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Stereometric structure of the surface of metal coatings
sprayed by HVOF method on AL,O, ceramic substrate

Struktura stereometryczna powierzchni
powtok metalowych natryskiwanych metoda HVOF
na podtoze ceramiczne ALLO,
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Metal coatings (Cu, Mo, Ni, Ti) were sprayed onto ALO, structural ce-
ramic substrates using the HVOF supersonic flame method. The 2D and
3D roughness of the obtained metalized surfaces was examined using
a profilometer. The obtained stereometric maps of the surface of the
metalized ceramic sample allowed for the assessment of the stereo-
metric structure of various metal coatings and the possibility of their
use as a layer for connecting ALO, ceramics with metals using inactive
filler alloys.
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Przedstawiono wyniki badania chropowatosci powierzchni powtok
metalowych (Cu, Mo, Ni, Ti) natryskanych metoda ptomieniowa nad-
dzwiekowg HVOF na podtoze ceramiki konstrukcyjnej ALO,. Oprocz
klasycznych pomiaréw 2D, wykonano takze pomiary 3D, otrzymujac
mapy stereometryczne z obszaru badanej powierzchni metalizowanych
probek ceramicznych. Uzyskane wyniki pozwolity na ocene struktury
stereometrycznej réznych powtok metalicznych natryskiwanych metoda
HVOF oraz mozliwos¢ ich zastosowania jako warstwy metalizacyjnej
przy spajaniu ceramiki Al,O, zmetalami za pomocg lutéw nieaktywnych.

Stowa kluczowe: natryskiwanie cieplne HVOF, podtoze ceramiczne,
powtoki metalowe, chropowato$¢ powierzchni (2D, 3D)

Procesy spajania ceramiki konstrukcyjnej z metala-
mi, takie jak lutowanie, wymagaja czesto metalizacji
powierzchni ceramiki w procesach piecowych, co jest
procesem ztozonym i dlugotrwalym!=. Z kolei zastoso-
wanie do spajania ceramiki lutéw aktywnych podnosi koszt
procesu lutowania. Alternatywnym rozwigzaniem moze by¢
wytworzenie warstwy metalowej na powierzchni ceramiki
metodami natryskiwania termicznego, co pozwolitoby na
znaczace skrocenie czasu oraz koszow metalizacji, a takze
wykorzystanie do spajania ceramiki z metalami tanszych,
konwencjonalnych lutéw nieaktywnych.

Zakres zastosowania procesOw termicznego nanoszenia
powlok wskazuje, ze mozliwe jest wykorzystanie natry-

Dr hab. inz. Dariusz GOLANSKI, prof. PW (ORCID: 0000-
0001-7637-1068), w roku 1988 ukonczyt studia na Wydziale
Mechanicznym Technologicznym Politechniki Warszawskiej.
W 1995 r. uzyskat stopien doktora nauk technicznych, aw2009r.
stopient doktora habilitowanego na tym samym wydziale.
Pracuje na stanowisku profesora uczelni w Zaktadzie Inzynierii
Spajania w Instytucie Technik Wytwarzania macierzystej uczel-
ni. Specjalnos¢ - zagadnienia spajania zaawansowanych mate-
riatéw konstrukeyjnych, w szczegélnosci analiza i modelowanie
naprezen w ztaczach spajanych.

*Adres do korespondencji:

Instytut Technik Wytwarzania, Politechnika Warszawska, ul. Narbutta 85, 02-524 Warszawa,
tel.: (22) 234-84-82, e-mail: dariusz.golanski@pw.edu.pl

103/11 (2024) SfZemyst,

skiwania cieplnego w celu wytworzenia cienkiej powloki
w ukfadach ceramika-metal?. Taka powtoka petitaby
funkcje warstwy posredniej umozliwiajacej zwilzenie jej
przez lut nieaktywny w procesach spajania materiatow
réznoimiennych, a w szczegolnosci ceramiki konstruk-
cyjnej z metalami®. Stan warstwy wierzchniej natryski-
wanych powlok moze mie¢ istotny wplyw na uzyskanie
odpowiedniego kata zwilzania oraz poprawy adhezji do
podloza w procesie lutowania twardego ceramiki z innymi
metalami® ?. W szczegdlnoscei chropowato$¢ powierzchni
powloki i jej rozktad moze mie¢ wptyw na mozliwosé
lepszego zwilzenia powloki przez luty konwencjonalne®.
Celem pracy byta ocena chropowatosci powierzchni
wybranych powlok metalowych Mo, Cu, Ti, Ni natryskiwa-
nych na podloze ceramiki Al O, i ocena wptywu struktury
stereometrycznej powlok na mozliwos¢ ich zastosowania
jako warstwy metalizacyjnej wykorzystanej do spajania
ceramiki z metalami za pomoca lutéw nieaktywnych.

Czes¢ doswiadczalna

Materiaty

W ramach badan wytworzono powloki metalowe z czy-
stych proszkéw metali (Cu, Mo, Ni, Ti) na podlozu cera-
miki ALO,. Zastosowano proszki metaliczne (H.C. Starck)
o uziarnieniu 45-50 pm. Powtoki nanoszono na powierzch-
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ni¢ probek z AL,LO, o wymiarach
20x30x0,59 mm.

Metodyka badan

Natryskiwanie termiczne HVOF

Powtoki nanoszono metoda natry-
skiwania ptomieniowego naddzwie-
kowego HVOF (high velocity oxygen
fuel) za pomocg systemu HV-50
firmy Flame Spray Technologies
oraz palnika HVOF JP-5000, sto-
sujac parametry: wydatek tlenu
832-944 L/min, wydatek kerozy-
ny 24-26,5 L/min, wydatek azotu
9,5-14 L/min, odleglos$¢ palnika od
podloza 370 mm, temperatura mie-
dzy przejsciami palnika 60—140°C.
Po procesie natryskiwania wykonano
analize sktadu fazowego powstatych
powlok z wykorzystaniem dyfrakcji
rentgenowskiej.

a)
Badanie chropowatosci

Przeprowadzono badania chro-
powatosci powierzchni powtok
metalowych (Cu, Mo, Ni, Ti)
natryskanych metoda HVOF na
podtoze ceramiki ALO, (rys. I).
Do badan zastosowano profilo-
metr Taylor Hobson Form Talysurf
Series 2 oraz komputer PC z opro-
gramowaniem Taylor Hobson
ultra. Przeprowadzone pomiary
2D pozwolily uzyska¢ petlne dane
dotyczace parametréw chropo-
wato$ci powierzchni powlok oraz
podtoza ceramicznego na zadanym obszarze pomiarowym.
Wykonano takze pomiary 3D, uzyskujac mapy stereome-
tryczne z obszaru badanej powierzchni prébek.

Podczas badania chropowatosci 2D jedynie gtowi-
ca wykonywala ruch w osi x na odcinku pomiarowym
o dtugosci 15 mm. Pomiary przeprowadzono wzdtuz obu
bokow probki (rys. 2a). Igla pomiarowa wykonywata
ruch z predkoscia 1 mm/s. Podczas badania 3D (rys. 2b)
glowica profilometru wykonywala ruch w osi x, a stot
pomiarowy w osi y. W centralnej czesci probki wyzna-
czono obszar badania, ktory obejmowat powierzchnie
6 mm? (y = 2 mm, x = 3 mm). Pomiar rozpoczynat si¢
w punkcie startowym (0,0), nastepnie igla wykonywa-
ta ruch w osi x, gdzie na odcinku 3 mm zbierane byto
5000 punktéw pomiarowych. Nastepnie glowica wracata
i nastepowat ruch stolu w osi y o wartos¢ 0,01 mm i caly
cykl powtarzat si¢ az stot osiggnat wartosé catkowitego
przesunigcia rownego 2 mm. W rezultacie otrzymano
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Fig. 1. Surface view of HVOF sprayed metal coatings on AL,0, substrate
Rys. 1. Widok powierzchni powtok metalowych natryskanych metoda HVOF na podtozu ALO,

b)

L2

Probka

— Linie przejicia
— igly pomiarowej

Fig. 2. Schematic of coating roughness testing in (a) 2D and (b) 3D measurements
Rys. 2. Schemat badania chropowatosci powtok w pomiarach: a) 2D, b) 3D

na badanym obszarze 200 linii pomiarowych, co dato
1 000 000 punktéw pomiarowych.

Wyniki badan ich oméwienie

Na rys. 1 przedstawiono zdjecie powierzchni wytwo-
rzonych powlok na podtozu ceramicznym. Otrzymane
powloki byty zwarte i rownomierne, a ich grubos¢ miescita
sie w przedziale 0,05-0,13 mm, w zaleznosci od probki
i warunkow natryskiwania.

Dyfrakcja rentgenowska wykazata, ze praktycznie
wszystkie powtoki ulegly czesciowemu utlenieniu pod-
czas natryskiwania. Najwyzszy stopien utlenienia (ilos¢
tlenkow) zanotowano w przypadku powltok tytanowych (do
50% TiO,, ponizej 20% TiO, ) oraz powtok molibdenowych
(ok. 10% MoO,). Powloki miedziane i niklowe zawieraty
ponizej 10% tlenkéw odpowiednio CuO, oraz NiO.

Stan warstwy wierzchniej nanoszonych powlok okreslo-
no, biorac pod uwage 3 najczesciej stosowane parametry
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powtok metalowych. W przy-
padku powtok metalowych
chropowatos¢ w pomiarach
2D nie roznita si¢ znaczaco
dla poszczegdlnych metali

Table. Summary of selected surface roughness parameters (2D and 3D) of metal coatings sprayed with HVOF on Al,0O,
substrate

Tabela. Zestawienie wybranych parametréw chropowatosci powierzchni (2D oraz 3D) powtok metalowych natry-
skiwanych metoda HVOF na podtoze ALO,

Parametry chropowatosci

Parametry topografii powierzchni 3D

Material . L .
(1221 /LLU;) ([Eal /2121; Sz, um Sa, pm Sdr; % ;Y{aiil‘ii?l?:(;roiil lzile; Ilenlzlll
ALO, 2,879/2,992 0,507/0,525 10,8 0,71 13 5,46 i 12). Najnizsze parametry
Cu 32,672/7,155 7,155/7,541 79,3 8,79 13,9 4,37 chropowatos’ci zanotowano
Mo 5,809/6,096 1,363/1,443 40,0 1,36 2,15 24,9 dla powtoki molibdenowej,
Ni 40,462/39,254 8,612/8,849 74,3 8,87 16,7 3,03 ok. 6—7-krotnie nizsze niz dla

Ti 36,817/35,080 8,212/8,111 58,2 7,85 16,7 2,94 pozostalych powlok.
Otrzymane wyniki wska-
zuja, ze najmniejsza chro-
powatoscia powierzchni
e A|203£L22023 R’: ;X?Bn":}gﬁ;ggfgg’m Ls powloki charakteryzowata
PR S D sie probka z powlokg molib-
®3 g é -* denowa, gdzie odnotowano
% f// % : F4  jedynie 2-krotny wzrost para-
2] : VS (O TR S SRS ? s metru Ka wzgledem podioza
RE e 2 ,'ﬂ! il lrw"m‘r umm‘ T T8 TOY R by, ceramicznego, W pozosta-
; 24/ TR U0 AL AL L % f : tych powlokach metalowych
] ? ? . 2 wzrost ten byl znacznie
4] ? é ; 4 wigkszy. Zestawiajac wyplkl
o é ?é - F,  otrzymane podczas pomiaru
] é % _ ‘ chropowatosci, mozna zakla-
4 ? ? i t®  da¢, ze duzy wplyw na stan
10] - g 1 f _ é ! L0 powierzchni mialy grubosé
7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 10 20 21 22 23 24 25 2 27 oraz rodzaj i uziarnienie
mm proszku materialu powtoko-

Alpha = 45° Beta = 30° Wego.

Fig. 3. 2D roughness profile and stereoscopic image of surface roughness of AL,0, substrate
Rys. 3. Profil 2D chropowatosci oraz stereoskopowy obraz nieréwnosci powierzchni podtoza AL,0,

chropowatosci (Ra, Rz, Rf). W tabeli zamieszczono wybrane
wyniki pomiardéw 2D (Rz Ra) i 3D (Sz Sa, Sdr, Sku) chro-
powatosci powierzchni. Parametry Szi Sa w pomiarach 3D
mozna traktowa¢ jako odpowiednik parametrow Rz i Ra
w badaniach 2D.

Jak wskazuja wyniki badan zamieszczone w tabeli,
podtoze ALO, (rys. 3) charakteryzowalo sie zdecydowanie
najmniejsza chropowatoscia w stosunku do natryskanych
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Na rys. 4 przedstawiono
wyniki badan dla pomiarow
3D w formie obrazu stereo-
metrycznego nieréwnosci
oraz ptaskiego obrazu nie-
réwnosci powierzchni w polu
pomiarowym 2x3 mm.
Z rysunkéw wynika, ze roz-
ktad nieréwnosci dla powloki
Mo wskazuje na wystepo-
wanie nieregularnych wysp,
w ktorych chropowatosé
znaczaco wzrasta. Taki uklad
moze nie sprzyja¢ poprawie
zwilzalno$ci powierzchni
przez lut. Pozostate trzy
powtoki (Cu, Ti, Ni) wykazuja dos$¢ losowy, w miare row-
nomierny rozklad nieréwnosci powierzchni.

Z punku widzenia zapewnienia dobrej adhezji badanej
powierzchni z innymi warstwami, ktore moga by¢ zasto-
sowane w procesach spajania, istotnymi parametrami
pomiardéw 3D sa wielkosci Sdri Sku. Parametr Sdrpozwala
na ocene¢ warunkow ulatwiajacych adhezje innych mate-
rialdbw na danej powierzchni. Zalezy to od liczby wiazan
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Fig. 4. Stereometric 3D structure of sprayed metal coatings and 2D surface roughness distribution map in a 2x3 mm field: (a) Cu (0.085 mm), (b) Mo (0.048 mm)
(c) Ni (133 mm), (d) Ti (0.059 mm)

Rys. 4. Struktura stereometryczna 3D natryskanych powtok metalowych oraz mapa rozktadu nieréwnosci powierzchni 2D w polu 2x3 mm: a) powtoka Cu
(0,085 mm), b) powtoka Mo (0,048 mm) c) powtoka Ni (133 mm), d) powtoka Ti (0,059 mm)
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molekularnych miedzy podtozem i powtoka, co z kolei
jest okreslane stosunkiem powierzchni rzeczywistej do
nominalnej. Wigksze wartosci parametru Sdr (ktory zalezy
od Sa) zwigkszaé beda wielkos¢ powierzchni rzeczywistej
(Cu, Ni, Ti). Z kolei parametr Sku opisuje obecnos¢ i ksztatt
wglebien, sprzyjajacych adhezji na powierzchni powtoki.
Dla wszystkich powlok, poza Mo, nie widaé ryzyka, ze duze
i glebokie wglebienia moga tworzy¢ kieszenie ostabiajace
mozliwos¢ powigzania innej warstwy z badana powierzch-
nig powtoki.

Przeprowadzone w pracy? badania zwilzalnosci powlok
Mo, Cu, Ti, Ni lutem AgCu28 wykazaly, ze jedynie
powloki metaliczne Cu i Ni natryskane HVOF na podtozu
z ceramiki Al,O, umozliwity uzyskanie dobrego zwilzenia
powierzchni natryskanej przez lut, co powinno umozli-
wié¢ polaczenie ceramiki z metalami. Na brak zwilzenia
powloki tytanowej lutem srebrowo-miedzianym prawdo-
podobnie wpltyw mial wysoki stopien utlenienia czastek
padajacych na podloze w stosunku do tych tworzacych
powloki miedziane i niklowe.

Podsumowanie

Badania chropowato$ci powierzchni powtok metalowych
natryskiwanych metodg HVOF na podtoze ceramiki Al,O,
wykazaly w pomiarach 2D dos¢ podobne parametry chro-
powatosci trzech powlok z Ni, Cu, Ti dla obu kierunkow
skanowania probki (Ra=7,1-8,6 um), a takze w pomiarach
parametrow struktury stereoskopowej powierzchni (Sa =
7,8-8,7 pm). Pomiary 3D uwidocznily strukture stereosko-
powa powtok metalowych, ktora wykazuje dos¢ jednorodny,
losowy rozktad nieréwnosci w obszarze badanej powierzch-
ni (2x3 mm) bez widocznego ukierunkowania. Jedynie
w powloce Mo widoczna jest znacznie mniejsza Srednia
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chropowato$¢ powierzchni (Ra = 1,3 um, Sa = 1,3 pum)
w stosunku do pozostatych powlok oraz wyrazna nieregu-
larno$¢ rozktadu nierdéwnosci.

Parametry topografii powierzchni Sdri Sku dla powtoki
Mo znaczaco odbiegaja od wartosci dla pozostatych powtok
(6—7-krotnie), co moze utrudnia¢ adhezje innych mate-
riatbw do powierzchni powloki Mo w trakcie procesow
spajania z metalami. Znaczne utlenienie czastek materiatu
powtokowego podawanego na podtoze podczas natryskiwa-
nia, jak w przypadku tytanu (do 50% TiO,), moze takze by¢
przyczyna ograniczenia zwilzalnosci powtoki. Wskazane
w takim przypadku bytoby zastosowanie innych metod
natrysku, np. w atmosferze ochronnej zabezpieczajacej
przed utlenieniem transportowanych czastek lub obnizenie
temperatury procesu poprzez zastosowanie metody natry-
skiwania na zimno'?.
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