés temperatiiros, todél katodu ir anodu teka mazesné elektros energija

(Owensa et al. 2015);

¢ pulsuojancios srovés rezimo sumazgja proceso temperatiiros energijos sagnaudos.

Jeigu naudojamas CVD metodas, nusodinimo greitis didesnis, deimanto sukiirimo
greitis didesnis, tolygesnis pavirSius ir kartu pagerinamos metalo savybés. Turi trinties koeficienta,
panasy | teflono.

Deimantiniy dangy mechaninés savybes priklauso nuo nusodinimo metodo. Mechaniniy
savybiy kitimas priklausomai nuo dengimo metodo vaizduojamas 1.3 lentel¢je. Taip pat galima
pastebéti, kad masinéje gamyboje populiariausi nusodinimo metodai yra PECVD ir PVD (Donnet
2008).

1.3 lentelé. DLC savybiy priklausomybé nuo dengimo metodo (Donnet 2008)

Metalu legiruota | Amorfiné Siliciu legiruota | PurS§kiama DLC | DLC be
DLC jangliavandenilinta | DLC angliavandenilio
DLC
Tipas WC-C:H a:.C:H a:C:H-Si a—C ta—C
Metodas PVD/PECVD PECVD PECVD PVD PVD
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Kietumas 800-2200 1500-3500 1500-2500 2000-4000 3000-7000
(HVo,s)

Trinties 0,1-0,2 0,05-0,015 0,05-0,1 0,05-0,1 0,02-0,1
koeficientas

Vidiniai jtempiai | 0,1-1,5 1-3 1-3 2-6 1-3
(GPa/um)

Storis (um) 1-10 1-10 1-10 1-3 1-3
Pramoninis + + + + +
panaudojimas

Masiné gamyba | +++ +++ ++ +++ ++

Taciau cheminis gary nusodinimas plazma turi trukumy. Jei Siuo metodu yra
nusodinamas storesnis dangos sluoksnis, yra tikimybé, kad nusodintoje dangoje atsiras jtrikiy,

klupdymy, rauksliy, dél elektrody erozijos gali atsirasti neSvarumo intarpy.

1.2.2. Cheminio gary nusodinimo plazma technologija

Tipiné cheminio gary nusodinimo plazma sistema (1.13 pav.) (Forsich et al. 2008)
susidaro i§ iSorinés kaitinimo sistemos, dujy tiekimo ir paskirstymo sistemos ir oro pumpavimo
sistemos su slégio kontroliavimu voztuvais. Energija palaikoma pulsuojan¢ia DC srovés maitinimo
sistema, kurios darbiné eiga 20 % ir pulsavimo daznis 1 kHz, jtampa 450 V. Reaktorius pagamintas
i$ neriidijan¢io plieno sléginio indo, kuris veikia kaip anodas, o jo viduje esantys elektrodai —
katodas. Apzvalgos langelis leidzia apzitiréti reaktoriaus jkrovimag ir patikrinti, ar dengiami
bandiniai nelieCia jkaitusiy sieneliy. Silicis turi atskirg tickimo ir $ildymo sistemg tam, kad bity
1Svengta gary kondensacijos, dujoms besimaiSant bendrame vamzdyne. Proceso metu naudojamos
acetileno (C2H), vandenilio (H), argono (Ar) ir silicio (Si) dujos, kuriy tiekimas reguliuojamas
masés srauto jutikliais. Siy jutikliy nustatymas reguliuojamas i§ centrinio kompiuterio per
gamintojo programine jranga. Vakuumas ir slégis reaktoriuje pasiekiamas vakuuminiu siurbliu ir
kontroliuojamas voztuvais, slégis 50-400 kPa (0,54 bar). Temperatiira proceso metu 623 ir 823 K
(350 °C ir 550 °C).

I1Soriné kaitinimo

sistema
- N,
30
Bandiniy pozicijos —r-4 MFC Ar

ﬁ -l C:H:




1.13 pav. Cheminio gary nusodinimo plazma sistemos schema (Forsich 2008)

Plazma cheminio gary nusodinimo metu gali biiti sugeneruota keliais budais ir pagal tai
yra skirstomos skirtingos plazmos riiSys: mikrobangy plazma (2,45 GHz), nuolatinio daznio (RF)
(13,56 MHz), nuolatinés srovés (DC) plazma, kuri gali bati $altoji plazma, reikalaujanti mazesnés
elektros energijos, arba daug elektros energijos reikalaujanti plazma, kuri sukuria arkg arba terming
plazmg. Plazminis cheminis gary nusodinimas formuojamas vakuuminéje aplinkoje, naudojant
aukstos jtampos elektros energija, Siekiant i§judinti azoto jonus, kurie bombarduoty metalo pavirsiy.
Toks plazmos poveikis gali sukurti temperattiros netikslumus ir perkaitinimo tikimybe. PECVD

proceso schema pateikta 1.14 pav.

Neutralios dalelés k&

gt |
1 |
2 ‘.

Jomzuotos daleles o ]

a » >

m J
- Substrato pavirsius Fadengtas pavirsius

1.14 pav. PECVD proceso schema (,,Plasma Electronic GmbH*)

Esant tokiai sistemos konstrukcijai, reikia priimti projektavimo sprendimus, kurie turés
tolimesnés jtakos dangos nusodinimo kokybei. Visy pirma reikia nustatyti reaktoriaus tipa. Galimi
du tipai: karSty sieneliy ir Salty sieneliy. KarSty sieneliy reaktoriai gali padengti didelius dangy
plotus, t. y. jie gali dengti daugiau bandiniy vienu metu. Tac¢iau tokio reaktoriaus trilkumas yra tai,

kad jo sienelés uZsiterSia ir jas reikia periodiskai valyti. Salty sieneliy reaktoriuose yra jkaitinami
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bandiniai, bet paties reaktoriaus sienclés licka nejkaitusios (jos yra auginamos). Salty sieneliy
reaktorius reikia reciau valyti, mazesnés energijos sagnaudos temperatirai palaikyti, nes reaktorius
yra greitai jkaitinamas ir greitai atausinamas. Salty sieneliy reaktoriams nereikalinga vakuumo
sistema. Tokio reaktoriaus trikumai: galimi dideli temperatiros svyravimai, kurie nulemia dangos
storio netolygy pasiskirstyma, mazesnj galimy padengti bandiniy kiekj ir didesnius terminius
jtempius ant pagrindo medZiagos, jei jkaitinimas ar auSinimas atlikti per greitai. Sio reaktoriaus
kiirimui pasirenkamas karsty sieneliy reaktorius, nes tokiame reaktoriuje galima padengti daugiau
bandiniy ir darbas vyksta nasiau. Galima sukurti daugiau bandiniy su tokiais pat parametrais ir dujy

kompozicija, vienodomis dangos savybémis.

e galima uZauginti storesne deimantine danga
Cheminio gary » didesnis dangos nusodinimo greitis
nusodinimo _< e padengiamos sudétingos geometrijos detalés
plazma

e dengimo metu detalés nereikia judinti
privalumai * 7emesné nusodinimo temperatira
e lengvas islaidy reguliavimas

~

1.15 pav. Cheminio gary nusodinimo plazma privalumai

Cheminio gary nusodinimo plazma vienas i§ technologiniy privalumy yra tai, kad
dengimo procesas gali buti optimizuojamas jvedant papildomus technologinius veiksmus
(1.15 pav.). Pavyzdziui, tam, kad deimantiné danga gerai sukibty su pagrindo metalu, patartina
suaktyvinti medziagos pavirSiy, sukuriant papildoma adhezinj sluoksnj naudojant jazotinima.
Procesas, kurio metu pavirSius jazotinamas plazma arba jazotinamas jonais, buvo iSrastas
Wehnheldt’o ir Berghause’o 1932 metais, bet pramonéje pradétas naudoti tik 1970 metais. Jei
atlieckamas jazotinimas, pagerinamas dangos atsparumas nuovargiui. Azotas jsiskverbia j plieno
pavir$iy. Komerciniams tikslams dazniausiai naudojamas jsiskverbimo sluoksnis 200—300 pm, labai
retais atvejais 600 pm. Tokio sluoksnio sudarymas padidina pavirSiaus kietumg ir lemia tolygesnj
paskirstyma, dangos jsiskverbimo gylj. Taip pat galima taikyti legiravima su jvairiomis
medziagomis, pvz., Siliciu, siekiant pagerinti elastines dangos savybes. Cheminio gary nusodinimo
plazma metu, uzdedant papildomg sluoksnj prie§ dengimg, pagerinamos konduktyvumo savybés,

bet sumazéja kietumas (Bernoulli et al. 2015).

1.3. Deimantiniy dangy praktiné verté
1.3.1. Deimantiniy dangy pritaikymas pramonéje
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DLC yra amorfinés anglies forma, kuri turi sp® ir sp? rysius, ir mechaninés dangos
savybés kinta priklausomai nuo sp® /sp? santykio. Deimantinés dangos architektiira gali biiti
suformuojama jvairiais metodais, todél pakoregavus nusodinimo proceso (CVD) parametrus galima
iSgauti jvairias dangos pavirSiaus savybes. DLC pritaikymas mechaninése sistemose gali buti
skirstomas j dvi sritis:

¢ nano/mikro (MEMS, NEMS) (Beake et al. 2015);

e makrodydzio objektai (guoliai, pavaros, stimokliai, kuro injektoriai) (Gahlin et al.

2001).
Pagrindinés deimantiniy dangy pritaikymo sritys pateiktos 1.16 pav.

Trinties/
nusidévéjimo
kontrolé

Elektroniniai Atsparumas
prietaisai korozijai

Duomeny Dekoratyvi-
saugojimas nés dangos

Optiniai
prietaisai/ek-
ranai

Sensoriai/rel-
és

1.16 pav. Deimantiniy dangy pritaikymo sritys

PECVD metodas taikomas mechanizmy pavirSiams restauruoti (Kalin et al. 2005).
Plieno pavirSiaus kietinimas placiai tiriamas PavirSiaus inzinerijos ir plony dangy Fraunhoferio
institute (Fraunhofer Institut Schicht- und Oberflachentechnik), Vokietijoje. Fraunhoferio institute
DLC dangos nusodinamos ant medZzio pjovimo jrankiy, mikroabrazyviniy pieStuky, besisukanciy
pjovimo jrankiy, pramoniniy mechanizmy daliy ir automobiliy varikliy daliy. Fraunhoferio institute
daugiausia dengiama ant austenitinio plieno pagrindo detaliy, nes jis neturi feromagnetiniy savybiy,
atsparus pitinginei ir jarinei korozijai. Todél deimantinés dangos ir austenitinio plieno kombinacija

yra efektyviai naudojama agresyviose terpése ir esant sudétingoms gamybos sglygoms. Kadangi
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austenitiniai plienai daZniausiai turi maZesnj pavir$inj kietuma, tokiu atveju geriausia naudoti
apdirbimg prie$ dengiant danga, pvz., jazotinimg, Siekiant sukurti papildoma adhezinj sluoksnj ir
sustiprinti pavirSinius detalés sluoksnius. 1.17 pav. pateiktos Fraunhoferio institute padengtos

automobilio dalys.

1.17 pav. Pavirsiaus inzinerijos ir plony dangy Fraunhoferio institute dengiamy DLC dangy
pavyzdziai (,,Fraunhofer IST*)

Pagerinty pavirsiy jrenginiai naudojami naftos ir dujy pramonés $akose (Johnston et al.
2005). Pratekéjimo kontrolés prietaisams deimantinés dangos naudojamos, nes:
e apsaugo pavirsius nuo korozijos ir chemiskai neinertiskos agresyvioje aplinkoje;
e pagerina tribologines savybes, pasizymi mazu trinties koeficientu, apsaugo pavirsius
Nuo susivirinimo trintimi;

e Mazina uzterStuma, uzsikiSima,
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e pagerina mechanines savybes esant abrazyviniam ir adheziniam nusidévéjimui.

Deimantinés dangos naudojamos kaip apsauginés dangos biomedicininiuose
implantuose, magnetiniy laikmeny prietaisuose, apsauginiams stiklams, mikroelektromechaniniy
sistemy (MEMS) prietaisams, automatinéms sistemoms. Optikoje DLC naudojama kaip priemoné
apsisaugoti nuo pasalinio spinduliuo¢iy poveikio. Amerikos kompanija ,,Reynard Corporation*
gamina dviejy rasiy DLC dangas — tradicing DLC ir permatomg DLC (1.18 pav.). Deimantiné

danga padidina l¢Siy atsparuma jbréZimams.

1.18 pav. ,,Reynard Corporation® gaminamos deimantinés dangos. Kairéje — permatoma DLC,
desinéje — tradiciné DLC (,,Reynard Corporation®)

Tokias dangas galima nusodinti ant Ge, Si, ZnSe, stiklo, keramikos, kristaly ir plastiky.
Tokie stiklai gali biiti naudojami parduotuvése kody skeneriams, nakties regéjimo akiniams,

karinéje pramong¢je naudojamiems stiklams, apsaugai nuo lazerio spinduliuotés (nuo CO: lazeriy),

jurinéje pramongéje naudojamiems stiklams (1.19 pav.).

1.19 pav. Deimantine danga padengtos optinés sistemos (,,Reynard Corporation®)

Deimantinés dangos naudojamos odontologijoje ir biomechanikoje dél savo Zemo
trinties koeficiento ir atsparumo dilimui, taip pat pradéti tyrimai apie deimantiniy dangy zalinga
poveikj Zzmogaus organizmui. Pavyzdziui, vis daZzniau naudojamos deimantine danga dengtos danty
kabés, nes jrodyta, kad odontologinés vielos, padengtos deimantine danga, yra atsparesnés korozijai
ir pasizymi geresnémis tribologinémis savybémis (Muguruma et al. 2011). Populiariausia DLC

dangos pritaikymo sritis yra pjovimo jrankiai (Bouzakis et al. 2013), pagal pateikiama statistikg yra
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didelis skirtumas tarp pjovimo jrankio, kuris padengtas DLC danga (1.20 pav.) ir kuris neturi

papildomos apsauginés dangos.

!

§

~)

1.20 pav. Pjovimo jrankiai, padengti deimantine danga (,,Tondeo* kuriamos dangos)

Jeigu jrankis padengtas deimantinés dangos sluoksniu, bendras jo eksploatacinis laikas
padidéja apie 15 karty. Pagal B. Krzano tyrimus, 2 um storio ta—C danga padidina atsparumg dilimui

ir padidina jo eksploatacijos laikg nuo vienos savaités iki 85 mety (Weissmantel et al. 1979).

1.3.2. Deimantiniy dangy perspektyvos ir tyrimy tendencijos

Tribologiniai tyrimai padeda praplésti ir patobulinti deimantiniy dangy savybes ir
padidinti jy panaudojimo sritj automatikoje, pjovimo jrankiy, MEMS ir dujy bei naftos pramonés
Sakose. Pirmieji tribologijos tyrimai naudojant kamuoliuko ir disko testa buvo atlikti prie§ 20 mety,
kai Jiangas ir Arnellis tyré DLC tribologijos parametrus (Jiang et al. 1998).

DLC dangy tobulinimas koncentruojamas j optimalaus funkcinio pavir$iaus sukairima
(Beake 2015). Tokiam pavirsiui sukurti reikalingi tribologijos tyrimai. Taip pat sp? ir sp® rysiy
santykis dangoje ir vandenilio kiekis nulemia dangy pavirSiaus savybes, kurios turi jtakos slydimo
bandymo atlikimui, trinties jégy ir dilimo mechanizmo susidarymui. Dangos Siurk$tumas priklauso
nuo dangos nusodinimo metodo.

Gahlinas tyré me:C:H dangy panaudojimg motoriniuose varikliuose (Gahlin et al.
2003). Zhangas palygino trijy tipy dangas, kurios turi didelj atsparumg nudilimui jvertinant
dengimo procesa (Zhang et al. 2002). Bandymai parodé, kad procesas ir dangy funkcijos gali bati
pagerintos naudojant argona, taip pagerinamos apkrovy islaikymo ir tribologinés savybés. Tam, kad
pramongje biity galima kuo optimaliau pritaikyti deimantines dangas ir parinkti tinkamas jy savybes
— biitini tribologiniai dangos tyrimai.

Iki $iy dieny galima padengti tik plonas deimantines dangas iki 10 um storio dél dideliy

jtempiy dangos struktiiroje. Pagal C. Forsich tyrimus (1.21 pav.) a—C:H:Si dangos, padengtos DC
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pulsuojanciame jkaitinty sieneliy plazmos reaktoriuje, gali buti uzaugintos iki 58 um storio (Forsich
et al. 2013). Sios dangos gali biti padengtos ant minkstesniy metaly, todél tokia technologija gali
buti naudojama pramoniniams jrenginiams restauruoti ir eksploatacijos laiko pailginti.

1.21 pav. Rokvelo adhezijos bandymas a—C:H:Si dangos (su HMDSO prekursoriumi): A — be
papildomo apdirbimo; B — su adheziniu sluoksniu; C — su difuzijos zona; D — adhezinio sluoksnio ir
oksidy sluoksnio kombinacija

Pagrindinés tyrimy sritys sprendziant DLC dangy funkcionalumg (Forsich et al. 2008) —
gerinamos adhezinio sluoksnio savybés. Iterpiamieji elementai labai svarbiis DLC tolimesniems
tyrimams, nes jie gali pagerinti adhezines dangos savybes. Silicio jvedimas j dangg tampa vis
populiaresnis, taip pat populiaru jterpti Ti, B, Si, S, Cr, F, W ir N elementus. Iterpiant Si danga turi
geresnes trinties ir nusidévéjimo savybes esant dideliems slégiams. Deimantiniy dangy tyrimy

tendencijos pateiktos 1.23 pav.

e Mechaniniy ir
koroziniy savybiy
gerinimas

eDujy ir naftos
pramonés sakos
pritaiko tai, kas jau
panaudota
automatikoje

Mazinti

- Praplésti
energijos

: funkcionaluma
nuostolius

Plésti

pritaikymo sritis Tausoti energija

*Gerinti dengimo
technologija

eDengimas ant
polimery
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1.23 pav. Deimantiniy dangy tobulinimas

Braceras tyré DLC padengty implanty masés netekimg juos eksploatuojant (1.22 pav.).
Tyrimy metu buvo iSmatuoti 5 milijonai cikly, kurie atitinka 3 mety implanto eksploatacijos trukme
(Braceras et al. 2002). Biodegradacijos bandymas parodé, kad i§ tiriamyjy dangy DLC danga

prarado maziausig masés kiekj.

1.22 pav. Kelio sgnario implantas (Braceras et al. 2002)

Viena i§ naujy moksliniy tyrimy tendencijy yra DLC superlubrikumo savybés. DLC turi
labai lygy pavirSiy, kurj nulemia DLC amorfiné struktiira. Superlubrikumas pasireiskia esant bent

2-5 nm DLC dangos storiui.

2. TIRIAMOJO DARBO METODIKA
2.1 Amorfiniy deimantiniy dangu suformavimo metodika

2.1.1. Substrato medziagos

Substratai buvo iSpjauti i§ plieny 1.7225 ir 1.3343 pusgaminiy. Dviejy skirtingy
substraty bandiniai buvo pasirinkti siekiant nustatyti, kaip dangy savybés Kinta, kai jos

suformuojamos ant minkstesnio ir kietesnio plieno.
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Pirmasis dengiamasis substratas pagamintas i§ 1.7225 plieno. 1.7225 substrato cheminé
sudétis pateikta 3 lenteléje, remiantis LST EN 10083-1:2006 ,,Gridinamieji ir atleidziamieji
plienai‘ standartu. Tokios cheminés sudéties plienas naudojamas Siose srityse:

e transporto daliy (pavary, stimokliy, gembiy) gamyba;

e dujy ir naftos pramonés jrenginiy (grezimo jrankiy ir vamzdziy jungimams) gamyba.

Svarbiausia plieno savybé, lemianti dangos mechanines savybes, yra plieno kietumas.
1.7225 plieno kietumo reik§més buvo iSmatuotos ,,Bohler* laboratorijoje prie§ padengiant substratg
danga. Vidutinés kietumo reikSmés, gautos eksperimento metu, buvo 30 HRC. Cheminé plieno
sudétis pateikiama 2.1 lenteléje pagal LST EN 10083-1:2006 ,,Griidinamieji ir atleidziamieji

plienai standartg.

2.1 lentele. Plieno 42CrMo4 (1.7225) cheming¢ sudétis (%)

C Si Mn p S Cr Mo Fe

0,38-0,45 04 0,6-0,9 0,025 0,035 0,9-1,2 0,15-0.3 | likusi dalis

Antrasis dengiamasis substratas pagamintas i§ 1.3343 plieno. 1.3343 substrato cheminé
sudétis pateikta 2.2 lenteléje, remiantis LST EN ISO 4957:2003 ,,Irankiy plienas* standartu. Plieno

kietumas 64 HRC, jis yra du kartus didesnis nei pirmojo dengiamojo substrato.

2.2 lentelé. Plieno HS6-5-2C (1.3343) cheminé sudétis (%)

C Si Mn P S Cr Mo W \Y Fe

0.86 -0.94 0.45 0.4 0.03 0.03 3.8-45 47-52 59-6.7 1.7-21 likusi dalis

HS6-5-2C plienas naudojamas gaminant:

e bendrosios paskirties jrankius;

e karSto metalo formavimo (kalimo, presavimo, valcavimo) jrankius;

e Salto metalo formavimo jrankius, kurie reikalauja auk$to atsparumo nusidévejimui

(presavimo forma).

Substratai pagaminti i§ strypinio pusgaminio. Strypai supjaustyti j 10 mm storio
bandinius ,,Boehler jmongje (2.1 pav.) ir pateikti Aukstutinés Austrijos taikomyjy moksly

universiteto Tribologijos laboratorijai.
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2.1 pav. ,,Boehler* strypinis pusgaminis, i kurio i$pjauti bandiniai

Paruosus substratg, bandiniy matmenys yra:
e skersmuo —d =40 mm;
e storis—t=10 mm;

e dengiamo pavirsiaus plotas — S = ir? = - 40? = 5024 (mm?) = 0,5024 (cm?).

Prie§ pradedant dangos formavimo procesa, svarbu Zinoti dengiamy pavirsiy plota, nes
pagal bendrajj dengiamajj plotg apskai¢iuojami plazmos parametrai ir sukuriamas PECVD dengimo

rezimas.

2.1.2. Dangy formavimo procesas

Dengimo procesas pradedamas nuo bandiniy valymo ir paruoSimo. Plieno bandiniai i§
pradziy nuvalomi kvarciniu sméliu, tuomet slifuojami ir poliruojami. Priklausomai nuo bandinio
pavirSiaus SiurkStumo ir pavirSiniy defekty pavirSius poliruojamas trimis skirtingais rezimais.
Slifavimas ir poliravimas atlickamas automatinégje §lifavimo masinoje ,,Stuer tegraforce 5“
(2.2 pav.). Kiekvienam S§lifavimo rezimui parenkamas S$lifavimo diskas, laikas ir lubrikantas.

Bandiniy paruoSimo operacijy parametrai pateikiami 2.3 lenteléje.
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2.2 pav. ,,Stuer tegraforce 5 automatiné §lifavimo masina

2.3 lentelé. Bandiniy Slifavimo ir poliravimo rezimai ir lubrikantai

Slifavimo ir | Slifavimo ir | .. . o
. . Slifavimo/poliravimo . )
poliravimo | poliravimo e Lubrikantas Trukmé
.. . disko SiurkS$tumas, pm
rezimas diskas
1. Zingsnis Piano 80 80 Vanduo 10 min.
2. zingsnis Piano 1200 1200 Vanduo 10 min.
Polikristaliné deimantiné
3. zingsnis DAC 2400 suspensija, grudeliy dydis | 4 min.
3um

Tarp kiekvieno §lifavimo zingsnio bandiniai nuplaunami vandeniu ir nuvalomi spiritu.
Vanduo, likes ant nupoliruoty pavir$iy, nupuciamas suslégto oro srove, kad nevykty substrato
korozijos procesai. 2.3 pav. pavaizduoti paruosti dengimui bandiniai po poliravimo/$lifavimo
operacijy. Bandiniai laikomi paruos$tais dengimui, kai jy pavirSius turi ,,veidrodinj atvaizda“ ir

neturi akimi matomy jbrézimy.

2.3 pav. Nupoliruoti bandiniai, plienas 1.7225

Toks efektas pasiekiamas poliruojant deimantine pasta. Deimantiné pasta naudojama
metalo ir keramikos pavirSiui paruosti, nes gerai paSalina pavir§iaus nelygumus dél suspensijoje
esanciy polikristaliniy deimanto griideliy. Deimantinés pastos gali biiti:

e monokristalings;

e polikristalinés.
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Polikristalinése pastose griideliai turi daugiau briauny, kurios dazniau lie¢ia poliruojama
pavirsiy ir kokybiskiau ji poliruoja. Polikristalinés deimantinés pastos pranasumai:

e (geresnis daleliy dydzio paskirstymas substrato pavirsiuje;

e greiciau paSalinami nelygumai substrato pavirsiuje;

e tolygesnis pavirSiaus valymas;

e sudaryta i§ SeSiakampiy mikrokristality, kurie yra vienodo kietumo visomis

kryptimis;
e Dpastos griideliy pavirSiaus plotas 300 % didesnis nei monokristalinés pastos grideliy.
Po poliravimo bandiniai buvo dengiami PACVD reaktoriuje. 2.4 pav. pateiktas ,,Ruebig®

GmbH & Co KG pramoninis-mokslinis reaktorius. ,,Ruebig®“ PECVD reaktorius sukurtas pagal tos
pacios jmonés patentuoty ,, MICROPULS* technologija. Plazmos jvedimas j dengimo technologija
leidzia sumazinti proceso temperatiira ir nesukelti faziniy transformacijy substratuose. Sis
reaktorius turi integruotg jazotinimo plazma sistema, kuri suaktyvinama dengimo pradzioje, kuriant
adhezinj DLC sluoksnj. PACVD reaktoriaus kar$ty sieneliy aukstis 600 mm, o skersmuo 400 mm.
Si technologiné sistema gali bati naudojama dviem pavirsiy tobulinimo technologijoms:

e kiety dangy nusodinimui,

e pavirsiy jazotinimui plazma.

2.4 pav. ,,Ruebig” GmbH & Co KG pramoninis-mokslinis reaktorius

Dangy formavimo procesui pasirinkta integruota jazotinimo ir CVD dengimo sistema.
Pagal ,,Ruebig® sukurta technologija, ji yra pranasesné¢ negu drusky vonios ar dujy jazotinimo

sistemos. Jazotinimas plazma vyksta Zemesnése temperatlirose, apsaugant plieng nuo
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aukstatemperatiiriy deformacijy. PECVD reaktorius su integruota jazotinimo plazma pasiZymi $iais

pranasumais:

tankesné dangos struktira;

Mazesnés substrato deformacijos;

galimybé apsaugoti pavir$iy nuo dangos suformavimo pavir$iy sutepant deimantine
pasta (2.5 pav.);

Mazesnis pavirSiaus SiurkStumas ir Svaresnis pavirSius negu bandiniy pavirsiy,
apdirbamy drusky voniose ar dujy aplinkoje;

geresnés antikorozinés savybés.

2.5 pav. ,,Ruebig® padengtos detalés. Deimantine pasta apsaugotos sukamosios dalys

Toliau pateikiama dengimo proceso metodika, suformuluota pagal ,,Ruebig® GmbH &

Co KG patento technologija. Reaktoriaus sistema susideda i§ izoliuoto disko formos pagrindo, kuris

dengimo procese naudojamas kaip katodas, o reaktoriaus kapsulé — kaip anodas ( 2.6 pav.).
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Cheminio gary nusodinimo procesas pradedamas nuo reaktoriaus iSvalymo. Pries
atidarant reaktoriy, jis prapuciamas azoto dujomis. Panaudojant valdymo programg i§ pradziy
laipsniskai yra uzdaromi voztuvai, o tuomet atkeliamas reaktoriaus korpusas. Kai reaktorius yra

iSvalytas, ] ji jkraunami bandiniai taip, kad dengiami pavir§iai su niekuo nesiliesty, prie jy

prijungiamos termoporos.

4
2%

-

2.6 pav. ,,Ruebig” reaktoriaus kameros vidaus vaizdas: a) reaktoriaus kameros vidus ir izoliuotas
pagrindas; b) bandiniy i§déstymas prie$ dengimo procesg

Dangy formavimo procesui galima naudoti specialiai paruoStus metalo bandinius arba
gamyboje naudojamas sudétingos geometrijos metalines dalis (2.7 pav.). Uzdarius reaktoriy,
jjungiamas vakuuminis siurblys, kuris reaktoriuje sukuria vakuuma ir palaiko atitinkamg iSretinimo
slégj. Argono srautas tickiamas j kamerg ir matuojamas maseés jutikliais, esanciais vamzdynuose.
Reaktorius ir jame esantys bandiniai jkaitinami iki reikiamos temperatiiros. Dengimo proceso metu

acetileno (C2H2) dujos naudotos kaip anglies $altinis deimanto dangai suformuoti.

2.7 pav. Jazotinimas prieS§ pradedant dengti DLC. Vaizdas i$ reaktoriaus virSaus pro stebéjimo ertme

Dengimo proceso technologija sudaro devyni etapai, kuriy peréjimas nuo vieno prie kito
reguliuojamas temperatiiros rodmenimis arba laiko periodais. Pavyzdziui, jazotinimas jjungiamas
tuomet, kai temperatiira reaktoriuje pasiekia 250 °C, o i§jungiamas po 3 val. ir pereinama prie
legiravimo siliciu. Po papildomy pavirSiaus gerinimo procesy pradedama dengti deimantiné danga.
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Po dangos nusodinimo procesas baigiamas, ir paskutinis etapas — reaktoriaus auSinimas apie 3 val.

Kokybisky dangy pavyzdziai, pagaminti AukStutinés Austrijos taikomyjy moksly universiteto

laboratorijoje, pateikiami 2.8 pav.

2.8 pav. Deimantinés DLC dangos, padengtos Aukstutinés Austrijos taikomyjy moksly universiteto
laboratorijoje

Vidutiné¢ dangos formavimo trukmé yra nuo 12 iki 35 valandy, priklausomai, kokio
storio dangos formuojamos. Dengimo proceso metu naudojama DC nuolatiné elektros srove, kuri
yra tiekiama i§ generatoriaus. Jei dengimo parametrai ir dujy debitas apskaiCiuoti teisingai,

gaunamos kokybiskos tribotechninés dangos.

2.1.3. Tyrimy planas

Norint uZtikrinti tyrimy efektyvumga ir tiksly pasiekima buvo sudaryta PECVD dangy
formavimo ir tyrimo schema (2.9 pav.). Pagal $ig schema buvo modeliuojami dangy tyrimai ir
tyrimy grupés iStekliy paskirstymas. Tyrimai atlikti AukStutinés Austrijos taikomyjy moksly

universitete Tribologijos laboratorijoje.

*Modeliavimas

Prielaida eMonitoringas

eCheminiai pagerinimai

Gerinimas ePavirsiaus tobulinimas

Dangos

savybés

2.9 pav. Dangy tyrimy modeliavimas pagal tyrimy schema
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Tyrimy planas sudarytas remiantis logiskumo seka. Kiekvienas dengimo procesas
prasideda nuo prognozavimo ir hipotezés iSkélimo. Padengus dangg ir atlikus bandymus,
apibendrinti rezultatai padeda kurti technologinius patobulinimus. Baigus tobulinimo stadijg —
sukuriama danga su planuotomis mechaninémis savybémis. Suformavus tokig dangg — klientams
pateikiami verslo pasitilymai ir technologiniai patobulinimai.

Plazminio cheminio gary nusodinimo metodu (PECVD) gaminamos storesnés sp° tipo
dangos, todél Sios deimantinés dangos naudojamos gamybiniy (pjovimo, grezimo ir kasybos)
jrankiy pavir§iui sustiprinti ir transporto priemoniy daliy tribologinéms savybéms gerinti.
Tyrimuose analizuojamy deimantiniy dangy savybés buvo kei¢iamos, keic¢iant nusodinimo proceso
parametrus:

e nusodinimo dujy kompozicija;

e proceso temperatiirg;

e substrato medziagg;

e substrato nusodinimo aukstj;

e norimo suformuoti adhezinio sluoksnio cheming sudétj;

e dangos tipa (vienasluoksné/daugiasluoksné);

e legiruojama elementa.

Sie dengimo proceso kintamieji pasirinkti, remiantis analogisky tyrimy bei literatiiros
apzvalgos analize ir ,,Ruebig® praktine patirtimi. Kuriant tyrimy matricg svarbu Zinoti Sias sglygas:

e Substrato medziagos zyméjima pagal ISO;

e prie§ dangos formavima taikytus pavirSiaus apdirbimo metodus ir jy reZimus;

e norimg pasiekti jazotinimo gylj, mm,;

e norimg sukurti dangos pavirSiaus kietuma pagal Vikerso skalg;

¢ norimg suformuoti dangos storj;

e nurodyti pavirSiaus plotus, kurie pagal techninius reikalavimus neturéty biiti

padengti.

Viena i§ svarbiy pramonés problemy yra deimantiniy dangy taikymas besisukan¢ioms
mechanizmy dalims. Viena i§ uzduoc¢iy — suformuoti kokybiska, dilimui atsparig deimanting danga
mechanizmy daliy pavirSiuje, kuri dilimo metu leisty iSvengti judan¢iy mechanizmo elementy
susivirinimo (de¢l veikianciy dideliy trinties jégy) proceso. Taip pat, suformavus dangg ant detaliy
besitrinanciy pavirsiy, sumazeja tribologinés poros trinties koeficientas ir padidéja sukimosi greitis

bei apsisukimy skaicius.
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[vertinant pramonéje iSkeltas uzduotis ir realiy mechanizmy darbo salygas buvo
sudarytas tyrimy planas. [vertinant DLC dangy taikymo sritis ir specifikg, baigiamojo darbo metu

buvo pagamintos dvi bandiniy serijos. ISsamesné informacija pateikta 2.4 lenteléje.

2.4 lentelé. Tiriamy bandiniy serijos

Bandiniy : . : . o :
B Taikymo sritis Taikymo specifika Pagrindinis tyrimo uzdavinys
serija
. Automobiliy daliy Didelés trinties jégos Istirti dujy kompozicijos jtaka
gamyba variklio dilimo porose trinties koeficientui
. Kietyjy kiny [Stirti story dangy atsparumo
Turbiny sparny : . . . . N
2 atsitrenkimas ] turbiny smigiui ir nudilimui
gamyba .
sparnus charakteristikg

Tyrimo metu buvo sudaryta bandymy matrica ir tyrimy planas. Bandymy matrica
pateikiama 1 priede. Sferinio abrazyvinio bandymo metu matuojamas dangos storis, pagal kurj
skai¢iuojamas dengimo greitis. Dangos adhezija jvertinta atlikus jbrézimo testa su kintancia
apkrova. Trinties koeficientas apskaiCiuotas atlikus tribologijos ,ball-on-disk* testg. Dangos
nudilimas smagiu tirtas metant metalinj kamuoliukg ant bandinio pavirSiaus. Po atlikty
eksperimenty dangos pavirSius tirtas naudojant kontakting CLSM mikroskopija (su integruotu 3D
profilometru) ir opting mikroskopija. Parinkti moksliniai tyrimai leidzia jvertinti tiriamy DLC
dangy kokybinius ir Kiekybinius parametrus, suformuluoti argumentuotus sitilymus dengimo
problemoms spresti.

Pirmosios bandiniy serijos dangos naudojamos automobiliy varikliy detaléms dengti.
Dé¢l rinkos konkurencijos principy magistro darbe galima paminéti tik proceso metu naudojamy
dujy kiekj procentais. Dangos buvo nusodinamos dviejuose aukséiuose — 45 ir 0 mm aukstyje (t. .
ant katodinés plokstés reaktoriaus pagrinde). Toks bandiniy iSdéstymas reaktoriuje leidzia iStirti
reaktoriaus homogeniskumg ir dangy savybiy kitima, kei¢iantis dengimo auks$¢iui. Vienasluoksneés
klasikinés DLC dangos buvo suformuotos ant plieny 1.7225 ir 1.3343 substraty, taikant tris
skirtingas dujy kompozicijas: CzoHz, CoHa+N2, CoHz+H2 ir tris skirtingas proceso temperatiiras
(400 °C, 500 °C, 575 °C). PECVD proceso dujy sudéties santykis pateiktas 2.5 lenteléje.

2.5 lentelé. Bandiniy serijos dangos formavimo procese naudojamy dujy santykis (%)

Procesas Naudojamy dujy santykis, % Dengimo trukme, val.
CzH2 C2H2100 % — 35
CaH2+N2 C2oH215 % N285 % 35
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CoH2+H> C2H215 % H2 85 % 35

Antrojoje serijoje nusodintos trijy tipy dangos: minkstesné, kietesn¢ ir daugiasluoksné.
Dujy kompozicija, proceso temperatiira, jtampa ir proceso trukmé pateikiama 2.6 lenteléje.
Formuojant Sias dangas buvo naudojamas vienodas acetileno (C2H) ir argono (Ar) dujy kiekis,
kei¢iant silicio (Si) kiekj. Minkstesnés dangos padengtos be silicio, kietesnés dangos padengtos su
pastoviu silicio kiekiu, o daugiasluoksnés dangos pagamintos su Siliciu, kuris tiekiamas j dengimo
kamerg pulsuojanciu ciklu. Tris minutes silicis leidziamas j kamera, tuomet tris minutes daroma

technologiné pertrauka. Sediy minuéiy ciklas kartojamas 120 karty.

2.6 lentelé. Bandiniy serijos dangos formavimo parametrai

5 Temperatiira, Dujy debetas, I/h Energijos Proceso
anga
J °C CoHz | Ar Si tankis, W/m? | trukme, val.
450 °C 60 12 - 900 12
Minksta
550 °C 60 12 - 900 12
) 450 °C 60 12 0,5 150 35
Kieta
550 °C 60 12 1 150 35
_ 450 °C 60 12 0-0,5 900 12
Daugiasluoksné
550 °C 60 12 0-1 900 12

Apibendrinant atliktus tyrimus ir jy kintamuosius parametrus, tyrimy matrica gali buti

suskirstoma j dvi pagrindines grupes. Tyrimy grupés pateikiamos 2.7 lentel¢je.

2.7 lentele. Tyrimy grupés

Dujy kompozicijos Substratai Atlikti testai
Dangos storio
1.7225, 1.7225 (dengimo Adhezijos
C2Hz, CoH2+N2, CoH2+H: padétis — 45 mm nuo katodo Kietumo
plokstés), 1.3343 plienai Tribologinis bandymas

(nuotolis — 3 km)

CoHo+Ar, CoHo+Ar+Si Dangos storio

(vienasluoksné), CoHa+Ar+Si 1.?235, 1‘.7225 ;azot}ntu_ trlbo!oglnls bandymas
(daugiasluoksné danga) pavirSiumi, 1.3343 plienai (nuotolis — 22, 55, 100 km)
g g Smiigio

Didesnis silicio kiekis padidina dangos kietuma, todél kietesnés dangos suformuotos su
didesniu silicio kiekiu dangoje. Antrosios serijos bandiniy taikymo sritis yra turbiny gamyba, todél

dangos Kietumas ir storis yra svarbios tyrimy charakteristikos.
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2.2. Tyrimy metodika
2.2.1. Sferinis abrazyvinis bandymas

Dangos nusodinimo greitis matuotas atlickant dangos storio testg, kamuoliuko—kraterio
metodu (angl. ball-cratering). Kamuoliuko—kraterio bandymas atliktas su ,,Calotest* dangos storio
matavimo sferiniu abrazyviniu prietaisu (2.11 pav.). Pirmiausia bandinys tvirtinamas ant matavimo
prietaiso. Prie tiriamo bandinio pavirSiaus yra prispaudziamas metalinis kamuoliukas, pagamintas i$
1.3505 plieno (LST EN ISO 683-17:2015), kurio skersmuo yra 20 mm. Metalinis kamuoliukas

sukasi (greitis nuo 10 iki 2990 m™) ir formuoja jduba (kraterj) dangos paviriuje.

2.10 pav. ,,Calotest dangos storio matavimo prietaisas

Kamuoliukui besisukant kontakto zona tarp kamuoliuko ir dangos nuolat sutepama
deimantine suspensija (3 um). Bandymas baigiamas, kai indentorius pasiekia substrato pavirsiy
(2.11 pav.).
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2.11 pav. DLC dangos storio bandymas: dengimo temperatiira — 550 °C, dujy kompozicija —
CoHo+Ar, substratas — 1.7225 plienas, dangos storis — 26 pm

Dangos storio bandymo trukmé 15-20 sekundziy, priklausomai nuo dangos storio.
Dangos storis skai¢iuojamas taikant ,,OLYMPUS* opting mikroskopija ir ,,Jomesa PicEd Cora“
programing jrangg, matuojant vidinj ir iSorinj jdubos skersmenis. Jvertinus iSmatuotus jdubos
parametrus, programine jranga skai¢iuojamas dangos storis.

Dangos storio formulé:

_ Xy

t=7 2.1)
sioje formuléje:

t — dangos storis, um;

X — suformuotos duobés iSorinio ir vidinio spindulio skirtumas, pm;

y — matuojamas atstumas, um,;

D — kamuoliuko skersmuo, um.

Dangos dengimo greitis apskai¢iuojamas gauta dangos storio reikSme dalijant i$

dengimo laiko eksperimento metu (35 val. arba 12 val.):

dangos storis pm (2.2)

Dengimo greitis = —
gimo grettl dengimo laikas “val

Dengimo greitis yra svarbus dengimo parametras, nes pagal jj vertinamas ekonominis
projekto ir tyrimy aspektas, atsizvelgiant ] energijos sanaudas, laboratorijos uzimtumg ir

Zmogiskuosius resursus.

2.2.2. Adhezijos bandymas

Siekiant jvertinti suformuoty dangy patikimuma, svarbu Zinoti, kokiu bidu — tampriu ar
plastiniu, kietesnis kiinas prasiskverbia pro dangg. Dangos adhezija matuojama jbrézimo testu.

Ibrézimo bandymas atliktas su ,,CSM Revetest Xpress Macro Scratch Tester jrenginiu (2.12 pav.).
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2.12 pav. Ibrézimo bandymo jrenginys ,,CSM Revetest Xpress Macro Scratch Tester*

Pagal Bleake atliktus tyrimus ir padarytas iSvadas, deimantinés dangos suyra, nes
(Bleake, 2015):

e plastiné deformacija DLC dangose jvyksta tada, kai dangoje susidare jtempiai
perzengia Von Misses jtempiy riba;

e augant apkrovai, didéja jtempiy paveiktas dangos tiris (plastiné zona) iki tol, kol
pasiekia dangos adhezinj sluoksnj arba substrato ir dangos kontakto zona, taip
susilpnindamas visg DLC dangos sistema;

e jeigu dangos pavirSiuje atsiranda papildomy tempimo jtempiy, Kurie veikia jau
plastiSkai besideformuojanc¢ig dangos zong, tuomet jvyksta dangos lokalinis suirimas,

kuris gali iSsiplésti iki viso dangos suirimo.

Bandymo metu nustatomos kritinés jégos reikSmeés, kai | tiriamo bandinio pavir§iy buvo
ispaudziamas pavir$iumi Slenkantis indentorius su tam tikro dydzio jéga (kintanti jéga nuo 1 N iki
101 N). Indentorius pagamintas i§ techninio deimanto, kurio spindulys 200 pm. Indentoriaus
apkrovimo greitis 1-5 N/mm, slinkimo kelias apie 10 mm. Kritiné jégos reik§mé skaic¢iuojama
optiniu mikroskopu, matuojamas jbrézimo ilgis ir atlickami algebriniai skai¢iavimai. 2.13 pav.

nuotraukoje esanti geltona zymé parodo jbrézimo ir matavimo pradzig.

2.13 pav. DLC dangos jbrézimo bandymas: dengimo temperatiira — 400°C, dujy kompozicija — CoHo,
substratas — 1.7225 plienas, kritiné jéga 73 N

Ant kiekvieno bandinio jbrézimo bandymas atliekamas tris kartus. Kritiné apkrova
skaiCiuota optiniu mikroskopu iSmatavus jbrézimo ilgj. Jbrézimo ilgis matuojamas nuo tasko,

kuriame pasirodo substrato pavirsius, iki jbrézimo pabaigos, kai naudojama didziausia 101 N jéga.
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Kriting jéga skai¢iuojama pagal formulg:

=T (5"

: (2.3)
Sioje formuléje:

Lc — kritiné jéga, N;

I — indentoriaus kontakto spindulys, pm;

h — dangos storis, um;

E — dangos Jungo modulis, MPa;

W — indentoriaus jbrézimo ilgis substrato pavirsiuje, um.

Adhezijos bandymo metu programiné jranga stebi svarbiausias reik§mes: normaling
jéga ir poslinkius, trinties koeficients, jbrézimo gylj, akusting emisijg, dangos atitrikimg nuo
substrato. Pries pradedant adhezijos bandyma (jbrézimo testg), buvo priimtos tokios prielaidos:

e tangentinés jégos neturi jtakos slégio pasiskirstymo pokyciui ir trinties koeficiento

reiksmés (COF) yra mazesnés nei 0,3 (COF< 0,3);

¢ indentoriaus spindulys pastovus;

e apkrova pridedama ant indentoriaus galo, uztikrinamas mazas indentoriaus slydimo

greitis ir kontaktas tarp pavirSiy yra artimas tampriam;

e indentorius pasiekia jbréZzimo bandymo trajektorijos pabaigg jbrézimo bandymo

metu.

DLC adhezijos tyrimy metu buvo iSmatuotos normalinés jégos reikSmés, kurias
pasiekus danga atitriiksta nuo substrato pavirSiaus. Tai pastebima diagramose, kai tangentiné jéga
sumazéja, o indentoriaus jsiskverbimo gylys padidéja. Si reik§mé vadinama kritine apkrova arba

jéga (Lc). Po adhezijos dangos storio ir tribologijos tyrimy bandinio vaizdas pateiktas 2.14 pav.

Dangos storio

tyrimas Adhezijos tyrimai

= /

Tribologinis
tyrimas
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2.14 pav. Deimantiné DLC danga po adhezijos, dangos storio ir tribologiniy bandymy

Kritinés apkrovos reik§mé parodo, kokia didziausia normaliné jéga gali veikti dangos
pavirs$iy iki jos suirimo. Daugiasluoksnéms dangoms galima apskaiciuoti kelias kritinés jégos
reik§mes. Sios reik§més charakterizuoja adhezinius rysius tarp dangos ir substrato. Didesnés jégos
reikS§més charakterizuoja didesnius adhezinius rySius. Kritinés jégos reikSmés skaiciavimas yra tik
vienas i§ metody, galintis nustatyti adhezinius rySius dangoje, taciau $ie rySiai priklauso ir nuo

substrato kietumo, stiprumo ir dangos storio.

2.2.3. Kiecio ir Jungo modulio bandymas

1.7225 plieno bandiniy, padengty DLC dangomis 0 mm aukStyje (ant reaktoriaus
katodinés plokstés) ir 45 mm aukstyje, buvo matuojamas Vikerso mikrokietumas. Vikerso kietumo
matavimas atliktas ,,EMCO-Test DuraScan“ prietaisu partneriy jmonéje ,Fischer”, o gauta
informacija susisteminta Aukstutinés Austrijos taikomyjy moksly universiteto Tribologijos

laboratorijoje. ,,EMCO-Test DuraScan‘ prietaiso nuotrauka matoma 2.15 pav.

2.15 pav. Vikerso mikrokietumo matavimo prietaisas ,,EMCO-Test DuraScan*

Vikerso mikroindentorius yra piramidés formos ir jis buvo jspaudziamas ] dangy
pavirSiy tris kartus. IS bandymy rezultaty buvo apskai¢iuotas dangy kiecio vidurkis. Matavimo
indentorius jspaudziamas j dangos pavirsiy 30 mN apkrova, kuri i§laikoma 20 s. Matavimo schema

pateikiama 2.16 pav.
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2.16 pav. Vikerso mikrokietumo matavimo schema

Dangos mikrokietumo skai¢iavimo formulé:

. 0
2Fsin >

D2 (2.4)

Sioje formulgje:

HV =

F — indentoriaus apkrova, kgf;
D — Zymés jzambiné, mm,

0 — kampas tarp dviejy deimanto briauny, kuris yra 136 °C.

Mikrokietumo matavimams atlikti naudojamos dangos, padengtos skirtinguose
aukséiunose. Siy dangy kietumo reik§més palyginimas ir gautos isvados leidzia jvertinti reaktoriaus

homogeniskuma ir dangy kietumo kitima, kintant dengimo padéciai.

2.2.4. Indentizacijos eksperimentas

Vis svarbesné ir dazniau pasitaikanti problema pavirsiy inzinerijoje — lokalaus kontakto
tarp dangos ir abrazyvinés dalelés padarytas jspaudas. Problemy gali kilti kietosioms daleléms
atsitrenkus j dengty jrankiy pavir$iy. Si problema yra aktuali turbiny eksploatacijos metu ir gali
nulemti naSuma. Indentizacijos eksperimentas buvo atliktas jvertinant turbinos darbo sglygas.

Atlikus indentizacijos bandymus, svarbiausia isanalizuoti kietojo kiino prasiskverbimo
gyli, ispaudo plota, kietumg ir triikkiy pobudj. Remiantis kity mokslininky atliktais tyrimais ir
moksliniais straipsniais, raSomais Sia tema (Bernoulli 2015 et al.) — daZznai dangos matuojamos
naudojant ,,nano-impact“ bandyma tam, kad dangoje biity suzadinti vietiniai jtempiai.

Tyrimo metu bandiniy dangos pavir$iai pazeidziami plieniniais indentoriais (skersmuo

6 mm, 12,5 mm ir 25,7 mm). Rutuliukai buvo metami i§ trijy metry auksc¢io per plastikinj vamzdelj.
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Tam, kad oras laisvai cirkuliuoty bandymo metu, plastikiniuose vamzdeliuose buvo pragr¢ztos

kiaurymés (2.17 pav.).

2.17 pav. DLC dangy smiigio bandymo stendas

Antrosios bandiniy serijos bandiniai tikrinami indentizacijos bandymu. Naudoti
bandiniai: nupoliruoto 1.7225 plieno, jazotinto 1.7225 plieno ir nupoliruoto 1.3343 plieno.
Bandymo schema pateikiama 2.18 pav.

Kamuoliuko pradiné pozicija
Paleidimo platforma o~ o

Kamuoliyko
judéjimo|kryptis

Bandinys

 ——

2.18 pav. Indentizacijos eksperimento schema

Atlikus indentizacijos eksperimentg, dangos pavir§ius analizuojamas optiniu
mikroskopu. Priklausomai nuo rutuliuko energijos, dangos cheminés sudéties, dengimo
temperatliros ir substrato medziagos, tiriamos dangos pavir$iai tur¢jo skirtingus pazeidimus smigio
metu. Daugumai dangy budingos plastinés deformacijos, kuriy gautas rezultatas — dangos radialiniai
jtrikiai. Tyrimo metu bandiniy pavir§iuje buvo nustatyti Sie pazeidimai: viso apskritimo jtrikiali,

pusés apskritimo jtrukiai, krateriai, dangos delaminacija.
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2.2.5. Dangy tribologiniai tyrimai

Tribologiniai tyrimai parodo DLC dangy trinties savybes ir atsparuma nudilimui.

Tribologijos bandymas buvo atliekamas su ,,TRIBOtester prietaisu. Prietaiso charakteristikos

pateiktos 2.8 lenteléje.

2.8 lentelé. Tribologinio stendo parametrai

Prietaisas

,»Pin-on-Disc and Oscillating TRIBOtester*

Gamintojas

., Tribotechnic*

Rutuliuko medziaga

1.3505 plienas (LST EN ISO 683-17:2015)

Rutuliuko skersmuo

1,5mm

Vidutiné drégmé, (RH) ~ 45-50 %

Sukimosi greitis 400 mm/s

Slydimo kelias 3 km, 22 km, 55 km, 100 km
Slydimo spindulys 14 mm

Bandymo trukmé 2 val.

Vidutiné drégmé, (RH) ~45-50 %

Apkrova 4N, 12N

,» Tribotechnic” tribologinis bandymas pritaikytas ,,ball-on-disk metodo tyrimams.

,»Ball-on-disk“ metodo principas ir bandinio tvirtinimo schema pateikta 2.19 pav. Bandinys yra

tvirtinamas ant besisukancéios platformos ir prispaudziamas metaliniu rutuliuku. Rutuliuko

prispaudimo jéga reguliuojama svoriais, kurie uzdedami ant specialaus laikiklio — prispaudiklio.

Ivertinus tiriamosios dangos charakteristikas buvo pasirinktos apkrovos — 4 N arba 12 N.

2.19 pav. Trinties bandymas: a — ,,ball-on-disc* bandymo stendas; b — bandinio tvirtinimas

Parinkus tinkamus tribologinio bandymo parametrus (jégos dydj, slydimo greiti,

slydimo spindulj, bandymo kelig) ir jtvirtinus tiriamg bandinj, pradedamas dangos dilimo
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bandymas. Kai tvirtinimo platforma kartu su bandiniu pradeda suktis, metalinis rutuliukas braizo
dangos pavirSiy. Rutuliukas juda dangos pavirsiumi, kol pasiekiamas 3 km, 22 km, 55 km ar

100 km nuotolis. Tribologijos bandymo parametrai pateikti 2.9 lenteléje.

2.9 lentelé. Kintantys bandymo parametrai

Parametrai 3 km 22 km 55 km 100 km
Cikly skai¢ius 36734 194550 486267 884233
Slydimo spindulys 14 mm 18 mm 18 mm 18 mm
Bandymo trukmé 2 val. 16 val. 39 val. 70 val.

Rutuliuko slydimo greitis nustatomas keiciant slydimo spindulj (14 mm arba 18 mm) ir
naudojantis gamintojo ,,Tribotechnic programine jranga. Bandymo metu nustatomos Sios
charakteristikos:

e trinties koeficientas;

¢ rutuliuko nusidévéjimo pédsako skersmuo;

e dangos pavirsiaus isdilusio takelio gylis.

I8dilusios dangos takelio gylis ir rutuliuko nusidévéjimo skersmuo matuojami naudojant
konfokaling mikroskopija (CJSM). Po tribologinio bandymo skaiciuojamos dangos ir antrojo
slystanciojo kiino dilimo reikSmés. Trinties koeficientas skai¢iuojamas pagal ,, Tribotest” jrenginio
gautas skaitines reiksmes. Dangos slydimo takelio nusidévéjimas analizuotas CLSM kontaktiniu
mikroskopu. Antrojo slystanciojo kiino (metalinio rutuliuko) nusidévéjimas analizuotas optiniu
mikroskopu, matuojant rutuliuko nusidévéjimo skersmenj. Nusidévéjusio metalinio rutuliuko
skersmens reikSmeés analizuojamos naudojant ,,MATLAB* programinj paketa, véliau skai¢iuojamas
specifinis nusidévéjimo koeficientas. Specialusis nusidévéjimo koeficientas nustatomas pagal

rutuliuko nusidévéjimo turj ir apskaic¢iuojamas pagal formulg:

K= (25)
Sioje formuléje:

K — specialusis nusidévéjimo koeficientas, mm3/Nm;

Vm — rutuliuko prarastas tiiris bandymo metu, mm?;

F — normaliné apkrova, N;

| — slydimo kelias, m.

Atlikus skai¢iavimus, surinkti duomenys analizuojami ,MATLAB®“ programa.

Pateikiama bandymo parametry ir trinties kiiny nusidévéjimo matematinés priklausomybeés.
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2.3. Tyrimy analizés metodika

2.3.1. Konfokaliné lazeriné skenuojanti mikroskopija (CLSM)

Konfokaliné lazeriné skenuojanti mikroskopija (CLSM) yra specialus optinés
tiriamosios mikroskopijos biidas, leidziantis padidinti bandinio pavirSiaus vaizdo optine rezoliucija
ir kontrastg tyrimo metu.

Baigiamajame darbe CLSM mikroskopija buvo naudojama tiriamy bandiniy
nusidévéjusiy takeliy ir indentizacijos ploty matmenims nustatyti. ,,LEICA DCM 3D konfokalinis

mikroskopas naudotas interferometriniams pavirS§iams matuoti ir yra pateiktas 2.20 pav.

2.20 pav. ,,.Leica DCM3D* konfokalinis mikroskopas optiniams ir interferometriniams pavirsiams
matuoti

CLSM mikroskopijos sistemoje lazerio spindulys, peréjes per apertiirg, paskui per
objektyvo lgsj, apSvieia tirlamg pavirSiy, nuo kurio atspindéta Sviesa grizta j opting sistema,
pereina per apertiirg ir patenka j detektoriy (2.21 pav.). Sviesa, atspindéta i§ $alia tiriamojo tasko
esanciy gretimy tasky, nepereina per apertiira, todél negali patekti j detektoriy. Uzfiksavus signala,
gautg 1§ vieno tasko, lazerio spindulys pasislenka per keleta mikrometry ir apSviecia greta esant]
taska, nuo kurio atspindéta Sviesa taip pat patenka i detektoriy. Taip skenuojamas visas bandinio

pavirSius pagal x ir y asis, sukuriamas tiriamojo pavirSiaus horizontalus optinis pjuvis.
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2.21 pav. a) CLSM mikroskopijos schema; b) CLSM mikroskopijos sukuriamas bandinio pavirSiaus
3D vaizdas

Tolesnio tyrimo metu bandinio pavirSiaus skenavimas atliekamas keliuose sluoksniuose
pagal z a§j, o véliau optiniai pavirSiaus pjaviai yra sujungiami j vieng 3D vaizdg. CLSM

mikroskopo skenavimo rezoliucija bandymo metu sieké 0,1 nm.

2.3. 2. Optiné mikroskopija

Tiriamy bandiniy optiné mikroskopija buvo atlikta su metalografiniu optiniu
mikroskopu ,,OLYMPUS GX51M*“ (2.22 pav.). Mikroskopu tiriamyjy bandiniy pavir$ius
analizuotas naudojant didinima: 50, 100, 200, 500 ir 1000 karty.

2.22 pav. ,,OLYMPUS GX51M* optinis metalografinis mikroskopas

Baigiamajame darbe optiné mikroskopija buvo naudojama adhezijos, dangos storio ir
tribologijos bandiniy optiniam tyrimui. Tyrimo metu sufokusavus bandinio pavir§iaus vaizda ir
panaudojus skaitmening ,,IDS“ kamerag buvo daromos bandiniy nuotraukos, kurios véliau

analizuojamos su ,,Jomesa PicEd Cora‘“ programine jranga.
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3. TIRIAMOJO DARBO REZULTATAI
3.1 Automobiliy dalims skirty dangy tyrimy rezultatai

3.1.1. Dangy storio matavimai

Dangy storio tyrimas atliktas taikant opting mikroskopija (3.1 pav.). Dangos buvo
suformuotos CzH2+N: dujy aplinkoje. Sioje bandiniy serijoje azotas buvo naudojamas kaip
jterpiamasis elementas dangos ir substrato adhezinio rySio stiprumui ir dangos eksploatacinéms
savybéms pagerinti. Dangos storis priklauso nuo cheminés dujy sudéties, dengimo laiko ir dengimo
temperatiiros, taip pat priklauso nuo substrato cheminés sudéties ir savybiy. Atlikus dangos storio
testg su ,,Calotest* prietaisu, bandymo rezultatai buvo analizuojami optiniu mikroskopu, o dangos
storis buvo apskai¢iuojamas naudojant programing jranga.

Pateikiamuose paveiksluose matoma, kad dangos storio bandymo metu indentorius

(rutuliukas) pasieké dangos adhezinj sluoksnj. Dangos adhezijos sluoksnio storis siekia apie 2—

3 um. Automobiliy dalims skirty dangy bendras storis yra nuo 4 um iki 133 pum.

L7 S

3.1 pav. Dangos, suformuotos C2H»>+N> dujy aplinkoje, storio matavimo rezultatai

a — proceso dengimo temperatiira 400 °C, 1.7225 substratas; b — proceso dengimo temperatiira
400 °C, 1.3343 substratas; ¢ — proceso dengimo temperatiira 400 °C, 1.7225 substratas padengtas
45 mm aukstyje; d — proceso dengimo temperattra 500 °C, 1.7225 substratas; e — proceso dengimo
temperatara 500 °C, 1.3343 substratas; f — proceso dengimo temperatiira 500 °C, 1.7225 substratas
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padengtas 45 mm aukstyje; g — proceso dengimo temperatiira 575 °C, 1.7225 substratas; h — proceso
dengimo temperattira 575 °C, 1.3343 substratas; i — proceso dengimo temperatira 575 °C, 1.7225
substratas padengtas 45 mm aukstyje

Diagramoje (3.2 pav.) pateikiami dangy storiy tyrimy rezultatai. Nustatytos dangy,
suformuoty naudojant skirtingas dujy kompozicijas (C2H2, CoHatH2, CoHa+N2, CoHo+Ar), storio
priklausomybés nuo proceso dengimo temperatiiros ir substrato medziagos.

Storiausios dangos buvo padengtos CzH> dujy aplinkoje (3.2 pav.), nes joje nebuvo
tokiy legiruojamyjy elementy, kaip azotas, silicis ar argonas. Tokia dujy aplinka yra geresné sp®
atominiy ry$iy formavimuisi proceso metu, nes dengimo proceso metu susidaro didesnis anglies

kiekis.

DLC CoH,
140 : ! ‘
x : 17225
N : ! 1.3343
L e A 1.7225 45mm [|
100} - T e e SRR .
: : \\/:‘g\ :
;I 8O /\ ]
S BOf- -  SERRERERETREE RS P P .
A : : ‘ ‘
OF SRR SRR e o §
20F P Do PR SRR .
0 i i I I
350 400 450 500 550 600

Temperatura, °C

3.2 pav. Deimantinés dangos, suformuotos C2H: dujy aplinkoje, storio priklausomybé nuo substrato
ir proceso dengimo temperatiiros

CoH2+H2 dujy aplinkoje padengtos ploniausios dangos, nes legiruojamasis elementas
Sioje dujy kompozicijoje yra vandenilis. Kylant dengimo temperatiirai daugéja sp® struktiiros rysiy
proceso metu ir danga netenka vandenilio. Todél bendrasis suformuotos dangos storis yra mazesnis

(3.3 pav.) palyginus su kitokios dujy kompozicijos deimantinémis dangomis.
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3.3 pav. Deimantinés dangos, suformuotos CoH»>+H> dujy aplinkoje, storio priklausomybé nuo
substrato ir proceso dengimo temperatiiros

Nustatyta, kad C2H2+N2 dujy aplinkoje padengty dangy storis mazéja didéjant dengimo
temperatiirai. Taip yra todél, kad kylant temperatiirai danga netenka vandenilio ir daugéja sp®
strukt@iros rySiy proceso metu. Todél bendrasis dangos storis yra mazesnis (3.3 pav.). Dangos,
padengtos ant 1.7225 substrato, yra storesnés, negu padengtos ant 1.3343 substrato. Tai galima
paaiskinti tuo, kad dangos formavimosi ypatybés priklauso nuo substrato cheminés sudéties
(Donnet et al. 2006).

Tyrimy metu buvo nustatyta, kad suformuotos dangos storis priklauso nuo bandinio
dengimo padéties reaktoriuje. Bandiniui esant ant reaktoriaus pagrindo formuojamos dangos yra
storesnés, negu bandinio, padengto 45 mm aukstyje. Reaktoriaus pagrindo ploksté yra tuo paciu

metu ir katodas, kuris kartu su anodu sukuria plazmos lauka reaktoriuje.
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3.4 pav. Deimantinés dangos, suformuotos C2H2+N2 dujy aplinkoje, storio priklausomybé nuo
substrato ir proceso dengimo temperatiiros

Kai dengimo dujos susideda i§ CoHz+Ho, sp® tarpatominiai anglies rysiai suyra ir lieka
grafito dulkés (sp? tarpatominiai rysiai). Todél bendrasis sp®/sp? tarpatominiy rysiy santykis mazéja.

Nusodinty grafito dulkiy pavyzdys matomas 3.5 pav.

3.5 pav. C2H2+H2 dujy aplinkoje, 575 °C suformuoti pavirsiai (grafito dulkés)

Tyrimy metu acetileno ir vandenilio aplinkoje (C2H2+H2), 575 °C temperatiiroje
nenusodintos tinkamos amorfinés struktiiros deimantinés dangos. Sis rezimas pasieké dengimo
technologijos apribojimus, nes atrasta, kad kieta amorfiné anglis nesusiformuoja aukstoje

temperatiiroje, nes vandenilis suyra dengimo metu.
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3.1.2. DLC dangy dengimo greicio skaifiavimas

Dangos nusodinimo greitis buvo apskaifiuotas pagal dengimo proceso trukme. [
skai¢iavimus nejtrauktos dangos, kurios padengtos 45 mm aukstyje nuo reaktoriaus pagrindo.
3.6 pav. pateiktas dengimo grei¢io kitimas priklausomai nuo dengimo proceso temperatiros.
Dengimo greitis svyruoja nuo 0,1 um/h iki 2,7 um/h, kai proceso temperatiira Kinta nuo 400 °C iKi
575 °C. Diagramoje matomi dangy nusodinimo grei¢iai ant 1.7225 substrato. DidZiausias dengimo
greitis pasiektas C2H2 dujy aplinkoje, nes §i dujy aplinka neturi jterpiamyjy elementy, kurie suirty
kylant proceso temperatiirai. Todél dangg sudarantys anglies atomai grei¢iau formuoja

tarpatominius sp° rysius.

Dengimo greitis ant 1.7225 substrato

Dengimo greitis, um/h
S = NN N W
n o U o un o

e
[=}

. l- RN
500

400 575

Temperatura, °C
B C2H2 MW C2H2+N2 EC2H2+H2

3.6 pav. Deimantinés dangos, suformuotos ant 1.7225 substrato, nusodinimo greitis

Dengiant dangg ant abiejy (1.7225 ir 1.3343) substraty, pastebima, kad dengimo greitis
mazéja didéjant proceso temperatiirai. Taip yra todél, kad amorfinéje dangoje susidaro
tarpatominiai rysiai tarp anglies ir vandenilio atomy, taciau, kylant proceso temperatiirai nuo 400 °C

iki 575 °C, danga netenka vandenilio ir bendrasis dangos storis mazéja (3.7 pav.).
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Dengimo greitis ant 1.3343 substrato

Dengimo greitis, um/h
o = = N N
[0, o (9] o [95]
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mC2H2 mC2H2+N2 mC2H2+H2

3.7 pav. Deimantinés dangos, suformuotos ant 1.3343 substrato, nusodinimo greitis

Deimantiniy dangy storio bandymo matuojamos duobutés pateikiamos 2 priede. Pagal
atliktg tyrimg matoma, kad dangos storis ir dengimo greitis priklauso nuo cheminés proceso dujy

sudéties, dengimo laiko ir dengimo temperatiros. Taip pat priklauso nuo substrato cheminés

sudéties ir savybiy.
3.1.3. Dangy jbrézimo bandymo vidutinés Kkritinés apkrovos nustatymas

Tyrimy metu suformuoty dangy adhezija buvo nustatoma pagal ASTM standartg C1624
ir remiantis Dalibono (Dalibon et al. 2015) tyrimy rekomendacijomis. Adhezijos bandymo metu
nustatytos dangos tamprumo ir pasiprieSinimo didéjanciai jégai savybés. Optiniu mikroskopu buvo
nustatomas dangos atitriikimo pobitidis ir matuojamas atidengto substrato ilgis.

C2H2 dujy kompozicijos dangos jbrézimo bandymas pateiktas 3.8 pav. Indentorius
pasieké substratg esant 73 N apkrovai. [brézimo bandymas prasideda nuo dangos pavirSiaus
jrézimo, o indentoriaus jéga nuolat didinama. Kai indentoriaus jéga pasiekia kriting reikSme,
dangoje susidaro jtempiai, todél ji atitrksta nuo substrato. Bandymo takelio pabaigoje indentorius

pasiekia dangos adhezinj sluoksnj ir substrato pavirSiy. Adhezijos bandymo pradzia paveiksle zymi
geltona vertikali linija.
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3.8 pav. Deimantinés dangos jbrézimo bandymas: proceso temperatira 400 °C, 1.7225 substratas

3.9 pav. pateikta optiniu mikroskopu padidinta dangos jtrikkio zona. Pastebima, kad
deimantinei dangai biidinga plastiné tampri biisena. Matomi jtrukiai dangos pavirsiuje, ta¢iau danga

yra iKi tol, kol apkrova bandymo metu pasiekia kriting reikSmg.

3.9 pav. Deimantinés dangos adhezijos bandymo jtrikio zona: proceso temperatira 400 °C, 1.7225
substratas

Storesnés dangos gali atlaikyti didesnes apkrovas jbrézimo bandymo metu, nes
papildomi dangos sluoksniai kompensuoja didéjancia jéga. Plonesnés dangos jtriiksta esant

mazesnéms jégoms (3.10 pav.).

v/

3.10 pav. Deimantinés dangos jbrézimo bandymas: proceso temperatiira 400 °C, 1.3343 substratas,
didZiausia jéga — 18 N

Padidinus jtriikio vietos vaizda, matomas homogeniskas jtempiy pasiskirstymas dangos

pavirSiuje (3.11 pav.).

3.11 pav. Deimantinés dangos adhezijos bandymo jtriikio zona: proceso temperatiira 400 °C, 1.3343
substratas

Diagramoje (3.12 pav.) matoma tiriamy dangy adheziniy savybiy priklausomybé nuo

dengimo temperataros ir dujy kompozicijos. Deimantinés dangos, padengtos C>H> dujy aplinkoje,
66



yra storiausios dangos, todél adhezijos tyrimo metu parodé geriausius rezultatus. Adhezijos
bandymo metu dangos, padengtos aukstesnés temperatiiros sglygomis, jtriko pasiekus didesnés
jégos reikSmes. Ant 1.7225 substrato padengtos dangos jtriikksta esant didesnéms jégoms, o kai
dengimo proceso temperatiira pasiekia 500 °C, dangy, suformuoty ant 1.7225 ir 1.3343 substraty,

adhezijos bandymo apkrovos kritinés reik§smeés sutampa.

Deimantiniy dangy suformuoty C:H:z dujy aplinkoje
kritines apkrovos

100

e 17215

Apkrova, N
W g .
[ T |
o |

e 13343

350 400 450 500 550 600

ar
L

Temperatdra,

3.12 pav. C2H2 dujy aplinkoje suformuoty dangy ant 1.7225 ir 1.3343 substraty adhezijos bandymo
vidutinés kritinés apkrovos reikSmés

I$ literatiiros apzvalgos zinomi keli parametrai, nulemiantys DLC dangy adhezijg. Kai
DLC danga suformuojama ant adhezinio sluoksnio, yra pagerinamas dangos sukibimas su substratu
(Jacob et al. 1993). Sis sluoksnis suteikia galimybe pagerinti DLC dangos eksploatacines savybes.

Dangos adhezinés savybés taip pat priklauso nuo dangos ir substrato kietumo. Todél
dangos, padengtos ant kieto substrato, sutriiksta pasiekus aukstesnes apkrovas. Taip pat dangose,
padengtose aukstesnéje temperatiiroje, susiformuoja didesnis sp® struktiiriniy rysiy kiekis. Tai
leidzia pasiekti ,,kieta* dangos struktiirg.

3.13 pav. pateiktos kriauklés formos jtriikkiai. Kaip ir jprasta deimantinéms dangoms —

ibrézimas pasiekia adhezinj sluoksnj ir substrato pavirsiy

3.13 pav. Deimantinés dangos jbrézimo bandymas: proceso temperattira 400 °C, 1.3343
substratas, kritiné apkrova 17 N
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Toks dangos elgesys laikomas tampriu, nes prie$ pasirodant pirmiesiems kriauklés formos
jtriikiams (angl. shell cracks) dangoje nepastebima plastiné deformacija (3.14 pav.).

3.14 pav. Deimantinés dangos e.ldhezijos bandymo jtrikio zona: proceso temperatiira 400 °C,
1.3343 substratas

Deimantiné danga, padengta 575 °C temperatiiroje, C2H2+N2 dujy aplinkoje, turi
i§skirtinj jtriikio pobudj. Danga jtriko tokiu pat buidu kaip siliciu legiruota danga.

3.15 pav. Deimantinés dangos jbrézimo bandymas: proceso temperattra 575 °C, 1.7225 substratas,
Kritiné apkrova 51 N

3.16 pav. matyti, kad dangos deformacija yra tampri, tai yra nematomi radialiniai ar
kriaukliniai jtrukiai bandymo metu. Didinant apkrova bandymo metu, substrato pavirSiuje atsiranda
jbrézimas ir danga atitrikksta. Dangos jtriikio plotas didéja kylant indentoriaus apkrovai, o adhezinis
sluoksnis nematomas optiniu mikroskopu padarytose nuotraukose. Galima teigti, kad adhezinis

sluoksnis sudar¢ stipry rysj tarp dangos ir substrato.

3.16 pav. Deimantinés dangos jbrézimo bandymas: proceso temperatira 575 °C, 1.3343 substratas,
kritin¢ apkrova 54 N
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Deimantiniy dangy, suformuoty acetileno ir azoto dujy aplinkoje (C2H2+Nz2), adhezijos
bandymo vidutinés kritinés apkrovos reik§més zemesnés negu tik acetileno aplinkoje suformuoty
dangy. Siy dangy adhezinés savybés skiriasi, nes acetileno aplinkoje suformuotos dangos yra
kietesnés, negu acetileno ir azoto aplinkoje suformuotos dangos. Dangy kietumas turi tiesioging
priklausomybe dangos adhezijos savybéms. Dangos, suformuotos acetileno ir azoto dujy aplinkoje,
adhezijos bandymo vidutinés kritinés apkrovos reik§més didéja, didéjant dengimo temperatiirai, nes
dangos kietumas padidéja (3.17 pav.).

Deimantiniy dangy suformuoty CzHz2+N:2 dujy aplinkoje
kritinés apkrovos

Apkrova, N

e 1.3343

. % E ® 17225

350 400 450 500 550 600

Temperatdra, “C

3.17 pav. Deimantiniy dangy, suformuoty C2H2+N2 dujy aplinkoje, adhezijos bandymo vidutinés
kritinés apkrovos reik§més

C2H2+H2 dujy aplinkoje padengtos dangos yra ploniausios, todél jbrézimo bandymo
metu vidutiné kritiné apkrova yra nuo 9 N iki 52 N. Prie§ dangai jtrikstant, plonos dangos turi
tampry deformavimosi pobudj. Bandymo metu indentorius pasiekia adhezinj sluoksnj, kuris
matomas tik triikio pradzioje, toliau adhezinis sluoksnis nepastebimas, 0 matomas tik substrato

pavirsius (3.18 pav.).




3.18 pav. Deimantinés dangos jbrézimo bandymas
a) 400 °C, 1.7225 substratas, didziausia kritiné jéga — 10 N; b) 400 °C, 1.3343 substratas, didZiausia
kritiné jéga 9 N; c¢) 500 °C, 1.7225 substratas, didziausia kritiné jéga 36 N; d) 500 °C, 1.3343

substratas, didziausia jéga 52 N

Dangy adhezijos bandymai parodé, kad dangos, padengtos aukStesnése temperatiirose, turi
didesnes vidutines kritinés apkrovos reik§mes. C2H2 dujy aplinkoje nusodintos dangos sutriiko
aukstesnés jégos salygomis, nes turi daugiausia anglies atomy atominiams rySiams sukurti. Pagal
Jacobo ir Mbllerio teorija, adhezinés savybés geréja didéjant sp® atominiy rysiy kiekiui dangoje.
Ant 1.7225 substrato padengtos dangos sutriiko aukstesniy jégy salygomis, palyginus su 1.3343
substrato dangomis.

3.1.4. DLC danguy kiecio ir Jungo modulio matavimas

Tiriamy dangy kietumo matavimai atlikti su Vikerso mikrokietmaciu naudojant 30 mN
apkrova, tinkamg deimantiniy dangy pavir$iui tirti. Tyrimo parametrai nustatyti pagal VDI
standarto kriterijus. Bandymams pasirinktas 1.7225 substratas, padengtas 0 mm aukstyje (ant
reaktoriaus pagrindo) ir 45 mm auks$tyje. 3.19 pav. pateikiamos kieCio ir Jungo modulio

priklausomybés nuo dengimo proceso temperatiiros.
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Deimantiniy dangy suformuoty C,H, duju aplinkoje, kiecio ir Jungo

modulio reiksmes

350 20
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300
16
250 14 I Kietis 1.7225 substratas
200 12 I Kietis 1.7225 45 mm substratas
HV 10 EiT, GPa .
150 8 Jungo modulis 1.7225 substratas
100 6 Jungo modulis 1.7225 45 mm
4 substratas
50
2
0 0
500 575
Temperatiira,C

3.19 pav. Deimantiniy dangy, suformuoty C2H2 dujy aplinkoje, kiecio ir Jungo modulio
palyginimas

Nustatyta, kad tiriamy deimantiniy dangy kietumas ir Jungo modulis didéja, didéjant
dengimo proceso temperatiirai, nes didéjant proceso temperatiirai dangoje susiformuoja daugiau
tankesnés struktiiros sp° rys$iy. Bandiniy padétis reaktoriuje yra svarbus parametras, nes bandiniai,
padengti 45 mm aukstyje, turi mazesnes kieCio reikSmes. Tai jvyksta dél to, kad reaktoriaus
pagrindas tuo paciu metu yra ir plazmos sudarymui reikalingas katodas. Todél dangos, padengtos

ant katodo (reaktoriaus pagrindo), yra storesnés.

Deimantiniy dangy suformuoty C,H,+N, dujy aplinkoje, kiecio ir

Jungo modulio reik§més

1200 100
1000 80
m Kietis 1.7225 substratas
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60 B Kietis 1.7225 45 mm substratas
HV 600 EiT, GPa
40 Jungo modulis 1.7225 substratas
400 :
Jungo modulis 1.7225 45 mm
200 20 substratas
0 0
400 500 575
Temperatira,’C

3.20 pav. Deimantiniy dangy, suformuoty C2H2+N2 dujy aplinkoje, kiecio ir Jungo modulio
matavimo rezultatai
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Tyrimy metu nustatyta, kad deimantinés dangos, padengtos azoto ir acetileno aplinkoje,
yra tris kartus kietesnés negu dangos, padengtos tik acetileno aplinkoje. Tai patvirtina teorija, kad
azoto jterpimas j dengimo dujas (dangy legiravimu) pagerina kietumo savybes. Bitent Siuose
bandiniuose nustatyta, kad kictumas padidéja net tris kartus. Dangos, padengtos azotu, yra
kietesnés, nes jos turi geresnj adhezinj sluoksnj. Kai kontaktinis slégis didéja Kietumo bandymo
metu, jtempiy pasiskirstymas dangoje kinta. DidZiausi jtempiai yra dangos pagrinde, kuriame yra
sukuriamas papildomas azoto sluoksnis, padedantis atlaikyti padidéjusias jégas (Erdemir et al.
2006; Koizumi et al. 2008). Kietumo bandymai parod¢, kad adhezinis sluoksnis atlaiké kontaktinius
jtempius, todél kietumo bandymo reikSmés didesnés. Jungo modulis deimantinése dangose yra

tiesiogiai proporcingas kiecio reikSméms ir didé¢ja kylant proceso dengimo temperaturai.
3.1.5. Dangy trinties koeficiento ir slystanciojo kiino nusidévéjimo tyrimas
Tiriamy dangy tribologinis bandymas atliktas su 12 N ir 4 N apkrovomis. Taciau kai

kurios dangos jtriiko dél per didelés apkrovos (12 N). Palyginimas tarp kokybiskai ir nekokybiskai

atlikto bandymo matomas 3.21 pav.

3.21 pav. Deimantinés dangos, padengtos C2Hz dujy aplinkoje, tribologinis bandymas: proceso
temperattra 575 °C, 1.7225 substratas

Mazesnio spindulio slydimo takelyje matoma, kad bandymo jéga per didelé Siam
bandiniui, nes antrasis kiinas jbréZ¢ danga ir pasieké substrata. Tokio tyrimo rezultatai néra
analizuojami, nes bandymo metu surinkta informacija neatspindi dangos savybiy. Nes kai antrasis
kiinas pasiekia substrato pavirS§iy — programiné jranga registruoja substrato, 0 ne dangos trinties
koeficiento reikSme. Tribologiniy bandymy rezultatai buvo vertinami tik ty bandiniy, kurie
nejtriiko.

Tribologiniy testy rezultatai atlikti su deimantinémis dangomis, padengtomis C>H> dujy
aplinkoje, pateikiami 3 priede. Atlikus bandymus nustatyta, kad dangos, padengtos Zemesnése

temperatiirose (400 °C ir 500 °C), suiro bandymo metu dél mazo sp® atominiy rysiy kiekio dangoje.
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Dangos, padengtos CoH>+N> dujy aplinkoje, nesuiro tribologinio bandymo metu, todél
rezultaty koreliacija pateikiama 3.22 pav. Diagramoje matoma, kad 1.3343 substrato dangos
pasizymi dideliu trinties koeficientu esant auks$tai dengimo temperatiirai (500 °C ir 575 °C).
Dangos, padengtos 400 °C temperatiiroje, turi zemesnj trinties koeficienta. Tai galima paaiSkinti
tuo, kad slydimo metu atitrukusios dangos dalelés licka ant slydimo takelio, taip padidindamos trintj
tribologinéje sistemoje. Todél bandymo metu trinties koeficientas didéja. Kietesniy dangy dalelés
sukelia didesnj nusidévéjimg ir didina trinties koeficientg. Todél didéjant proceso temperatiirai —

didéja nusidévéjimo ir trinties koeficiento reikSmés.

DLC C,H,+N, Trinties koeficiento ir antrojo kiino nusidévéjimo

palyginimas
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Trinties 0,25 300 Ant.rotlo.l.(.uno
koeficientas o 250 nusidévéjimo
’ 200 diametras, pm
0,15 130 150
01 110 100
0,05 l 50
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400 500 9575
Dengimo proceso temperatiira, °C
mmm Trinties koeficientas, 1.7225 substratas = Trinties koeficientas, 1.3343 substratas
=@— Antrojo kiino nusidevéjimo diametras —®— Antrojo kiino nusidevéjimo diametras

3.22 pav. DLC dangos, suformuotos C2H>+N> dujy aplinkoje, trinties koeficiento ir antrojo kiino
nusidévéjimo matavimai, esant 4 N normalinei jégai tribologijos bandymo metu

DLC C,H2+H> dangos nusodintos grafito pavidalu, todél tribologiniai bandymai su
jomis neatlikti. Siekiant geriau suprasti DLC nusidévéjimo désnius atlikta CLSM mikroskopija.
CLSM mikroskopu nuskenuotas dangos nusidévéjimo kelias ir gylis. Skenavimui pasirinktos dvi
dangos: DLC CzH: ir DLC C2H2+N2. Dangy dengimo temperatiira 575 °C.

3.23 pav. palyginami keturi tiriamy DLC dangy trinties koeficientai: DLC C2H> (12 N),
DLC C2H2 (4 N), DLC C2H2+N2 (12 N), DLC C2H2+Nz2 (4 N). Tribologinio bandymo slydimo kelias
3 km. DLC dangos buvo suformuotos ant to paties 1.7225 substrato. Sio bandymo metu didZiausias
uzregistruotas trinties koeficientas — 0,4. Tai atitinka ir kiecio bandymo rezultatus, nes kietesnés

dangos turi aukstesnes trinties koeficiento reikSmes. Taip pat dangos, tirtos esant 12 N trinties
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bandymo apkrovai, turi aukstesnius trinties koeficientus. Nes kylant normalinei jégai, kyla dangy
trinties koeficiento reikSmés.

Trinties bandymo metu kuo aukstesné normaliné jéga naudojama, tuo didesnis dangos
trinties koeficientas. Didéjant normalinei jégai, danga irsta greiiau ir atsiranda nusidévéjimo
daleliy, kurios padidina trinties jégg ir koeficientg (Dalibon, 2015). Pagal tribologiniy dangy teorija,
zemas trinties koeficientas gali susidaryti dél tarpinio sluoksnio susiformavimo dél trinties jégy,
veikianCiy pavirSiuje. Dél trinties pavirSiuje susidarancio tarpinio sluoksnio, trinties koeficiento
reikSmés yra mazos, nes naujai susidares sluoksnis turi savitepiy savybiy dél mazo atsparumo

Slyties jégoms (Dalibon 2015).
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3.23 pav. Deimantiniy dangy trinties koeficienty palyginimas

3.24 pav. pateikiamos CLSM mikroskopijos biidu padarytos nuotraukos ir profilio
matavimai. Nuotraukose matomas dangos nusidévéjimas ir slydimo takelis. Pagal dangy trinties
koeficiento rezultatus, didZiausias nusidévéjimas pastebimas minkStesnése dangose esant
didZiausioms apkrovoms (3.24 pav.). DLC dangos, padengtos su azotu, turi geresnes abrazyvines
savybes, nes pagal CLSM nuotraukas galima spresti, kad tik CoH turi Zymy dangos masés
netekimg. Dangos, padengtos azoto aplinkoje, beveik neturi masés netekimo dél azoto savybés

pagerinti deimantiniy dangy adhezines savybes ir kietuma.




3.24 pav. DLC dangy po trinties bandymo CLSM mikroskopijos nuotraukos: 1) DLC C2H>, apkrova
12 N; 2) DLC C2Hy, apkrova 4 N; 3) DLC CoH2+No, apkrova 12 N; 4) DLC CyH2+No, apkrova4 N

Analizuojant DLC dangy slydimo takelio profilj, galima matyti, kad abrazyvinio
nusidévéjimo kryptis atitinka kamuoliuko slydimo kryptj. Bandymo metu abrazyvinis
nusidévéjimas yra sukeliamas dél kiety daleliy trynimosi | dangos pavirsiy, tai sukelia plasting
deformacijg arba jtrukj. Matoma, kad dangos, padengtos CoH. dujy aplinkoje, turi didZiausig
nusidévéjimg — 0,5 um. Dangos abrazyvinis nusidévéjimas susijes su dangos kietumu ir Jungo
moduliu. MaZesnes kietumo ir Jungo modulio reik§mes turinéios dangos turi tgsiai plastiSskg suirimo
pobidj (angl. viscoplastic), kurio metu plastiski jbrézimai gali pasikartoti (Dalibon et al. 2015).
Todél kietesnéms dangoms, padengtoms C>H>+N> dujy aplinkoje, biidingas mazesnis nusidévéjimas
—0,1 um (3.25 pav.).

3.25 pav. CLSM mikroskopijos biidu matuojami dangos trinties bandymo nusidévéjimo gyliai: 1 —
DLC C2Ho, apkrova 12 N, nusidévéjimo gylis 0,25 um; 2 — DLC CzH2, apkrova 4 N, nusidévéjimo
gylis 0,5 um; 3 — DLC CzH2+N3, apkrova 12 N, nusidévéjimo gylis 0,2 um; 4 — DLC CoH2+No,
apkrova 4 N, nusidévéjimo gylis 0,1 pm

3.26 pav. matoma, kad antrojo kiino nusidévéjimas priklauso nuo deimantinés dangos

kietumo. Antrasis kiinas nusidévéjo maziau esant minksStesnéms dangoms, 0 bandymo metu su
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kietesnémis dangomis — nusidévéjimo skersmuo sieké net 373 um. Palyginus surinktus duomenis,

DLC CzH2 dangos trinties bandymas parodé didziausias dangos nusidévéjimo reikSmes.

3.26 pav. DLC dangy trinties bandymo antrojo kiino (1.3505 plienas) nusidévéjimo skersmuo: 1)
DLC C2Ho, apkrova 12 N; 2) DLC C2Hy, apkrova 4 N; 3) DLC C2H2+Ny, apkrova 12 N; 4) DLC
C2Ho+N32, apkrova 4 N

Tribologinio bandymo metu 12 N normaliné jéga galéjo atlaikyti tik dangos, padengtos
aukstoje temperatiiroje (575 °C). Nes dengiant Sioje temperatiiroje padidéja dangos tankis dél
padaugéjusiy atominiy anglies rySiy dangoje. Tyrimo metu nustatyta, kad DLC C,H>+N> danga turi
didziausias trinties koeficiento reik§mes ir antrojo kiino nusidévéjimo skersmenj. Sios reikimés

did¢ja did¢jant dangos dengimo temperatirai.

3.2. Turbiny gamybai skirty DLC dangy tyrimy rezultatai

3.2.1. Dangos storio matavimas

Tiriamy deimantiniy dangy storio reikSmés varijuoja nuo 22 iki 50 pm.
Daugiasluoksnés dangos yra storiausios dangos Sioje bandiniy serijoje dél pasikartojancio silicio
jpurskimo j dengimo sistemg. Todél bendras dangos storis varijuoja 41-50 um. 3.27 pav.
pateikiamos dangy storiy priklausomybés nuo dengimo proceso temperatiros (450 °C ir 550 °C) ir

substrato medziagos.
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3.27 pav. Deimantiniy dangy storio priklausomybé nuo dengimo temperatiiros ir substrato
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3.28 pav. pateikiamos deimantiniy dangy, nusodinty CoHz+Ar+Si dujy aplinkoje,

optinés mikroskopijos nuotraukos po sferinio abrazyvinio bandymo. I§ nuotrauky matyti, kad po

sferinio abrazyvinio bandymo dangos neturéjo didesniy jtrukiy ir adhezinis sluoksnis nepasiektas.
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3.28 pav. Dangos, suformuotos CoHo+Ar+Si dujy aplinkoje, storio bandymo nuotraukos:
a — proceso dengimo temperatira 450 °C, 1.7225 substratas; b — proceso dengimo temperatiira

450 °C, 1.3343 substratas; ¢ — proceso dengimo temperatiira 550 °C, 1.7225 substratas; d — proceso
dengimo temperatiira 550 °C, 1.3343 substratas

Atlikus sferinj abrazyvinj bandyma pastebéta, kad dangos suformuotos su geru adheziniu

ry$iu tarp substrato ir dangos, nes bandymo metu dangos nesuiro.

3.2.2. Dengimo greifio skai¢iavimas

DLC dangy dengimo greitis skiriasi priklausomai nuo dangos struktiiros klasés.
Zinoma, kad dangos gali biti 3 skirtingy klasiy:

e paprastoji (vienasluoksné);

e gradiento;

e daugiasluoksné.

Turbiny gamybai skirty dangy tyrimams pasirinktos paprastosios ir daugiasluoksnés
architektiiros dangos. DLC dangy dengimo greicio tyrimas rodo, kad paprastyjy dangy dengimo
greitis skiriasi nuo daugiasluoksniy dangy dengimo greicio. Paprastyjy dangy didZiausias dengimo

greitis yra 3,9 um/h, o dengiant daugiasluoksn¢ danga — 4,2 um/h (3.29 pav.).
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Dengimo greitis ant 1.7225 substrato
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3.29 pav. Deimantiniy dangy dengimo greicio priklausomybé nuo dengimo temperatiiros

Diaugiasluoksnés dangos pasizymi didesniu dengimo grei¢iu dél dangos struktiiros
architekttiros ir proceso technologijos ypatybiy. Tokios dangos nedengiamos naudojant aukstas
proceso temperaturas siekiant neprarasti vandenilio atomy. Taip pat, formuojant daugiasluoksne
deimanting dangga, tarp deimantinés dangos sluoksniy jterpiamas silicio sluoksnis. Todél bendrasis

dangos storis ir dengimo greitis didesni nei vienasluoksniy deimantiniy dangy (3.30 pav.).

Dengimo greitis ant 1.3343 substrato
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® Daugiasluoksnin¢  ® C2H2+Ar = C2H2+Ar+Si
3.30 pav. Deimantiniy dangy dengimo greicio priklausomybé nuo dengimo temperatiiros
Maziausias dengimo greitis budingas CyH»+Ar+Si dangoms, nusodintoms 550 °C
temperatiiroje. Sios dangos turi maZiausia dengimo greitj dél mazo proceso energijos tankio

(150 W/m?), palyginus su kitomis dangomis (900 W/m?). Bendroji tendencija — dangos dengimo

greitis mazéja, didéjant proceso temperatiirai, nes danga netenka vandenilio. Dangoms,
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nusodintoms ant 1.7225 substrato, budingas didesnis dengimo greitis, nei ant 1.3343 substrato.

Todél Sio substrato dangos yra storesnés.

3.2.3. DLC dangy nusidévéjimo Kkoeficiento ir antrojo kiino nusidévéjimo
tyrimas

Turbiny gamybai naudojamy dangy nusidévéjimo savybéms nustatyti buvo
skai¢iuojamas nusidévéjimo taris po ,ball-on-disk* tribologinio bandymo. Po bandymo
analizuojamas slydimo takelio nusidévéjimo gylis ir antrojo kiino nusidévéjimo skersmuo. Takelio
nusidévéjimo gylis buvo matuojamas taikant CLSM mikroskopija, o antrojo kiino nusidévéjimo
skersmuo — optiniu mikroskopu.

Atlikus bandyma nustatyta, kad po 22 km nueito kelio bandymo metu dauguma dangy
nusidévéjimo takelio gyliy yra 4-6 um, kai dangy nusodinimo temperatiira — 450 °C (3.31 pav.).
Kai dangy dengimo temperatiira yra 550 °C, vidutinis nusidévéjimas — 1 um. Atlikus bandymus
(bandymo nuotolis 55 km) dauguma nusidévéjimo takelio gyliy yra apie 6 pum, kai dangy
nusodinimo temperatiira yra 450 °C, 0 kai dangy dengimo temperatira 550 °C, nusidévéjimo
takelio gylis — 1-4 um. Pagal gautus duomenis galima teigti, kad dangos, padengtos Zemesnése

temperatiirose, turi mazesnj atsparumg nusidévejimui.

3.31 pav. DLC dangy po trinties bandymo CLSM mikroskopijos nuotraukos:

1), 2) proceso temperatiira 450 °C, dujy kompozicija CoH2+Ar, 1.7225 substratas, slydimo kelias
55 km, 6 mm skersmens rutuliukas, slydimo spindulys r = 18, nusidévéjimo gylis 5 um; 3), 4)
proceso temperatira 550 °C, dujy kompozicija CoHo+Ar, 1.7225 substratas, slydimo kelias 55 km,
6 mm skersmens rutuliukas, slydimo spindulys r=18, nusidévéjimo gylis 1 pm
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Atstumas, naudotas tribologiniy bandymy metu, buvo 100 km, kuris parodé, kad visos
dangos turi tg pat] abrazyvinj nusidévéjimo pobiidj. AukStesnése temperatiirose padengtos dangos

turi mazesnj takelio nusidévéjimo gylj. Vienintelé iSimtis — daugiasluoksnés dangos (3.32 pav.).

T

(M
l! H&! |

3.32 pav. DLC dangy po trinties bandymo CLSM mikroskopijos nuotraukos:
1), 2) — proceso temperatiira 450 °C, dujy kompozicija CoH2+Ar+Si, 1.7225 substratas, slydimo
kelias 55 km, 6 mm skersmens rutuliukas, r = 18, nusidévéjimo gylis 10 um; 3), 4) — proceso
temperatiira 550 °C, dujy kompozicija C2H2+Ar+Si, 1.7225 substratas, slydimo kelias 55 km,

6 mm skersmens rutuliukas, r = 18. Nusidévéjimo gylis 7 um.

Palyginus dengimo dujy jtaka dangy nusidévéjimo savybéms (3.33 pav.), nustatyta, kad
DLC CoH2+Ar dangos, padengtos esant 550 °C temperatiirai, pasizymi maziausiu nusidévéjimu
(1 um). Didziausias nusidévéjimas (5-15 um) bidingas CoHx+Ar dangoms. Remiantis
tribologiniais dangy bandymais nustatyta, kad dangos, padengtos aukstesnése temperatiirose, turéjo
didesnj nusidévéjimo gylj, negu dangos, padengtos Zzemesnése temperatiirose. Tai atitinka Jacobo ir
Méallerio teorija, kad didéjant dengimo temperatiirai sukuriama daugiau tankesniy sp° atominiy
rySiy medziagoje. Todél bandymo metu kietesnés dangos dalelés atsiskiria nuo pavirSiaus ir

padidina trintj tribologinéje poroje.
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3.33 pav. Deimantiniy dangy slydimo takelio nusidévéjimo gylis po 22 km, 55 km, 100 km
tribologiniy testy

Analizuojant antrojo slydimo kiino nusidévéjima, buvo padarytos optinés mikroskopijos
nuotraukos, matuojamas rutuliuko nusidévéjimo skersmuo ir apskai¢iuotas nusidévéjimo tiris.
Antrasis kiinas nusidévi dviem skirtingomis formomis: elipse ir apskritimu. Apskritimo formos
nusidévéjimas pastebétas 55 % , o elipsés — 45 %. DazZniausiai elipsés formos nusidévéjimas
pasirodydavo atliekant ilgus tribologinius bandymus (100 km). 3.34 pav. matomas 1.3505 plieninio
rutuliuko nusidévéjimas tribologinio bandymo metu su DLC, padengta 550 °C temperatiiroje
CoHot+Ar dujy aplinkoje. Tribologiniai bandymai atlikti su deimantinémis dangomis, padengtomis
ant 1.7225 substrato. Kai tribologijos bandymo kelias buvo 22 km ir 55 km, antrojo kiino
nusidévéjimas — apskritimo formos, o 100 km — elipsés. Nusidévéjimo forma kinta ilgéjant
bandymo metu naudojamam atstumui, nes aplink rutuliukg susikaupia daugiau atplySusiy dangos

daleliy (nusidéveéjimo produkty).
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3.34 pav. Antrojo kiino nusidévéjimo skersmuo po trinties bandymo:

rutuliuko medziaga — 1.3505 plienas, skersmuo 6 mm, slydimo spindulys r = 18; 1) slydimo kelias
22 km, nusidévéjimo skersmuo 737 um; 2) slydimo kelias 55 km, nusidévéjimo skersmuo 726 pm; 3)
slydimo kelias 100 km, nusidévéjimo skersmuo a — 391 um, b — 351 um

Siy dangy tribologinéms savybéms istirti buvo naudojamas nusidévéjimo koeficientas ir
nusidévéjimo parametrai vietoj trinties koeficiento. Todél, aptariant tribologiniy tyrimy rezultatus,
3.34 pav. pateikiami antrojo kiino nusidévéjimo koeficiento ir antrojo kiino nusidévéjimo skersmens
duomenys. Antrojo kiino nusidévéjimo koeficientas apskaiciuotas pagal nusidévéjimo tiirj. Bendroji
tendencija rodo, kad po tribologinio bandymo su dangomis, padengtomis auksStesnése temperatiirose
(550 °C) — antriesiems kiinams budingas didesnis nusidévéjimas, negu su dangomis, padengtomis
Zemesnése temperattirose (450 °C). Didziausi nusidévéjimo skersmenys (nuo 800 um iki 1562 pm)
nustatyti tribologiniy testy metu su dangomis, padengtomis 550 °C temperatiiroje ir C2H2+Ar+Si
dujy aplinkoje, naudojant visas trinties apkrovas. Maziausi nusidévéjimai (antrojo kino skersmuo
nuo 450 um iki 550 pm) pastebéti su tomis paciomis dangomis, taciau nusodintomis Zemesnéje

temperattiroje 450 °C.
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Antrojo kiino nusidévéjimo parametrai, pm
1800 0,01
1600 0,009
1400 0,008
1200 o Specialusis
Nusidévéjimo 0,006 pecialu
diametras 1000 nusidévéjimo
m 0,005 koeficientas,
" 800 0.004 mm3/Nm
600 0,003
400 0,002
200 0,001
0 0
22000 55000 100000
Slydimo kelias, m
mmmm C2H2+Ar 450°C nusidevéjimo diametras mmmm C2H2+Ar 550°C
mm C2H2+Ar+Si 450°C s C2H2+Ar+Si 550°C
mmm Daugiasluoksniné 450°C mmmm Daugiasluoksniné 550°C
e C2H2+Ar 450°C nusidevéjimo koeficientas = C2H2+Ar 550°C
e C2H2+Ar+Si 450°C ——— C2H2+Ar+Si 550°C
Daugiasluoksniné 450°C Daugiasluoksniné 550°C

3.35 pav. Tribologijos bandymo antrojo kiino nusidévéjimo parametrai

I$ 3.35 pav. matyti, kad antrojo kiino nusidévéjimo koeficientas turi dvi pagrindines
nusidévéjimo tendencijas. Tribologiniy bandymy su deimantinémis dangomis, padengtomis
CoHo+Ar ir CoHot+Ar+Si dujy aplinkose ir esant 450 °C proceso temperatiirai, antrojo kiino
nusidévéjimo koeficientas didéja, didéjant bandymo trukmei. Bet bandymuose su
daugiasluoksnémis dangomis ir dangomis, padengtomis CoH>+Ar+Si dujy aplinkoje ir 550 °C
temperatiiroje, antrojo kiino nusidévejimo koeficientas mazéja, kai bandymo trukme didéja.

Apibendrinus galima teigti, kad kuo didesné tribologinio eksperimento trukmé — tuo
didesnis nusidévéjimas dangoje. Slydimo takelio gylis dangoje bandymo metu esant 22 km slydimo
keliui svyravo tarp 1 ir 6 um, 55 km slydimo keliui — 1 ir 7 um, 100 km slydimo keliui — 3 ir
15 um. Mazesnis trinties bandymo slydimo takelio nusidévéjimas pastebimas auksStesnéje proceso
temperatiiroje (550 °C) nusodintose dangose.

Deimantinés dangos, nusodintos 550 °C temperatiroje, CoH2+Ar dujy aplinkoje, buvo
pacios atspariausios, kuriy nusidévéjimas nesieké daugiau kaip 3 pm. Deimantinés dangos,
nusodintos 450 °C temperatiiroje, CoHx+Ar aplinkoje, turéjo didziausig slydimo takelio gylio
nusidévéjimg — nuo 4 iki 10 pm.

Apibendrinant antrojo kino nusidévéjimo rezultatus, nustatyta, kad slydimo rutuliuko

nusidévéjimas buna dviejy formy — elipsés ir apskritimo. Elipsés formos nusidévéjimas biidingas
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ilgesnés trukmés tribologijos bandymuose (100 km). Atlikus tribologinius bandymus su 100 km
nuotoliu pastebéta bendroji tyrimo rezultaty tendencija — antriesiems kiinams, slystantiems ant
dangy, nusodinty aukstesnéje temperatiiroje (550 °C), biidingas didesnis nusidévéjimas, negu
antriesiems kiinams, slystantiems ant dangy, nusodinty zemesnéje temperatiroje (450 °C).

DLC dangy tyrimo metu buvo nustatyta, kad antrojo kiino nusidévéjimo koeficientas
turi dvi pagrindines tendencijas. Siy bandymy metu buvo pastebéta, kad su dangomis, padengtomis
CoHat+Ar dujy aplinkoje ir CoHo+Ar+Si dujy aplinkoje ir esant 450 °C proceso temperatiirai, antrojo
kiino nusidévéjimo koeficientas didéja, didéjant bandymo trukmei. Bet testuose su
daugiasluoksnémis dangomis ir dangomis, padengtomis CoHa+Ar+Si dujy aplinkoje ir 550 °C

temperatiiroje, antrojo kiino nusidévéjimo koeficientas mazéja, kai bandymo trukmé didéja.

3.2.4. Dangy indentizacijos tyrimas

Atlikus indentizacijos bandymus pastebéta, kad deimantinés dangos jtruksta skirtingais
budais, kurie sugrupuojami j penkias pagrindines grupes:

1. néra deformacijos, t. y. jos néra arba ji tokia maza, jog nepastebima per mikroskopa;
2. plastiné deformacija, matomas rutuliuko ispaudas dangos pavirsiuje;
3. plastin¢ deformacija, matomas rutuliuko jspaudas dangos pavirSiuje ir jtrukiai;

4. plastin¢ deformacija, matomas rutuliuko jspaudas dangos pavirSiuje, didesnés duobés
ir itriikiy koncentracijos plotai;

5. dangos suirimas.

Bandymai, atlikti su maziausios energijos smigiu (0,024 J), nesukélé deformacijy
dangy pavirsiuje, ypa¢ ant dangy, nusodinty ant kietesnio substrato (1.3343 plieno) ir ant jazotinty
(1.7225 plieno) bandiniy.

Deimantiniy dangy pavirSiaus plastiné deformacija gali pasizyméti  keliomis
skirtingomis formomis. Minks$tesnio substrato jazotinti (1.7225) bandiniai ir kietesnio substrato
(1.3343) bandiniai tur¢jo tik iSliekamasias rutuliuko Zymes. Po eksperimento buvo sunku iSmatuoti
zymes, atliktas ant dangos su kietesniu substratu (1.3343), nes dangoje nebuvo matomos
deformacijos. 3.36 pav. matomas CLSM mikroskopu nustatytas dangoje esanciy jdubimy gylis.
Kadangi dangoms bidingas veidrodinis efektas, duobutes surasti sunku, todél joms aptikti

naudojamas markerio zyméjimas. Visy matavimy DLC dangy duobuciy gylis buvo 1-2 pm.
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3.36 pav. Deimantinés dangos indentizacijos bandymas:
450 °C proceso temperatiira, CoH2+Ar+Si dujy aplinka, indentizacijos zymés su 12,5 mm

skersmens rutuliuku (1.3505 plienas), smiigio energija 0,24 J, 1) dangos profilis, 1.3343
substratas; 2) bandymo zZymé; 3) dangos profilis, 17225 substratas; 4) bandymo zZym¢; 5) dangos

Deimantiniy dangy jtrukio pobudis buvo stebimas optiniu mikroskopu (3.37 pav.).
Plastiné deformacija su apskritimo formos jtrikiais pasirodé ant minks$tesnio 1.7225 substrato visy
bandymy metu, metant skirtingo svorio rutuliukus. Apskritimo formos jtrikiy nebuvo rasta ant
dangy, suformuoty ant kietesnio 1.3343 plieno, pavirSiaus. Pilno apskritimo jtrikiai dangoje
matomi 3.37 (a) pav., o pusés apskritimo jtriikkiai matomi 3.37 (b) pav. Pusés apskritimo dangos
jtrikkiai budingi tik dangoms, suformuotoms ant jazotinty bandiniy. Bandiniy jazotinimo metu
sukiiriamas papildomas adhezinis sluoksnis, kuris sumazina didziausius jtempius ties dangos

pagrindu.
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3.37 pav. DLC dangos indentizacijos bandymas:
a) nusodinta 450 °C temperatiiroje, CoHo+Ar dujy aplinkoje, 1.7225 substratas, atlikta su 12,5 mm

skersmens rutuliuku (0,24 J), jspaudo skersmuo 1637 pm; b) DLC nusodinta 450 °C temperatiiroje,
C2H2+Ar+Si dujy aplinkoje, 1.7225 jazotintas substratas, atlikta su 6 mm skersmens rutuliuku
(0,024 )

Bandymy metu dangy plastiné deformacija taip pat pasireiSké krateriy, jbrézimy,
duobuciy ir jtrukiy koncentracijos susidarymu. Tokia deformacija biidinga atliekant bandymg su
didesniais rutuliukais (12,5 mm ir 25,7 mm skersmuo), gaunant didesn¢ kontakto energijg 0,24 J ir
2,4]. Didesnés jtriikiy zonos matomos dangose (3.38 pav.), kurios nusodintos Zemesnéje
temperatiiroje (450 °C) ir ant minkStesnio 1.7225 substrato. Dangos jtriikiai nepasieké substrato ir

deformacija panasi j poliruoty ir jazotinty substraty.

b)




3.38 pav. DLC dangos indentizacijos bandymas:

a) 450 °C proceso temperatiira, daugiasluoksné, 1.7225 substratas, atlikta su 12,5 mm skersmens
rutuliuku (0,24 J); b) 450 °C proceso temperatiira, CoHo+Ar+Si dujy aplinka, 1.7225 substratas,

atlikta su 12,5 mm skersmens rutuliuku (0,24 J)

Bandymo metu pastebéta, kad kai rutuliukas pasiekia pavirSines poras, kontakto

energija sukelia lokalius jtempius ir dangos sutriikinéjima (3.39 pav.).

3.39 pav. DLC dangos indentizacijos eksperimentas: 450 °C proceso temperatiira, CoHo+Ar+Si
dujy aplinka, 1.7225 jazotintas substratas, atlikta su 25,7 mm skersmens rutuliuku (2,4 J)

Keturiy bandiniy dangos sutriko, atidengdamos substrato pavirSiy. Du bandiniai
sutriko atsitrenkus didZiausiam kamuoliukui (2,4 J). Danga jtriiko pusés apskritimo forma

(3.40 pav.).

3.40 pav. DLC dangos indentizacijos eksperimentas:
a) 450 °C proceso temperatiira, C2H2+Ar dujy aplinka, 1.7225 poliruotas substratas, atlikta su

25,7 mm skersmens rutuliuku (2,4 J), jtrakio ilgis 803 um; b) 450 °C proceso temperatiira,
CoHo+Ar+Si dujy aplinka, 1.7225 jazotintas substratas, atlikta su 25,7 mm skersmens
rutuliuku (2,4 J) 88



DLC dangy indentizacijos tyrimus atlikus su mazesniais rutuliukais (energetiné verté 0,024 J
ir 0,24 J, skersmenys 6 mm ir 12,5 mm) pastebéta, kad daugiasluoksnés dangos, padengtos ant

minkStesnio 1.7225 substrato, suiro (3.41 pav.).

3.41 pav. DLC daugiasluoksnés dangos indentizacijos tyrimas: 450 °C proceso temperatiira, 1.7225
poliruotas substratas, atlikta su 6 mm skersmens rutuliuku (0,024 J)

Siekiant palyginti dangos storio jtakg dangos indentizacijos pobidziui, taip pat buvo
tiriamos plonos dangos (storis 9—12 um). Plonos dangos yra tris kartus plonesnés negu storos ir
bandymo metu jos nesuiro. Kietesnio substrato dangos neturéjo jtrikiy, tik mazesniy duobucéiy.
Dangos, suformuotos ant 1.7225 poliruoto substrato ir jazotinto substrato, turéjo apskritimo formos
ir pusés apskritimo formos jtrikiy. 3.42 pav. (2) matomos plonos deimantinés dangos, padengtos
CoHot+Ar dujy aplinkoje ir 450 °C proceso temperatiiroje, ir 3.42 pav. (b) matomos tos pacios

kompozicijos dangos, tik padengtos storesniu sluoksniu.

3.42 pav. a) plonos DLC dangos indentizacijos bandymas: 450 °C proceso temperatiira, CoHa+Ar
dujy aplinka, 1.7225 substratas, atlikta su 12 mm skersmens rutuliuku (0,24 J), duobutés skersmuo
1544 um; b) storos DLC dangos indentizacijos bandymas: 450 °C proceso temperatiira, CoHa+Ar
dujy aplinka, 1.7225 substratas, atlikta su 12 mm skersmens rutuliuku (0,24 J), duobutés skersmuo
1637 um
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Plony dangy duobutés buvo mazesnio gylio, negu story dangy duobutés. Toks skirtumas

atitinka dangy storiy skirtumus.

3.43 pav. a) plonos DLC dangos indentizacijos bandymas: 450 °C proceso temperatiira,
C2H2+Ar dujy aplinka, 1.3343 substratas, atlikta su 6 mm skersmens rutuliuku (0,024 J); b)
storos DLC dangos indentizacijos bandymas: 450 °C proceso temperattira, CoHo+Ar dujy
aplinka, 1.3343 substratas, atlikta su 6 mm skersmens rutuliuku (0,024 J)

Po DLC dangy optinés mikroskopijos tyrimy dangy pavirSiuje padaryty duobuciy gyliai
buvo matuojami taikant CLSM mikroskopija. 3.44 pav. pateikiama Zymés gylio priklausomybé nuo

kamuoliuko energijos.

DLC C2H2+Ar+Si 450°C Zymeés gylio ir kamuoliuko energijos

priklausomybé
50
40
40
Zymés gylis, 27
um 30
20
10 6
0 [ ]
0,024 0,24 B 2,4
Kamuoliuko energija, J
m 1.7225 substratas

3.44 pav. DLC deimantinés dangos zymiy gylio priklausomybé nuo rutuliuko kontaktinés
energijos bandymo metu: padengta 450 °C temperatiroje, CoH2+Ar+Si dujy aplinkoje, 1.7225
substratas

Substrato medziaga ne tik turi jtakos dangy deformacijos pobtidziui, bet ir deformacijos
gyliui. DLC dangos ant minkstesnio plieno (1.7225 substrato) bandiniy turéjo gilesnes Zymes, taip

pat Sio substrato dangy jtrikiai buvo geriausiai matomi optinés mikroskopijos metu. Dangos ant
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jazotinty 1.7225 bandiniy Yyra atsparesnés kietesnio kiino prasiskverbimui (indentizacijai)
(3.45 pav.). Maziausios jdubos pastebétos ant DLC dangy, padengty ant 1.3343 substrato. Siy
dangy zymiy gylis sieké tik 2 pm.

DLC C,H,+Ar+Si 450°C zymés gylis
30 27

25
Zymés gylis, 20
pm
10
2
0 ]
1.7225 substratas 1.7225 jazotintas 1.3343 substratas
substratas
® Zymés gylis

3.45 pav. DLC deimantinés dangos Zymiy gylio priklausomybé nuo substrato medziagos esant
0,24 J kontakto energijai: padengta 450 °C temperatiiroje, C2H>+Ar+Si dujy aplinkoje, 1.7225
substratas

Apibendrinus bandymy rezultatus galima teigti, kad visi tiriami dangy pavirsiai turéjo
plasting deformacija, i§skyrus Sias dangas:
e 1.3343 substratas, daugiasluoksnés dangos ir CoH2+Ar+Si dangos, padengtos 450 °C
temperatiroje;

e daugiasluoksnés dangos, padengtos 550 °C temperatiiroje, ant jazotinto substrato.

Indentizacijos metu DLC dangy plastiné deformacija pasireiské jvairiomis formomis,
priklausomai nuo substrato kietumo. Plastinei deformacijai labiausiai atsparios DLC dangos
suformuotos ant kietesnio substrato (1.3343 plienas), ant kurio padengty dangy zymiy gylis buvo
apie 2 um. Daugiausia deformacijy patyré DLC dangos ant poliruoto 1.7225 substrato. Dangy
zymiy gylis buvo 6—40 pm, priklausomai nuo rutuliuko kontakto energijos lygio. Kai rutuliuko
kontaktinés energijos lygis didéja — Zymés gylis taip pat didéja. Dangos ant jazotinty bandiniy buvo
atsparesnés plastinei deformacijai, negu dangos ant tik poliruoty bandiniy. Dangy suirimas
nustatytas, kai dangy indentizacija atlikta su 25,7 mm skersmens kamuoliuku.

Analizuojant tyrimy rezultatus nustatyta, kad kuo aukStesn¢je temperatiiroje buvo
suformuotos dangos — tuo mazesné plastiné deformacija buvo suformuotos dangy pavirSiuje po
indentizacijos bandymo. Atspariausia danga buvo daugiasluoksné danga, padengta 550 °C

temperatiiroje.
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ISVADOS

ISvados, susijusios su automobiliy dalims skirty dangy tyrimy rezultatais:

1.

Dangy storis yra nuo 4 um iki 133 um, i§ kuriy storiausios dangos padengtos su

C2H2 dujomis, ploniausios DLC dangos padengtos CoH2+N2 dujomis.

. Dengimo greitis yra nuo 0,1 um/h iki 2,7 um/h. Dengiant dangg ant abiejy (1.7225 ir

1.3343) substraty, pastebéta, kad dengimo greitis mazéja, didéjant proceso

temperatirai.

. CoH2+H2 dujy aplinkoje dengiamas dangas reikia nusodinti su legiruojamaisiais

elementais, nes 575 °C temperatiiroje nesusiformuoja pakankamas kiekis sp® rysiy.

. Dangos kietis didéja, kylant dengimo proceso temperatiirai, nes daugéja sp® atominiy

rySiy. Dangos, suformuotos 45 mm aukstyje, turi mazesnes kiecio reik§mes, negu

dangos, padengtos ant reaktoriaus pagrindo (katodo).

. Dangos, padengtos CoH»>+N> dujose, yra tris kartus kietesnés negu dangos, padengtos

tik acetileno aplinkoje CoH.. Tai patvirtina teorija, kad azoto jterpimas j dengima

(legiravimas) pagerina kietumo savybes.

. Jbrézimo bandymas parodé, kad dangos, padengtos auksStesnés temperatiiros

sglygomis, yra atsparesnés aukStesnéms kritinéms apkrovoms. Atspariausios CoH:

dujose padengtos dangos dél didesnio sp® rysiy kiekio dangos struktiiroje.

. Nustatyta, kad DLC CzH>+N. danga turi didziausias trinties koeficiento reikSmes

(0,06-0,4) ir antrojo kiino nusidévéjimo skersmenj (322—373 pum). Sios reik§més

didé¢ja, didéjant dangos dengimo temperatiirai. Dangos nusidévejimo gylis 0,1 pm.

ISvados, susijusios su turbiny gamybai skirty dangy tyrimy rezultatais:

1.

Daugiasluoksnés dangos buvo storiausios suformuotos dangos. Dangy dengimo
greitis yra 3,9 um/h, o dengiant daugiasluoksn¢ dangg — 4,2 um/h. Nusodinimo
greitis mazéja, kylant proceso temperatiirai. Taip atsitinka todél, kad aukstos
temperatiiros salygomis sp3/sp? struktiiros dangos netenka vandenilio atomy. 1.7225

substrato dangos turi didesnj nusodinimo greitj nei 1.3343 substrato dangos.

. Kuo didesnis tribologinio bandymo nuotolis (22-100 km) — tuo didesnis dangos

nusidévéjimo takelio gylis. Minkstesnés DLC, padengtos CoHa+Ar dujy aplinkoje,

esant 500 °C temperatarai, buvo atspariausios nusidévéjimui dangos, nusidévéjimo
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gylis 3 um. Kietos DLC, padengtos CoHz>+Ar dujy aplinkoje 450 °C temperatiiroje,
turéjo didziausig nusidévejimo gylj 4-10 pm.

. Minksty dangy, padengty CoHo+Ar, ir kiety dangy, padengty CoHo+Ar+Si dujy
aplinkose, esant 450 °C temperatiirai, antrojo kiino nusidévéjimo koeficientas didéja,
ilgéjant bandymo trukmei. Bet daugiasluoksnése dangose ir Kietose dangose,
padengtose CoHo+Ar+Si dujy aplinkoje, esant 550 °C temperatiirai, nusidévéjimo
koeficientas maz¢ja ilgéjant bandymo nuotoliui. Priezastis — Sios dangos suformuoja
savilubrikuojantj sluoksnj, kuris sumazina nusidévéjimo reikSmes.

. Indentizacijai atspariausios dangos, padengtos ant kietesnio 1.3343 substrato.
Dangos, padengtos ant jazotinty substraty, Yyra atsparesnés kieto kiino
prasiskverbimui (indentizacijai).

. Kuo didesnés temperatiiros salygomis padengtos dangos, tuo mazesné dangos
plastiné deformacija. Kylant energijos kiekiui smiigio metu, did¢a plastine

deformacija.
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Bandymy matrica.

1 priedas

. . Tyrimai
Dengimo parametrai ) )
(+ atliktas bandymas, — neatliktas bandymas)
) Tribologiniai testai
Dangos = Kietumo | Smugio
Dujy Temperatiira, Substrato ) Adhezijos 22 55 100
o storio bandyma | bandy 3km
kompozicija °C medziaga bandymas km km km
bandymas s mas
12N | 4N | 12N | 12N | 12N
1.7225 + + + — + + — _ _
400 1.3343 + + — — + + - — _
1.7225 45mm — — + — — — — _ _
1.7225 + + + — + + — _ _
CaoH, 500 1.3343 + + - _ + + _ _ _
1.7225 45mm - — + — — - — _ _
1.7225 + + + — + + — — _
575 1.3343 + + — — + + — — _
1.7225 45mm — - + - — - — _ _
1.7225 + + + — + + — _ _
400 1.3343 + + - — + + _ _ _
1.7225 45mm — - + - — - — _ _
<
=) 1.7225 + + I , + + — _ -
F | CoHN, 500 1.3343 + + - - + |+ - [ - [ -
=)
g 1.7225 45mm - - + - [ I B — -
M
- 1.7225 + + + _ + | + | - - ,
575 1.3343 + + — — + + — — _
1.7225 45mm - - + - — - — — _
1.7225 + + + — + + — - —
400 1.3343 + + — — + + — — —
1.7225 45mm — - + - — - — _ _
1.7225 + + + — + + - _ _
CoHztH; 500 1.3343 + + — _ + + _ _ _
1.7225 45mm - — + — — — — — _
1.7225 + + + - + + — _ _
575 1.3343 + + — — + + — — _
1.7225 45mm - — + — — — — — _
= 1.7225 + _ _ ¥ _ _ ¥ " n
S C2H2+Ar 450
§ 1.3343 + - - + _ _ _ _ _
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1.7225

jazotinta

550

1.7225

1.3343

1.7225

jazotinta

Vienasluoks
-né

Csz"‘AH‘Si

450

1.7225

1.3343

1.7225

jazotinta

550

1.7225

1.3343

1.7225

jazotinta

Daugia—
sluoksné

Csz+AI’+Si

450

1.7225

1.3343

1.7225

jazotinta

450

1.7225

1.3343

1.7225

jazotinta
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Dangos storio bandymo nuotraukos

2 priedas

Dengimo rezimas

Dangos storis, pm

Nuotrauka

DLC 400 °C CzH2 35h,

1.7225 substratas 60

DLC 400 °C C2H> 35h, 133

1.7225 substratas (45 mm)

DLC 400 °C C2H> 35h, 79
1.3343 substratas

DLC 500 °C C2H2 35h 94
1.7225 substratas

DLC 500 °C CzH> 35h, 73

1.7225 substratas (45 mm)
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DLC 400 °C CzH2 35h,

1.3343 substratas 70
3 priedas
Triboloainio bandvmo rezultatai
Dujy Dengirrlo Normaliné Ant.r OJO.I?.ﬁnO Trinties
kompozicija Substratas temperatura, jega, N nusidévéjimo koeficientas
°C skersmuo, pm

CaH2 1.7225 400 12 Danga suiro

CaH2 1.3343 400 12 Danga suiro

CaH2 1.7225 400 4 323 0,25
CaH2 1.3343 400 4 Danga suiro

CzH2 1.7225 500 12 Danga suiro

CaH2 1. 3343 500 12 Danga suiro

CaH2 1.7225 500 4 229 0,2
CaH2 1. 3343 500 4 195 0,18
CaH2 1.7225 575 12 102 0,1
CaH2 1. 3343 575 12 151 0,05
CaH2 1.7225 575 4 173 0,07
CaH2 1. 3343 575 4 140 0,09

100



