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Techniki
— : Rl
METODA artowanie  [Implantacja Obréobka
powierzchniowe
Obrobki dyfuzyjne
Gestosé moey [Wiem2 |
PRZEMIANA
ENERGII
ZJAWISKA
KSZTALTUJACKE
WARSTWE plastyczne
WIERZCHNIA spowodo =
. Topnienie
cieplem
v i krzepnigcie
Stereometryczne ( chropowatos¢, falisto$¢, no$nos¢ powierzchni i inne)
Strukturalne { budowa, wady struktury, mikrop¢kniecia i inne)
ZMIANY Chemiczne ( sklad chemiczny, chemisorpcja i inne)

WLASCIWOSCI Fizyczne ( fizysorpcja, adhezja, emisyjnosc i inne)
WARSTWY
WIERZCHNIEJ W Mechaniczne ( twardos¢, naprezenia wlasne, kruchos¢ i inne)

WYNIKU OBROBKI

Cieplne ( przewodno$é, rozszerzalnosé i inne)

' Elekirycme ( rezystywnos¢, kondukiywnos¢ i inne)

Magnetyczne ( przenikalnosé, Koercja i nne)

WLASCIWOSCI
UZYTKOWE
PRZEDMIOTU










CVD:

APCVD- atmesphen@ressurec\VD
LPCVD:- low pressurac\ViD
VIOCVID- metalorganicCViD
PACVID-plasmeaassiiecacVbD
VIVWCVID-microwaveCViD

PA/ID;

ARE- activaieareactiveevaporation

BARE- hiasacivaleaeactvesvan
TARE- thermolonicarcevaperaton
IHED- hothollew cathedalischarge

ICB- 1onIzedclusternseamadeposiiion
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Diagram fazowy para—cialo stale






Wplyw energii czastek i temperatury podloza na mikrostrukture powloki [63]
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wzbudzenie, jonizacja, dysocjacja,
promieniowanie, rekombinacja

granica

ciemnia
katodowa

\7 bombardowanie jonowe

migracja, adsorbcja, dysocjacja, reakcje chemiczne

R A

Schemat obrazujacy reakcje w procesie CVD wspomaganym plazma






















Sktadnik atmosfery

gazowej

Temperatura

procesu [°C]

Rodzaj warstwy

(metoda)

Al(CH 3)3+(CH3),CHOH

400+600

Al,O3 (PACVD)

Zr(N(C 2Hs)2)4+0;

500+580

ZrO, (LPCVD)

Dimetyloglioksym niklu

300+690

Ni (PACVD)

Diacetyloacetonian miedz

Cu(acac)

225+300

Cu (PhCVD)

M0,Cp2(CO)4

375+500

MoC (PACVD)

Dicyklopentadienylowanac
V(Cp)2

500

VC (PACVD)

1,2 dimetylosilan
H>(CH3)Si-Si(CH3)H»

1000

SiC (RFCVD)

TI(N(CH 3))4

300+500

TiN (PACVD)

C,HsOH+H, , CH,

800

NCD (RFCVD)










Chemiczne,

bezpradowe osadzani _Obrépka
powtok Ni(P) jarzeniowa

Ni + Ni P
Stop NiAl

aluminium Stop NWAR
aluminium




Stop aluminium
















w dalszych rozwa zaniach
zarodek jako wycinek kuli !













Ocp = O0zp + 0,5 COS O
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Volmer-Weber
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Polycrystalline







7. Plazm

CzWarty stanmmaterny/SiWilliam Creoekes 1679/

DER CZesCIowo U ZUpernie: ZGRizowany ez Wi KIoR/m
aiadewWane: czasikiiZaajduja sienw sianie kKelekiyWnEeQ e
eadZIanAvanie

StopIEn jenIZac] (@)

O = kencentracja czasiek natadowanych / poczatkewa kencentracia czastek

Plazma -> gdy kenceniacja czastek tak dlza), Ze ICh BIECNDSE
decyduje e wraseiweseliach gazl

(plazma przewoedzipradlelekin/czny)



















lonized vapour
deposition




:

Substrate

Film
S

3: Nucleation and film growth stage
4 A I

chemical

1: Vaporisation stage
djd8¢

Coating

source
vacuum

chamber

reactivity of
2. Transport stage process gases,
3 ¢ ‘“ electric potentials (bias)




high reproducibility

of optimized film properties

hlgh'rate Combmaﬂon of tr'\bo\og'\ca\,

. al,
sensoric, decoralive, opt\ga
electrical ... propertie

J.M.Lackner; Surface & Coatings Technology 200, p. 1439-1444, 2005




hlgh reprodUC|b|I|ty

Dependent on:




Sputtering

Thermal
evaporation

JU =N

Inclusion energetic | sputtering || implantation
peaks




Metoda PVD Obrobka jarzeniowa

Stop niklu

>1oP K

Stop niklu Stop niklu
















Materiat laseruj acy

Zwierciadto ko Acowe
reflektuj ace

Promieniowanie
laserowe

rownolegte, jednobarwne, spojne

Zwierciadto przednie
potprzepuszczalne




.Normalne” $wiatto




Laser

scisle ograniczg
diugo s¢ fali

B ormaine swiio

rozne diugo sci
fal




"Normalne” $wiatto,
fale r6 znig sie w fazie,
rozchodz g sie
przestrzennie

Promieniowanie laserowe,
fale w tej samej fazie i
amplitudzie




Iaseru1 acy

Hel-Neon Pomiary
Argon Holografia
Tlenek w egla Obrébka materiatow

Rubin Cialo state Cr Obrébka materiatdow
Nd-YAG Cialo state Nd Obr.materiatow-

precyzyjna

Ciekty Organ. barwnik Spektroskopia

Potprzewodnikowy Ciato state Ga As Opt.przekaz inform.
Obrobka materiatow




Ultrafiolet
(UV)

I Swiatto widzialne

- Podczewie n
(IR)




widzialne

Excimer-Laser

Helium-Neon-Laser

Potprzewodn.-Laser

Nd-YAG-Laser

CO,-Laser




Zakres dt.fal Oddziatywanie na oko Oddziatywanie na skor e

100-315 nm Zapalenie rog6wki
przyspieszenie starzenia
315-380 nm Metnienie soczewki Wzmocnienie pigmentu He-Ne-Laser

380-780 nm i | Uszkodzenie siatkOwki

Ciemnienie
pigmentu, zapalenie

780-1400 nm Metnienie soczewki, uszkodzenie Nd-YAG-Laser

siatkOwki .
o Diodowy laser

1400-3000 nm Metnienie soczewki, zapalenie Zapalenie duzej mocy
rogowki

3000-100000 nm Zapalenie rogéwki CO,-Laser




Czas oddziatyw. Rodzaj impulsu Mechanizm niszczenia
krétszy ni z 109 Mody sprz ezone Przebicie elektryczne

10°do 10's Impulsy gigantyczne Akustyczna fala uderzeniowa,
Odparowanie,

Procesy termiczne

Laser impulsowy, Procesy termiczne
powy zej 0,25 s
laser liniowy

diuzszy niz 10 s Laser liniowy Procesy termiczne,
Procesy fotochemiczne










Ablacja — proces, w ktorym wysokoenergetyczne kwanty promieaioa
laserowego wywotj obnizenie energii wijzan pomicdzy czstkami,
co umaliwia zdejmowanie warstw atomowych jedna po drugiej




szok termiczny

utwardzanie
udarowe









































































Normal

solidification

A2V/= const.

10°
d4V= const.

Rapid solidification

SOLUTE
TRAPPING

LOCALISATION OF DIFFUSION

107 10t 10°
V [m/s]

d- length of
microstructure

V- growth velocity

g either A  A—eutectic spacing
representsc)% R- dendrite tip

radius




W. Kurz, D. J. Fisher, Fundamentals of Solidification;

TRANS. TECH. PUBL. 1992







laser treatment

melt spinning

atomization

velocity (V)

temperature
gradient (G)
cooling
rate (T)

G/V ratio




o aser Modification
J\[s A E
CO,
eDiode laser













Laser prototyping

Hybrid manufacturing process
Laser cladding + high speed milling




The Hybrid Concept

Combination of different metals within one part.




Introduction
Schematic representation of the laser cladding process




HSC milling machine combined with a Nd:YAG
laser cladding nozzle.




Tool path generation for milling




Tool path generation for LC




Results And Conclusions

Wineglass fabricated by 5-axis LC




Ablacja — proces, w ktorym wysokoenergetyczne kwanty
promieniowania laserowego wywodupbnrzenie energi
Wiazan pomikdzy czastkami, co umgiwia zdejmowanie

warstw atomowych jedna po drugiej




lonized vapour
deposition




Sputtering

Thermal
evaporation

JU__ <N

Inclusion energetic | sputtering || implantation
peaks




turnable target

Pulsed laser
(Nd:YAG)




Rotary table (@ 560 mm
for substrate movement

Substrate mounting
(heating, cooling

Substrate
rotation




CHAMBER ENVIRONMENT INTERACTION ON THE
SHAPE OF THE PLASMA FLOW
Iitaniume arget abklatien nrthe vacuum
10=mbar (10> Pa)

200 ns

Plasmia plumiiew as a
filnction of ime (CCD
registration)




CHAMBER ENVIRONMENT INTERACTION ON THE
SHAPE OF THE PLASMA FLOW

Titanitm|target ablationiin 5 Pa (5x10=mlear) pressure

400 ns 1cm

Plasmia plumiiew as a
filnction of ime (CCD
registration)




=» large number of coatings materials

=» congruent evaporation of the target material

=» high purity of coatings

= Iimproved adhesion, extremely fine structure

=» coating of temperature sensitive parts







2 layers _.

W

Stal austenityczna (Cr- Ni

18 8)
P




Cr/CrN

8- layers 32- layers 64- layers

2




=
LLI
—
ad
<
D
>
©
00
Z
O
O




TI/TIN- X-ray texture tomography




Cr/CrN- X-ray texture tomograp




Cr/CrN- 4 layers (defect)

Kierunek przesuwani
sie penetratora




























Powtoki natryskiwane termicznie

Natryskiwanie termiczne to proces osadzania czastek w ktérym stopione, pét stopione i nie stopione
czastki zostaja osadzone na podtozu i mikrostruktura powtoki wynika z zestalania i spiekania czastek
(Bunshah 1982)




Powtoki natryskiwane termicznie

Metodami natryskiwania termicznego mozna uzyskaé warstwy charakteryzuiace sie:

-duzg odpornosciqg na Scieranie, wysoka temperature i korozje
-okreslonymi parametrami termicznymi ( Thermal Barier Coatings - powtoki izolujace termicznie)
‘biokompatybilnosciq (hydroxyapatyt - natr. plazmowe, amorficzna 30 - 200 um)

Ponadto uzyskuje sie:

warstwy przewodnikéw jonéw w oghiwach(Solid Oxygen Fuel Cells). (porowate elektrody i geste membrany)

‘regeneracje zuzytych czesci maszyn, aparatury chemicznej, powtoki dekoracyjne

Istnieje mozliwo$¢ natryskiwania wielowarstw (np. w celu zniwelowania réznicy wspotczynnikéw
rozszerzalnosci cieplnej podtoza i warstwy nanoszonej) oraz uzyskiwanie materiatow gradientowych
(FGM Functionally Graded Material) o gradiencie sktadu, wielkosci ziaren, porowatosci.




Powtoki natryskiwane termicznie

WTRACENIE TLENKOWE

NIEROZTOPIONA CZASTKA

CZASTECZKA

PUSTKA

PODtOZE

Typowa mikrostruktura powierzchni

Analiza warstw: mikroskopia optyczna,
SEM, EDX, metody analizy obrazu




Powtoki natryskiwane termicznie

Pordwnanie kilku metod natryskiwania

Szybkos¢ Adhezja | Zawartos¢ | Porowatos¢ | Predkosé Typowa
czqgstek [Mpa] tlenkow [%] nanoszeni grubosé
[m/s] [%] a [kg/h] powtoki

Ptomieniowe 40 <8 10 - 15 10 - 15 1-10

tukowe 100 10 - 20 5-10 6 -60

Plazmowe 200 -300 1-3 5-10 1-5

HVOF 600 - 1000 1-2 1-5
Detonacyjne | 800 - 1000 0,1 1-2,5

Pk elebasrezny

Topiacy sig dnat

.'.-I'Z-"u'll--"i-"ti.l.'.l'\':w‘;""l"';iﬂm
D A

: A

Fodioze

Elektrody - draty
nanoszonego materiahl




Powtoki natryskiwane termicznie

Charakterystyka uzyskiwanych powtok:

‘mOZIIWOS,é nGnOSZCHIO WGPSTW me'l'(]“ (Ti), STOpéW (NICI"), Cer'Gmlki (AIZO3), Cer'me'l'éw (Cgr'af pokryty powierzchniowo Ni
weglikéw (Cr:Cs)

‘nanoszone warstwy moga byé grube

‘wigzanie warstwa - podtoze jest mechaniczne, adhezyjne lub dyfuzyjne
(nie wystepuje nadtopienie powierzchni podtoza)

‘mozliwe jest natryskiwanie materiatow i podtozy metalurgicznie niezgodnych (T:>Tz)

*tanio, tatwo i szybko nanoszone powtoki regenerujace czesci urzadzen sq wytrzymate
(zwiekszenie zywotnosci maszyn)




dotad oparte
na technice:
electron
beam
physical
vapor
deposition
(EB-PVD)

Intarior
coalant
gas

Turbing
blads

Interior
coolant
gas

%

Cioaling _/

gas
temperaturs

Enginge
Therma'ly grown gas
oxide tamperatura

180mm |

———
——
———

Temperature 44*

=+

turbine blade ©Xidation

Mickel
superalloy

Insulative
thermal
barrier
resistant ceoating
bond coat

buffer layer - NiAl or NiCr
thermal barier - ZrO2+(MgO,CaO)




Uszczelnienia -
natryskiwanie plazmowe

wymagana dua
sorowatos¢
oraz kruchos¢
warstwy
uszczelniapce;







J. Morgiel






Powtoki natryskiwane termicznie

Podsumowanie

Proces IIT etapowy:

Generacja energii termicznej/
kinetycznej

Interakcja energii z
materiatem nanoszonym

Interakcja rozpylonych
czastek z podtozem

Wprowadzanie materiatu:

ria dysz . ,
i rozmiary i ksztatt czastek i drutu

w gazéw ‘predko$¢ wprowadzania
azéw

‘metoda wprowadzania i
geometria

*gaz nosny - przeptyw i predkos¢

*Wiasciwosci chemiczne i fizyczne

Strumien (ptomien, plazma itd.):

*sktad
*femperatura
*predkosc
-odlegtosc
‘otoczenie
+zaburzenia

Podtoze:

*zanieczyszczenie powierzchni
‘femperatura

‘wiasciwosci fizyczne i chemiczne
*predkos¢ wzgledem dziata













Barwy stref swiecacych w wyladowaniu jarzeniowym [36]

Swiecenie katodowe Jarzenie ujemne Swiecenie dodatnie

Czerwony Rézowy Czerwonorézowy

Zolty Pomaranczowy Czerwonobrazowy

Rézowy Ciemnoniebieski Ciemnoczerwony

Czerwonobrazowy Jasnoniebieski Rézowy

Rézowy Niebieski Rézowy

Czerwony Jasnozétty Czerwonozolty
Powietrze Rézowy Niebieski Czerwonozolty










Coating system

Pump Coating setup
Pump valve
Pressure gauge Anode / +
Cathode / -
Control unit

Gas supply (MFCs)
Pressure measurement

Gas / power supply
(control unit)

HV Pulse Generator

Plasmastrom (ungeregelt)

Pulse width (5-20 ms range

Pulse frequency (20-550 Hz) Supplier:
Diener Electronic GmbH



System specification

Power supply: 25 kV, 20-550 Hz pulsing, 5-20 ms pulse width
Gas supply: 0-40 sccm gas flow (nearly all gases useable)
dosing vapours by bubbler unit (e.g. HMDSO, metal-organics) and
use of carrier gas
Vacuum conditions: working pressure: 0.2 — 1.4 mbar

Pulse shape:

LeCroy

e

500 pus/div

?

2 kV/div
200 mA/div



Cathode / -

Operation / plasma emission

Cathode glow
| Negative glow

can |

Positive column striations

Anode / +

Anode giow

|
¢ l Anode

Faraday dark space

Crooke’s dark space




Background - Discharges

U [V]
I". Townsend \
600 [—- - - - \
o, v>0 \
] 1i|
400 ':'
200 Iﬁ
Arc \\
discharge ™
0 I 14; I4 | | 1 I I | (=
10 10 10 1

I[A]



Background — discharge

Electrical conduction in gases — ionization and radiation phenomena



Background — Glow discharge

U.-E. p

Aston’scher Dunkelraum:

Wenige Elektronen, zu langsam zur Anregung

Glimmhaut: Hohe Tonendichte, Elektronenenergie reicht zur
Anregung (nicht ionisation)

Hittorf’scher (Crook’scher) Dunkelraum: Elektronen
werden weiter beschleunigt bis zur Tonisationsenergie
Negative Sdule (Glimmlicht): lonisationsfront, Licht durch
Rekombinationsstrahlung

E[ KJ Faraday’scher Dunkelraum:

Geringe Elektronenenergie als Folge inelastischer StoBe an der

[onisationstront, freie Weglange kurz, Feld klein und nicht zur
= p = ] S & glang d t

Anregung ausreichend

versch. Dunkelrdume d Positive Saule:

E ?. A - Quasineutrales Plasma (Zn; = n,), kleines elektrisches Feld,
// Spannungsabfall durch elektrischen Widerstand
4 Anodenfall: Negative Raumladung

Kathode || Anode
k \ o
1. Kathoden- negatives pos. Séule anod.
chicht Glimmlich Glimmlicht
Aston‘scher Hittorf‘scher Faraday‘scher

Dunkelraum



Background — Glow discharge

wE

versch. Dunkelraume

+
Anode

Kathode
I ;
1. Kathoden- negatives poz. Siule anod.
schicht Glimmlicht Glimmilicht




Background — glow discharge

Input energy (kinetic energy)

/+\ _

Inelastic collisions Elastic collisions Dielectric loss

lonization -{— Excitation - —— :
N;_—_Lﬁ _______ —

|

Recombination Recombination Step Reabsorption
at wall in gas excitation in gas
Yy A
Radiation 7)

UV/IR/VIS Heating of gas
o and walls
radiation

Energy conversation in positive column of glow discharge plasma



Background — glow discharge

>

Striations































Technika limit detekcji zakres wykr.
pierwiastkow

0,1-1 % at.
0,1-1 % at.

0,1 % at.

0,1 % at.
0,1-1000 ppm wszystkie
0,1-10 ppm >Na


































Pionowa skala

ey
S)
[

STEM - skaningowy, transmisyjny
mikroskop elektronowy

SEM - skaningowy mikroskop
elektronowy

FIM - polowy mikroskop jonowy

REM - refleksyjny mikroskop
elektronowy

-
|
|
|
I
|
|
|

B |

PCM - mikroskop z kontrastem
fazowym

w¢ [;STM - skaningowy mikroskop
Pozioma skala tunel owy




Thermionic electron gun

Filament

Bias
resistor

=

Wehnelt
cylinder

Crossover

[

Anode =

earth potential

This is the type of electron
gun used in most electron
microscopes. It is robust,
relatively cheap and does not
require an ultra high vacuum.

In the thermionic electron
gun, electrons are emitted
from a heated filament and
then accelerated towards an
anode

A divergent beam of electrons
emerges from the anode hole.
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Hologram Obtained from
—— Residual Stress Measurement

Claseup of the PRISM Residual Stress on a com Wmnt
Measurement drill setup

-




£, = Yooy O g 507y + 2
Thid} Y g 17 1 Urﬂj a.r
Uniform Stress

Uncier
Mon-uniform Shress







Incident Beam

Incident Slit
















Micro-Combi-Tester

Pomiar twardo sci i modutu spr ezysto Sci
Dynamiczne wgibnikowanie

Parametry urzgdzenia:

*Rodzaje wgtebnikéw: Vickers- kat piramidy 136°
Berkovich- kat piramidy 659

«Zakres nastawy sity obcigzajgcej wgtebnik: 0.02- 30[N]

sDoktadnosc¢ pomiaru gtebokosci penetracji: 0.3nm







Metody wyznaczania mikromechanicznych wta
materiatow oraz cienkich warstw

Micro-Combi-Tester

Mozliwosci:

*\WWyznaczenie twardosci i modutu Younga
miekkich, twardych, kruchych oraz

ciggliwych materiatow

*\Wykonanie scratch-testu- testu zarysowania
*\Wykonanie testu ,ball on disk”- testu zuzycia

SCIWO ScCi




Micro-Combi-Tester

Scratch test




Parametry mierzone i rejestrowane w funkcji drogi z  arysowania:
«Sita normalna F, obcigzajgca wgtebnik

Sita oporu F; stawiana wgtebnikowi podczas ruchu

*Profil powierzchni probki P

*Gtebokosc¢ penetracji wgtebnika w czasie ruchu roboczego Pd
*Glebokosc¢ rysy po odcigzeniu (tzw. wielkos¢ powrotu sprezystego) Rd

i
|

*Emisja akustyczna AE

N
Detektor akustyczny

—

Fr

warstwa

<

Przesuw probki




Coating

Rockwell
diamond

" Substrate

gcratnh channel

Sample motion







Indantation foroe

. plastic
Jdefammation

ke
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o
il
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plabla
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mat aci

T Gracks  EEE Coaling delamination
at the aubsirate surface
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Glebokosc¢ penetracji wgtebnika













Substrate Sample stub and

I piezoelectric oscillator
{

/

Coating
Test
probe

pendulum impulse impact testing

sample in contact

with test probe
Sample
oscillation

Ready for impact After impact




Sita normalna

o

3
[

Obcigzenie normalne

!
B
Pojemnosciowy I
_

czujnik
przemieszczenia

Wagtebnik

- >
\/

Powierzchnia probki

Przemieszczenie, h




Analiza wtasnosci odksztatceniowych

Modut sprezystosci ‘ Mikrotwardos$é

Er — Zredukowany modut sprezystosci
1 1-1)° 1-y°
1 _1v v

EE E E




T

=
o

@
=
qv)
&
S
O
c
D
c
N
oy
O
QO
@)

Przemieszczenie, h




Wagtebnik

Powierzchnia profilu
przy maksymalnym
obcigzeniu




R&znica pomiedzy standardowym pomiarem twardosci
a pomiarem przy uzyciu MCT

AN
©

//////7///////‘

miekKi

Ksztatt odcisku




Badania tarciowo- zuzyciowe w styku kula- ptaszczyzna

Skojarzenie testowe w ruchu a)obrotowym probki, b)postepowo-zwrotnym
probki.
1- przeciwprobka; 2- probka




Parametry bada n (ruch post epowo- zwrotny):
*Obcigzenie, Fn )\

*Predkosc przesuwu stolika, v 4mm/min
*Diugosc¢ drogi tarcia, s 2mm

sLiczba cykli, N 100

Parametry bada n (obrotowy):

Obcigzenie Predkosc¢ Predkosc¢ Liczba cykli, Promien
Fn[N] liniowa, obrotowa, N umieszczen

v[m/s] n[obr/min] ia kuli,
R+[mm]

0.5 0.03 60 5

1" 4.5




Twardos¢ Leeb
HL=1000 B/A

napiecie

Przed
uderzeniem

Twardas¢ metody Leeba























































