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Introduzione

L’ evoluzione del mondo della lavorazione meccannmm conosce Soste,
procedendo a ritmi spediti sotto lo stimolo del ca¢o, che da un lato si mostra
sempre meno propenso alle programmazioni di mesfigd termine, dall’ altro
richiede tempi di risposta sempre piu rapidi e éeaddover comprimere i costi di
produzione. La necessita di dover offrire una sempiu elevata produttivita,
coniugata con la ricerca di un costante abbassangentcosti di produzione, implica
la riduzione dei costi legati all usura degli wén impiegati nelle diverse
lavorazioni. Per conseguire tale scopo si € avaitadcessita di dover operare su
materiali con gradi di resistenza e di durezza serpp elevati, mentre la necessita
di accrescere la velocita di produzione ha resessari studi per ridurre la resistenza
allo scorrimento del truciolo sull’ utensile. L’ ezione dei materiali per utensili ha
portato allo sviluppo di leghe di acciai sempre piastazionali, fino al passaggio a
materiali ceramici in forma di placchette insertoudilizzare su appositi supporti.

Ad oggi gli inserti piu utilizzati sono sicuramentesinterizzati in carburo di
tungsteno ( WC).

Esistono anche materiali con una maggiore resigtaogzusura, ma che presentano
tenacita piu basse che ne confinano i campi dizmtilad applicazioni particolari.
Tali limiti hanno portato allo studio sulla postitiai di rivestire i WC con strati di
materiali piu duri, estendendo in tal modo il lar@mpo di applicazione anche alla
lavorazione di materiali compositi a matrice métall a leghe Al-Si, a materiali non
ferrosi, ecc..

| rivestimenti “innovativi” di componenti soggeti forti sollecitazioni hanno esteso
sempre piu negli ultimi vent’ anni i propri campiapplicazione. Infatti a livello di
progettazione di componenti si € incrementataijessa di utilizzo di un materiale
di substrato con caratteristiche ottimali di resiga meccanica e tenacita, abbinato
ad un rivestimento che assicuri una resa ottimaletermini di protezione a

corrosione, ossidazione, usura.



Il procedimento oggigiorno piu diffuso per eseguingestimenti in materiali duri
guali ad esempio nitruro di titanio ( TiN ), carltoaro di titanio ( TICN ), nitruro di
titanio e alluminio ( AITiN ), nitruro di cromo (1® ), nitruro di zirconio ( ZrN ) é
guello denominato PVD, ossia Physical Vapour Dejuosi

La tecnologia del film sottile si & affermata coeesilio efficace per ridurre I' usura
abrasiva, I incollamento, le influenze chimichéeemiche non desiderate e I attrito.
| rivestimenti sottili di protezione contro I' usurper esempio, aumentano la velocita
di lavorazione nel taglio dei metalli e produconmliori qualita sulla superficie dei
pezzi. Risultano inoltre aumentate la disponibditia produttivita delle macchine.

Si tratta di una tecnologia molto raffinata dal fmudi vista operativo sviluppata a
partire da una ventina di anni or sono ed utilizza¢lla grande maggioranza delle
applicazioni per rivestire utensili per lavorazianeccaniche ( frese, placchette di
tornitura e fresatura e cosi via ) oppure per tikete matrici usate per lo stampaggio
e la tranciatura dei metalli, delle materie pldsticoppure ancora per stampi da
pressofusione di leghe leggere: applicazioni insanan grande diffusione nell’
industria meccanica. Questi stampi ed utensili weongcostruiti generalmente in
acciaio speciale o, comunque, in materiali a bastalithe, a causa del loro
specifico impiego sono soggetti ad usura dovuta alissime pressioni di contatto
con il materiale da lavorare, in aggiunta moltosspead elevate temperature nelle
zone di contatto. Le proprieta dei rivestimentinmateriali estremamente duri sono
molto utili per ridurre questi fenomeni di usuradeinque, per aumentare la vita

operativa di utensili e stampi.



Cap.1: La tecnologia PVD

1.1 Definizione PVD e sue realizzazioni

Quando si parla di trattamenti superficiali ciif@nisce a due tipologie di trattamento:

1) | trattamenti di modifica superficiale: essi comportano una modifica

strutturale del materiale di base.

v" Nitrurazione e carbo-nitrurazione
v’ Fosfatazione

v' Cementazione

v Ossidazione

v' Shot penning ( pallinatura )

2) | trattamenti diapporto superficiale: comportano un apporto di materia

eterogenea

v' Trattamento galvanico ( cromatura, nichelatura )
v' CVD ( Chemical Vapour Deposition )
v" PVD ( Psysical vapour Deposition )

| trattamenti di apporto superficiale vengono coemente denominati
“rivestimenti”, i quali, fra le tecnologie menzidea consentono la deposizione di
composti con proprieta intrinseche differenti etaeio il miglioramento delle
caratteristiche di utensili da taglio, utensilifoiimatura, stampi ed altro ancora.

La sigla PVD sta perPhysical Vapour Deposition, ovvero deposizione fisica da

fase vapore.



| meccanismi di deposizione si possono schemaganare fasi:

1) Generazione
2) Trasporto
3) Deposizione

Nel caso del PVD, la fase di deposizione avvienevjgfisica, evaporando i metalli
che costituiranno lo strato di rivestimento. lispparto dalle sorgenti ai particolari da
trattare avviene attraverso un vapore o plasma, echen gas ionizzato a basse
temperature. La fase di deposizione e agevolata gadsenza di un campo elettrico.
Fra tutti i possibili materiali di rivestimento peso tribologico ottenibili con le
tecnologie PVD, nel settore dei rivestimenti duntiasura le ricerche sono

attualmente concentrate sui seguenti tipi di rivesto:

+» Rivestimenti monostrato binari: ;N, CrN, ZrN, HfN, MoN, VN, WC

% Rivestimenti monostrato ternari: TIAIN, AITIN, TiN, TiNbN, TiCrN,
TiZrN, CrAIN

% Rivestimenti multistrato: TIN+TICN, TiN+TiAIN, CrNFiN, TiN+TiZrN+ZrN

“ Rivestimenti “multifaselayers”: cioe rivestimentr caratteristiche differenti

dalla superficie all’ interfaccia con il substrato

I Strato tenero (0.5-1 pm)

» Strato duro (1-10 um)

' . Materiale di base




W
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Fig. 1.1 - Foto al microscopio ottico di un rivesgnto in TiN. Si puo ben notare
I elevatissimo grado di finitura superficiale ckepuo ottenere con tali rivestimenti

Per quanto riguarda le realizzazioni industriativestimenti maggiormente utilizzati

SOonNo:

 TiN: nel settore dei rivestimenti ceramici anti-usullariporto PVD piu
utilizzato a livello industriale € mitruro di titanio. E’ da sempre considerato il
rivestimento piu duttile poiché presenta buone pebt@ tribologiche e di
durezza che ne consentono I' applicazione aglisilieda taglio in acciaio
rapido e in metallo duro; i maggiori successi ssteti ottenuti con utensili
aventi geometria complessa ( brocce, creatoriefresaschi ). Su inserti a
fissaggio meccanico, viene impiegato in lavorazidniacciai con scarsa
durezza e laddove i giri e gli avanzamenti degdnstli non sono esasperati.

 TICN: il carbonitruro di titanio nasce come evoluzione del TiN. L’
introduzione dell’ elemento carbonio nel compogtoita ad un innalzamento
della durezza e della resistenza all' usura dekstimento. Con tali

caratteristiche elevate di tenacita e durezzarbaratruro di titanio € adatto



per il rivestimento di utensili finalizzati allaarazione di materiali acciaiosi,
soprattutto nelle operazioni con taglio interrotfofresatura ) dove le
temperature di contatto non superino i 400°C.

* TiAIN: questo tipo di rivestimento rfitruro di titanio-alluminio ) possiede
un’ elevata resistenza all’ usura e all’ ossidagiad alta temperatura; inoltre I’
alluminio e stato scelto per la possibile formagiah uno strato esterno di
ossido di alluminio ( AIOs; ) quando questo riporto viene esposto ad elevate
temperature. La formazione di tale ossido puo relufenomeni di diffusione
sulla superficie rivestita e dunque diminuirne $uwa. Per quanto riguarda la
resistenza all’ ossidazione, mentre il TiN inizid assidarsi a temperature
inferiori a 500°C, il TIAIN inizia ad ossidarsi $soh temperature oltre i 700°C:
pertanto tale rivestimento € adatto nella lavoreidi materiali altamente
abrasivi ( ghise, superleghe...) e operazioni adagdevelocita di taglio.

e CrN: il nitruro di cromo possiede un’ elevata resistenza alla corrosione, u
coefficiente d’ attrito inferiore al TiN, una rugtss superficiale nettamente
inferiore al TiN, una resistenza all’ ossidazionecado superiore al TiN.
Quindi il CrN e adatto per la lavorazione delle engt plastiche, nelle
lavorazioni ad elevata temperatura ed in quelle @veecessario diminuire
drasticamente il coefficiente d’ attrito.

o Ti,N: il nitruro di bititanio possiede elevata tenacita e basso coefficiente
d’ attrito, mentre le applicazioni consolidate sarel settore della lavorazione

degli acciai inossidabili.

1.2 Proprieta dei rivestimenti

Di seguito vengono riportate le proprieta chimiehe del rivestimento piu
utilizzato a livello industriale, specialmente perproprieta di biocompatibilita che
manifesta, ossia il nitruro di titanio ( TiN ). Tawia a livello meccanico € |l

rivestimento meno performante.



Proprieta fisiche TiN:

Punto Fusione : 2.930-2.950 °C

Durezza : 2.200-2.500 HV a 20 °C, 200 HV a 1.000 °
Coefficiente dilatazione termica : 9,35 x°10C*
Conducibilita termica ( 25°C ) : 0,046 cal/(s*cm#%°C
Conduttivita termica : 0,07 cal/(s*cm*°C)

Modulo di Joung : 30 x T&Kg/mnt

Densita : 5,4 g/cth

Resistivita elettrica ( 25°C ) : 25 W*cm

Coefficiente d’attrito dinamico : 0,05-0,10 ( TiN $iN )
Coefficiente d’attrito statico : 0,13-0,15 ( TiN $iN )
Coefficiente d'attrito contro 100Cr6 : 0,65

Carico Critico di adesione : 70-80 N

Rugosita superficiale su substrato : Ra: 0,10;3Z{( spessore TiN 5 mm )
con Ra: 0,02 e Rz: 0,12

Proprieta Chimiche TiN:

Il TIN non e attaccato dai seguenti acidi : HCL, GdNH,SO,

Il TiN si dissolve facilmente in acqua regia

Il CO, H,, N, non reagiscono con il TiN

I NO e O, ossidano rapidamente il TiIN ad elevata temperdt@ra00 °C ),
mentre la reazione € piu lenta in presenza di CO

Il TiN si ossida a partire da 320 °C in presenzeicele Q/Ar, e tale
ossidazione accelera progressivamente con 'aaneeti¢lla temperatura

Il TiN viene aggredito da soluzioni di acqua ose@@. A caldo la reazione e

piu veloce.
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CARATTERISTICHE INTRINSECHE PRINCIPALI RIVESTIMENTI PVD

TIN TICN TIAIN CrN AITISIN

Composizione | Nitruro di| Carbonitrurc | Nitruro di titanio-| Nitruro  di | Alluminio-

di base titanio di titanic alluminio cromo titanio-silicio
nitruro

Struttura del| Monostrato| Multistratc Monostrato/ Monostratc | Monostrato

rivestimento multistrato

Spessore 1-4 2-4 1-4 4-20 1-4

ottenibile (um)

Microdurezza | 2200-2500| 300(-4000 2400-3000 180P20C | >4000

(HV 0.05)

Nanodurezza |24 37 35-28 18 45

(GPa)

Carico critico | 70-80 6C-70 50-60 40-50 70-80

SuUHSS (N)

Coeff. dattrito| 0.6 0.t 0.6 0.3 0.45

contro 100Cr6

Temperatura di 140-480 35(C-480 480 140-480 480

deposizione (°C

Massima T di 600 40C 800-700 750 1100

utilizzo (°C)

Resistenza allf 400 40C 750 700 800

ossidaz.*(T,°C)

Colore Giallo-oro | Grigio-blu Violetto Argento Violetto-blu

metallicc

*1 ora in aria

Incremento della duratautile m %

=
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—— 00T
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Ttensili per estrisions

Stampl per materie plastiche

Fig. 1.2 - Miglioramento evidente delle proprieta meccaniamégrmini di vita utile
dell’ utensile sottoposto a trattamento PVD al aity di titanio ( TiN
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1.3 Applicazioni tecnologiche

In aggiunta alle sovra citate caratteristiche, talestimenti possono conferire al
componente particolari proprieta ottiche, decogatoy di biocompatibilita che ne

permettono vasti impieghi nei piu diversi campagplicazione:

» industria ottica: vetri e specchi architettonici, rivestimenti akemti e
riflettenti, vetri selettivi;

» Industria elettronica: conduttori, contatti, isolatori, celle solari;

» industria meccanica film lubrificanti, rivestimenti anti-usura, angérosione
ed anti-frizione, barriere di diffusione, rivestinteduri per utensili;

» componenti di precisione utensili, attrezzature, sensori, attuatori;

» industria chimica: rivestimenti anti-corrosione e catalitici, comgeoi
batterie;

» Industria elettronica e delle telecomunicazioni

» medicina e implantologia rivestimenti biocompatibili per protesi e schalet
dentali, per protesi ortopediche e per strumeanteesili chirurgici;

» industria aereonautica e spazialg

» Industria materie plastiche: viti estrusione, ugelli iniezione, stampi
trasformazione materie plastiche;

» componenti decorative orologi, occhiali, bigiotteria....;

Le previsioni di incremento di questo gia floridoemmato delle tecnologie di
rivestimento e dovuto all' aumento di richiesta peenpiu elevato di prodotti tecnici
altamente specializzati, con caratteristiche oftinmtermini di durata, efficienza,
garanzie di zero-difetti, bassi costi di manuteneijouso razionale dei materiali,

accettabilitd ambientale, possibilita di riciclaggi
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1.4 Usura e criticita degli utensili

In metallurgia, I’ usura e il fenomeno per il qualeviene la progressiva rimozione di
materiale dalla superficie di un solido, causatatiigciamento o rotolamento di un
secondo solido, di un liquido o di un gas.

Nelle lavorazioni per asportazione di truciolo $ura e provocata dallo strisciamento

del materiale rimosso sull’ utensile. L’ usura istitigue in:

e Usura adesiva
e Usura abrasiva
e Usura corrosiva

* Usura per fatica

L’ usura adesivaonsiste nella rottura per taglio delle asperiteroscopiche di due
superfici metalliche in moto relativo di strisciame tra loro. Puo essere ridotta per
mezzo di un lubrificante che impedisca alle superfli scaldarsi, oppure, con
I accoppiamento di metalli che abbiano una basdabgita allo stato solido e la
maggiore durezza possibile in maniera tale da diirenla resistenza delle giunzioni
adesive e di resistere alle deformazioni plasticbali.

L’ usura abrasivasi ha quando nell’ accoppiamento tra due supesfiiscianti si
trovano particelle dure ( provenienti da uno dee dworpi o dall' esterno ) che,
impiantate sul materiale piu plastico, incidono lsu@iu duro, indipendentemente
dalla presenza o meno del lubrificante. L’ usuraeve per scalfitura, strappamento,
macinazione o erosione.

Se non si vuole che un materiale si usuri per aorassi deve indurirne la superficie
mediante alligazione, trasformazione martensitt@bocementazione, nitrurazione,
incrudimento.

L’ usura corrosivasi ha se & presente una superficie metallica atssi®e tramite
contatto strisciante, lo strato di ossido € aspomris ha sia la sua trasformazione in

particelle abrasive, sia la formazione di nuovadzssulla superficie fresca. Un caso
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particolare e la “fretting corrosion”: i punti dootatto tra due superfici compresse
prima si saldano, poi, sottoposti a spostamentillastt microscopici, Si rompono
producendo frammenti che, se esposti all' elevamperatura d’ attrito, Si
trasformano in particelle molto abrasive.

L’ usura per faticae detta anche fatica superficiale. Essa € prodettsollecitazioni
periodiche di contatto hertziano tra superfici diescambiano forze. Cio puo alla
lunga provocare I’ insorgenza di cricche sia saliperficie, sia sotto. Tali cricche
possono essere peggiorate da idrogeno o acquallmdicnte o dal lubrificante
stesso, quando la sua viscosita gli permette detpare nelle cricche. Nel caso di un
pezzo cementato in maniera inadeguata, puo avvens#ogliatura della superficie

nel momento in cui piu cricche si congiungono.

Gli utensili per le operazioni di asportazione mictolo devono essere costruiti con
materiali che posseggano buone caratteristiche anede e che le conservino alle
alte temperature che si generano nel corso deiedaioni.

Per durata di un utensile si intende il tempo tdaente tra due affilature successive
nel caso di utensili di pezzo, oppure il tempaoadiorazione fino all’ ottundimento del
tagliente per utensili ad inserti o placchette. dRgerminare la durata dell’ utensile si
possono analizzare diversi aspetti: le industrienifatiuriere avanzate fanno, in
genere, riferimento all’ usura dell’ utensile; siopede, quindi, alla riaffilatura
dell’ utensile o alla sostituzione dell’ insertoamalo il tagliente avra subito danni tal
da non consentirne piu il taglio. Ancor prima djgaingere questa condizione, pero,
Il meccanismo di asportazione del truciolo subidee sostanziali alterazioni e la
gualita della lavorazione decade notevolmente.

Nel corso delle lavorazioni il truciolo scorre sqétto dell’ utensile provocando un’
usura che si manifesta come un avvallamento, dettatere d’ usura ”, mentre il
flanco, venendo parzialmente in contatto con laedupe lavorata, subisce un

progressivo appiattimento, detto “ labbro d’ usura
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\ di usura

Fig. 1.3 — Usura utensile

Su un utensile si possono verificare fenomeni draisibrasiva, adesiva e diffusiva.

L’ usura abrasiva puo essere vista come consegunmaa parte della presenza di
inclusioni non metalliche e di elevata durezzamateriale sottoposto a taglio, dall’

altra dell’ incrudimento che subisce il truciolol merso della deformazione che ne
comporta il distacco. Il truciolo, scorrendo suttpedell’ utensile, ne provoca una
graduale abrasione e un aumento della temperabmraiminuzione della durezza e
delle altre caratteristiche meccaniche.

L’ usura adesiva consiste nella microsaldatura siheerifica occasionalmente tra

truciolo e utensile; la piccola massa di truciotddata al petto dell’ utensile, detta
“ tagliente di riporto ”, provoca una diminuzionelld angolo di spoglia superiore

reale con incremento delle forze di taglio. Questésse forze sono poi responsabili
del distacco della zona saldata per cui alcuneevott residuo di truciolo resta

incollato all’ utensile, ma altre volte una piccqarzione di utensile viene strappata
con il tagliente di riporto con conseguente usuwlasava dell’ utensile. La presenza
del tagliente di riporto € accentuata dall’ aurnesielle forze di taglio, proporzionali

allo spessore e alla larghezza del truciolo, eadsd velocita di taglio. Il fenomeno e
dannoso per la vita dell’ utensile ed é causa dihassa finitura superficiale per cui &

opportuno selezionare i parametri di taglio in mad impedirne o ridurne la
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formazione. L’ usura diffusiva si instaura quando témperatura all’ interfaccia
utensile-pezzo e molto elevata e consiste in uiggamione di atomi dal truciolo dell’
utensile e viceversa. La diffusione e spinta ddifferenza tra le concentrazioni.
Questo meccanismo produce un’ alterazione chimicatretturale degli strati
superficiali dell’ utensile con diminuzione notegaiella durezza e della resistenza
all’ abrasione. Spesso si riscontra anche il femareell’ usura chimica, dovuto all’
incompatibilitd chimica tra il materiale da lavaeae il materiale dell’ utensile in
guanto entrambe le superfici, durante lo scorrimemisentono dei legami all’
interfaccia. Un parametro molto importante perdura chimica é la temperatura che
Si raggiunge durante la lavorazione: alte tempegatavoriscono la formazione di
ossidi sulla superficie del materiale in lavoragon

| benefici delle ricoperture si apprezzano per tpiaiguarda:

> Abrasione: I elevata durezza del rivestimento ( 2500-3500 Hmpedisce la
penetrazione di particelle dure nella superfici¥ deensile.

» Adesione le proprieta meccaniche del rivestimento ( egrzia chimica )
diminuiscono I’ incollaggio a freddo.

» Fatica meccanica il basso coefficiente d’ attrito del rivestiment@uce
I incollaggio con conseguente effetto positivoladatica.

» Corrosione: la scarsa reattivita del riporto impedisce I egggione di agenti

esterni.

In ogni caso tali rivestimenti si possono appliceoianto su materiali metallici, in
guanto il processo fa capo a fenomeni elettrici, chenque, presuppongono una
buona conducibilitd del supporto da rivestire; m@mento poi che le temperature in
gioco durante la deposizione dello strato sondivalaente elevate ( nell’ ordine dei
400°C ) il metallo da trattare non deve subireftrasazioni strutturali o chimico-
fisiche tali da alterarne le caratteristiche meadan finali. Inoltre, tali rivestimenti
possono essere fatti su materiali duri gia in padepoiché, se venissero eseguiti su

materiali teneri, a cedere non sarebbe il rivesibimena il materiale sottostante.

16



1.5 Scelta dei materiali trattabili

La scelta dell’ acciaio ed i rispettivi trattamené@rmici hanno un’ importanza

fondamentale per predisporre le superfici dei pexkiuno stabile ancoraggio del
materiale duro per sfruttare al meglio il binomidstrato/rivestimento.

Il rivestimento, infatti, pud essere considerataneouna sottilissima e durissima
lamina che avvolge, protegge ed isola I' acciaitostante, ma deve essere ben
supportato da questo per adempire in maniera déiale sue funzioni.

| materiali rivestibili a temperature standard:

* Metallo duro HM (tutti )

» Acciai rapidi HSS (tutti )

» Acciai rapidi da polveri ( tutti )

» Acciai per utensili per lavorazione a freddo, da/eo ( es. K190 - PMST15 -
CPM 10V —Vanadis)

» Acciai da utensili per lavorazioni a caldo (esSAH11 — H13 — H10 — H21)

» Acciai nitrurabili ( tutti )

» Acciai bonificati ( 10CrMnMo7 )

e Acciai inossidabilli

Fig.1.4 — Le 2 foto al SEM mostrano la microstreat@ grano fine di carburo di
tungsteno ( WC ) e cobalto ( Co ) usato in utensilmeccanica
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1.6 Vantaggi e svantaggi coating

Le eccezionali caratteristiche di questi stratitisegimi ( elevata durezza, basso
coefficiente d’ attrito, resistenza alla temperatyrapplicato ad un utensile o ad uno

stampo, apportano vantaggi come:

v" Aumento delle prestazioni dell’ utensile perchéoégibile aumentare in modo
considerevole i parametri di lavorazione;

v’ Aumento della vita dell’ utensile in quanto la mobne fornita dal
rivestimento ne riduce I’ usura e limita il cariapplicato;

v Riduzione del coefficiente d’ attrito sugli utemsihe favorisce lo scorrimento
del materiale lavorato evitando fenomeni di crat&zione;

v" Aumento della produttivita della lavorazione ch&eoh diventare piu veloce, €
meno soggetta a fermi macchina;

v Migliore qualita dei componenti: migliore aspettopsrficiale e minore
rugosita;

v" Riduzione dei costi.

La tecnologia di deposizione PVD presenta perorgliciconvenienti che non devono

essere trascurati:

 Temperatura del ciclo relativamente elevata chatdini applicazione ai
materiali con temperature di rinvenimento oltré0%C;

» Scarso potere penetrante del rivestimento all’'rmatedi fori ciechi che si
rivestono per una profondita pari ad una voltanbldiametro;

» Necessita di porre i pezzi in impianti sottovudimiti dimensionali;

* Necessita di staffare i pezzi di forma complessapporli al plasma.
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Cap.2: Tecniche di coating

2.1 Classificazione tecniche di deposizione

Negli ultimi anni le tecniche di deposizione dnfilsottili in fase vapore, che avevano
fatto la loro comparsa a livello industriale neiingr anni Settanta, si sono
ulteriormente perfezionate e sofisticate sia peantpy riguarda le tecnologie di
processo, sia per quanto riguarda il numero eiidippplicazioni industriali; c’e
stato pertanto una diversificazione dei tipi diestimento in funzione della specifica
applicazione o del tipo di substrato da ricoprire.
Nel settore degli utensili, degli stampi e delle#eizature meccaniche, si ricorre ad
un utilizzo sempre piu massiccio dei rivestimemitis antiusura PVD ( Physical
Vapor Deposition ) e CVD ( Chemical Vapor Depositjo
Le tecniche di rivestimento PVD sono svariate, msspno essere suddivise in:

» Tecniche a sorgente solidadeposizione catodiche come ad esempio |' arco e

lo sputtering
» Tecniche a sorgenti fuse evaporazione per effetto joule o per cannone
elettronico

Il processo PVD consiste nella deposizione di Um,fdi spessore micrometrico, su
una superficie mediante evaporazione e successimdensazione su di essa del
materiale impiegato per realizzare lo strato (tmasfera reattiva e non ). Si tratta di
tecnologie di coating basate sull’ uso del plasmae veicolo di deposizione. Per
evitare la reazione con I' aria atmosferica il @®&0 avviene in particolari camere
dove viene creato il vuoto e successivamente irpéatramite vaporizzazione o
Sputtering.
In tali processi il materiale di base, che e gdnerate un metallo o una lega, viene
convertito dallo stato solido allo stato gassosiorgzzato mediante esposizione a

processi termici ( fascio di elettroni o arco lupso ) o tramite energia cinetica
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( polverizzazione catodica ). Al processo vieneiagg un gas di reazione, per
esempio azoto.

Fra le tecniche a sorgenti solide, i principabgessi utilizzati industrialmente sono:
1) processo di evaporazione catodica ad arco gotttm ( PVD ad arco )

2) processo di polverizzazione catodica ( PVD Spimty con deposizione )

VD

Sputtering | Evaporazione

Diodo | [ Magnetron | onBeam | | Triodo| | Resitiva | | Avoo | | indutiva | | E-beam

Radio frequency | | Pulsed Cathode | | GC sputtering Guidata Random

Fig. 2.1 — Il diagramma mostra le varie tecnichePpresenti sul mercato e le
modalita di esecuzione

La crescente ricerca di nuovi composti da depasitaa indirizzato sempre piu lo
sviluppo verso le sorgenti catodiche, al fine digpadepositare leghe di elementi
differenti, come ad esempio i nitruri di titanioaluminio o i nitruri di titanio e
silicio. Tale sviluppo ha consentito di migliorale caratteristiche applicative di
guesta tecnologia, diminuendone nel contempo Ieifapioni.

Oggi ad esempio, con I' arco catodico € possibdggiungere elevati livelli di
lonizzazione del plasma grazie all’ utilizzo digenti di nuova generazione che, oltre
a migliorare la qualita intrinseca degli strati dsjpati, consente parallelamente di
ridurre ai minimi termini il fenomeno dédroplets” che & da sempre considerato I
unico svantaggio di questa tecnologia. Per effitbplets si intende la presenza nello
strato depositato di minuscole goccioline di maleriche, dopo essere stato fatto

evaporare, si € aggregato in forma non atomica.
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Processo PVD a spruzzo Processo PVD ad arco

o ++ Elettroni
%ﬂ R%e (30 V, 100 A)
ool /

-':"...;

! - @~ um
<>
Gmmm \inipoo P>

Solid target

Solid target

Gli atomi del metallo vengono strappati dal materiale Il metallo viene evaporato, ionizzato e accelerato in
mediante ioni di argon e parzialmente ionizzati un'unica fase mediante un arco in un campo elettrico

Fig. 2.2 - Nei processi PVD il materiale di basene convertito dallo stato solido a
quello gassoso e ionizzato mediante esposizionerogegsi termici ( fascio
elettronico o arco luminoso ) o tramite energiaatina ( polverizzazione catodica )

Nel processo di deposizione PVD Sputtering, glimatdel metallo vengono strappati
dal materiale e parzialmente ionizzati da ioni dj@n. Nel processo ad arco, invece,
il metallo viene evaporato, ionizzato e accelemtan’ unica fase mediante un arco
In un campo elettrico.

Il vantaggio fondamentale del processo ad arcodemesita di energia notevolmente
piu elevata del plasma durante il processo di dejpo®: gradi di ionizzazione fino
al 100% assicurano durezza e densita di gran lumgaggiori e adesione
notevolmente migliore che con il processo a pobrzazione catodica aventi gradi di
lonizzazione tipici compresi tra il 10 e il 15%.

Nei processi PVD vengono depositati tipicamentatisth materiali duri, quali TiN,
TIiCN, CrN, TiAIN, in aggiunta a speciali strati ciirbonio a basso attrito.

Le tecniche di PVD per evaporazione mediante Arcesgntano in genere molti
vantaggi (buona adesione del coating, elevata nalat deposizione) ed alcuni
svantaggi come la formazione di “gocce”, che possganerare irregolarita sulla
finitura superficiale del coating. E' possibileuice i fenomeni di ‘gocciolamento’
mediante raffreddamento dei target ed un controll@to dei movimenti, tuttavia un

coating ad Arco privo di difetti non sembra podsibLa tecnologia di deposizione
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Magnetron consente coating molto lisci, ma a caesaninore livello di ionizzazione
rispetto all' arco genera strati di coating con signminore accompagnati da piu
scarsa adesione ai substrati. I| Magnetron presealiaa velocita di deposizione piu
lenta rispetto all'Arco. La storia del PVD nasce ttecnologia di evaporazione dei
metalli tramite arco elettrico, tecnologia

guesta che trae a sua volta origine (

Ti'

5 Titt saldatura ad arco. Viene posto un te
-.wIL."'“’“ﬂ di metallo all'interno di una camer:

o 1;“ vuoto. Unaelevata scarica di corrent
l fatta passare attraverso il target fir

a T_:H che micoscopici frammenti (di qualc

i | um di diametro) vengono evaporati

] —— movimento  dell'arco pud ess

ksl direzionato da magneti verso i pezz

ricoprire, per esempio utensili o stampi.

Fig. 2.3 — Schematizzazione dell’ impianto
PVD ad arco catodico

2.2 Condizioni delle superfici da rivestire

Al fine di consentire una corretta deposizione deestimenti sulle superfici
interessate, € opportuno avere gia in partenzdiniti@ra superficiale molto elevata,
in quanto lo strato depositato non altera tald@umai poiché la deposizione ha luogo a
livello molecolare, quindi con dimensioni di diveadini di grandezza inferiori a
guelle tipiche delle piu accurate lavorazioni medciae. Inoltre:

» | particolari devono essere sempre smagnetizzati;

* Le superfici da rivestire devono essere liberate edantuali residui di

lavorazione;

| fori di refrigerazione devono essere privi difggp
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» Gli unici pre-trattamenti superficiali tollerativentaggiosi sono la nitrurazione

lonica e la nitrurazione gassosa.

Preparazione e pulizia delle superfici

| pezzi non devono essere contaminati da residygotireri di rettifica, di polveri
diamantate o di tracce anomale lasciate dall’ reletbsione cosi come vanno
eliminate eventuale tracce di ossidazione. Si iggn® pertanto diverse procedure:
» Lavaggio ad ultrasuoni: gli stampi vengono accumatate sgrassati e puliti in
una sofisticata linea di lavaggio plurivasca e dorausilio di particolari
additivi e potenti ultrasuoni
» Degasaggio: viene eseguito in un apposito fornopdyea i particolari vicino
alla temperatura di processo PVD ed in condiziomliw vuoto. Questo serve
a liberare fori a piccole fessure da impurita cliérgbbero dare origine a
problemi di adesione durante il ciclo di rivestirteen
e Micro-Sabbiatura: viene eseguita con microsferevetro ( 40um ) ed e

necessaria per rimuovere ossidazioni e residua dalberficie degli stampi.

Vantagqi arco rispetto sputtering

» Alte frequenze di deposizione (circa 1-3 um/h).

» Alta ionizzazione del plasma : buona adesione &@rgpdensi.

» |l target raffreddato genera poco calore sul sabst( processi di coating a
T < 100°C).

» | catodi possono essere posizionati sia in orizderthe in verticale.

Limiti arco rispetto sputtering

* Non e possibile depositare ossidi a causa della ébevate temperature di
evaporazione.
» lIrregolarita e difetti nel coating ( droplets ) sate da elevate densita di

corrente.
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2.3 Coating ad arco catodic
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Fig. 2.4: hema della tecnica PVD ad arco catoc

| rivestimenti prodotti con la tecnologia PVD peraporazione ad arco catodi
assistita da campo magnetico, sono studiati e ottimizzati per il ricoprimen
specifico di componenti meccanici fortemente “icrit ( come utensili e stampi «
forma complessa ), per cui hanno una elevata eegiatall’ usura e all’ abrasior
Con tale tecnologia e possibile otteneei rivestimenti mono e multistrato anche
spessore molto eletm ( fino a 1-20 pm ) combinando, per esemp
depositi di TiN / TICN / TiN / TiAIN...., per cui con questa tecnica € possiliée
concorrenza ai rivestimenti multistrato ottti con il processo CVI

La deposizione dello strato per mezzo del procedinBVD ha luogo in una came
ermeticamente chiusa, alla temperatura di 400/500°Cin presenza di un plasir
ossia di una scarica elettrica in seno ad un dgas,it questecella si trova alla
pressione dell’ ordine di 3* bar. Il metallo di base del rivestimento ( titar
titanio ed alluminio, cromo, zirconio...) viene traghato in vapori metallici pe

mezzo di un arco elettrico innescato tra un oppartelettrodo ed wa pastiglia di
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metallo che viene dunque consumata durante il psagepoiché evaporata grazie
all' elevatissima temperatura dell’ arco elettrieograzie al fatto che il fenomeno
avviene ad una pressione molto bassa. La padiiigheetalli da evaporare ( chiamato
target, di forma rettangolare nel nostro impiantoojtituisce il polo negativo del
circuito elettrico che fa capo, come polo positi@bpezzo sul quale si deve applicare
il rivestimento. In genere nella cella non si trava solo pezzo, ma una struttura
metallica, isolata dalla carcassa, sulla quale eerogrdinatamente disposti numerosi
particolari da rivestire.

L’ arco elettrico tra polo negativo ( metallo dgpdsitare ) e polo positivo ( pezzo da
rivestire ) fa evaporare dalla pastiglia una quardi metallo proporzionale, in prima
approssimazione, alla corrente dell’ arco stessiavBra con differenze di potenziale
nell’ ordine di 400V e correnti di circa 200A; méidando I’ intensita della corrente e
la pressione del gas nella cella si puo variarersshe necessita la quantita, e dunque
lo spessore, del composto depositato a formareegtimento.

Le molecole di metallo duro si dirigono verso Ipaxdicie da rivestire per effetto del
campo elettrico e, durante il loro tragitto, ingamp delle molecole di un opportuno
gas con il quale si combinano prima di deposi@irauovo sotto forma solida.

| pezzi sono disposti sui supporti in acciaio cloé gndranno inseriti nelle celle di
deposizione: se necessario si applicano delle rasitiie dove non occorre rivestire
la superficie. Per com’ e strutturato il processgossono rivestire anche le superfici
interne di fori relativamente profondi se il pezaaggetto viene orientato nella cella
in una maniera opportuna. Del resto, per presemtgpéasma tutti i lati dei pezzi, il
supporto sul quale questi ultimi sono disposti &atbodi un meccanismo di rotazione
e all’ interno della cella si trovano diverse pglgti applicate alle pareti.

Il processo dura circa 5/6 ore, delle quali una soper la deposizione vera e propria:
una volta introdotto il supporto e chiusa la ceiacrea dapprima un vuoto molto
spinto, ben superiore a quello che si avra dudandeposizione. In questa prima fase

si arriva ad un vuoto di fatto assoluto, dell’ orglidi 2*10" bar.
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Mediante alcune resistenze elettriche applicae @direti della cella si riscaldano i
pezzi per irraggiamento, quindi si immette Argonum@ pressione di 3*10bar e si
applica una polarita invertita al campo elettricon una corrente di circa 200 A che
fluisce ai pezzi dagli elettrodi costituiti da geestesse pastiglie che, nella seconda
fase, forniranno il metallo per la deposizione. @rdvoca sui pezzi una sorta di
bombardamento di ioni di argon che attiva le supefgredisponendole per la
deposizione del rivestimento: quest’ ultima fase lll@go togliendo I' argon ed
immettendo nella cella I' azoto che si combinera coapori metallici. Al termine
del processo, si lascia raffreddare tutto il sistdmo a che i pezzi possano venire

estratti.

Per ottenere un processo ad arco ottimale, i parafmedamentali sono:

1) I elevata stabilita dell’ arco;
2) la costanza dei ritmi di evaporazione nel tempo;
3) la formazione omogenea del plasma;

4) la bassa emissione dei droplets.

Per ottenere queste proprieta, la caratteristichatiaggio dei target dei materiali da
evaporare gioca un ruolo fondamentale. Tale dragagjgnifica che parti del target

si rivestono di uno strato estraneo con la conseguali un tasso elevato di

deposizione incontrollata, di un arco instabileygia stechiometria incontrollata dello
strato depositato e della conseguente necessitidmindiosi processi di pulitura dei
target fra un ciclo di deposizione e I' altro. Uadtra caratteristica fondamentale per
ottimizzare il processo ad arco € la forma dell@eaote/ target: le piut comuni sono
dischi con diametro da 50 a 150 mm o dei paralipégp di larghezza 100 — 150 mm
e lunghezza 500 — 1000 mm.

Le sorgenti di piccola dimensione presentano unia sie svantaggi quali un elevato

carico termico localizzato, una piu alta emissiated droplets, una piu elevata

variazione dei parametri di processo e dei parammetgnetici, la necessita di utilizzo
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di gas inerti per ridurre I' emissione di dropletsn il conseguente aumento degli
stress interni degli strati depositati e, infina, lecessita di utilizzare un numero
elevato di sorgenti per ottenere un plasma omogeneo

I metodo innovativo Platit lavora con una sorgengdtangolare di dimensione
150 X 800 mm, con I obiettivo di ottenere i segti®antaggi e caratteristiche:

a) Drogaggio dei target tale problema, che diventa piu critico con I'mantare
della dimensione delle sorgenti e con I’ utilizzogés reattivi, & stato risolto nel
metodo Platit con lo sviluppo di una speciale sotgead arco con un particolare
sistema di controllo del campo magnetico, che ingoedl’ inizio del processo di
drogaggio, assicura un tasso di deposizione cestdarante tutto il ciclo di
deposizione e infine assicura una variazione masgel +/- 5% sul tasso di
deposizione lungo tutta la vita utile del targ200-300 cariche ).

b) erosione omogeneauno dei maggiori vantaggi dell’ utilizzo di sorgen
rettangolari lunghe e la formazione di una vastgoree di plasma omogeneo ( lungo
una dimensione) e una buona uniformita di spessango I' altra direzione
( larghezza ). Una importante condizione per llizao ottimale di una sorgente
rettangolare e la presenza di un movimento contiaheld arco lungo il target, in
guanto cambiamenti di direzione dell’ arco potreblgenerare un’ elevata emissione
dei droplets. Inoltre € importante ottenere ursrithuzione orizzontale del campo

magnetico per guidare I' arco su sorgenti aveffitedinti caratteristiche.

Il metodo Platit utilizza un sistema magnetico dorfinamento dell'arco ( MAC,
Magnetic Arc Confinement ), per la generazione mh @onfigurazione ottimale di
campo magnetico che puo essere variato e adattatsiregole situazioni a seconda
del materiale del target, della corrente dell’ aeaei parametri di processo.

La figura sottostante mostra lo schema di un catel@dit: la configurazione del
campo magnetico € creata e controllata attraverso anmbinazione di magneti

permanenti e bobine in modo da ottenere una reglonpiu larga possibile sulla
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superficie del target con un campo magnetico ontade costante e in modo da non

far variare il campo magnetico con la variazionbbodgpessore del target. Tutto cio

per applicare le stesse condizioni di campo magmetidunque ottenere una erosione

AX 7 AX
Xx—X X—X
B B
«— e
+«— S

7

¢

N A/
Q)

Fig.2.5 — Schema di un catodo Platit

e un tasso di deposizione costanti luago
superficie del target e nel tempo.

Il controllo dei parametri del sistem#&A®I
permettono di definire le caratteristicite
timali di voltaggio e di intensita di cente
dell’ arco durante un ciclo di deposiaan
di mantenere costanti queste carattehisti
durante tutta la vita del target in ma@o
assicurare una riproducibilita di process
piu elevata possibile nel tempo.

Sigla Descrizione Commenti
GB Generatore per le Bobine  ---
MC Microprocessore di
Controllo
b +/- Bobine Le 2 a sx del magnete sono posit
guelle a dx negative
MP Magnete Permanente
B Linee del campo Il campo dev’ essere orizzontale e
magnetico costante
T Target DeVv’ essere eroso il piu
omogeneamente possibile

ve,
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Cap.3: Macchina M2 e proprie caratteristiche casuel

3.1 Schematizzazione macchina

| plasma vacuum chamber
| [ {
| |

| i )
"

-16V to-40V

L -16V to-40V

L
tool mover metal vapor
mechanism

bias voltage
20V a-1250 ¥

Fig. 3.1 — Schematizzazione macchina utilizzatafd4dp ad arco

Gli impianti per la ricopertura sono costituiti dgguenti componenti principali:

> una camera di deposizione che lavora in condizibriltissimo vuoto: 10 —
107 mbar con delle speciali valvole a saracinescd’@arertura e la chiusura

della camera stessa.
» 4 0 8 catodi di evaporazione ( di differenti maikr)j di dimensioni 800 X 150

mm.
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» Caroselli porta pezzi in acciaio costruiti in modi@ alloggiare i differenti tipi
di componenti da rivestire.

» 2 valvole a saracinesca per le porte di apertatausura.

» Sistema di pompaggio per il vuoto composto da: thge nella camera di
deposizione; 1 pompa primaria 89mnella camera di deposizione.

» Sistema di riscaldamento dei pezzi da rivestire sEmpentine ad acqua forzata
( sistema chiuso ) posizionate nella camera di siemme.

» Sistema di movimentazione dei caroselli porta pezzi

» Sistema di immissione e controllo dei gas di prece§ Argon, Azoto,
Acetilene).

» Sistema di distribuzione di potenza elettrica ( 380 — 400 V, 200 A ) per:
lonizzare i gas di processo ( glow discharge ),egae il bombardamento
lonico per la pulizia delle superfici da rivest{rpre-etching ) e per evaporare il
materiale dei catodi di evaporazione, creare ufferdnza di potenziale ( fra le
pareti della camera di deposizione e i caroseltigppezzi ) per far depositare |

composti in fase vapore sui pezzi da rivestire.

| ritmi di deposizione sono stati ottimizzati pee lIdifferenti applicazioni

( mediamente 3-6 um/ h) in modo da ottenere semp elevato standard di qualita.
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3.2 Fasi del processo di coating

Fase

Processo

Descrizione

Caricamento

| substrati, dopo aver effettuatadlocdi lavaggio, vengon
caricati nella camera di vuoto

Creazione
vuoto

Il vuoto viene prodotto da pompe che portano ilovaldi
pressione interna ad un valore inferiore & rbar

Riscaldamento
e degasaggio

| substrati vengono riscaldati per 1-2 ore ad @maperature
di 400 — 500° C al fine di eliminare le impuritaepenti ne
substrati e i gas rimanenti

Ar ionic etching

\

immesso nella camera il gas inerte Argon mentrealtm
voltaggio viene applicato ai substrati ( bias wo#za
tipicamente 1000V ). Cio produce il plasma, il quedgola
il processo di ionic etching in movimento sui sudst Tale
plasma consiste in un denso gas composto da ioArgdin
caricati positivamente ed elettroni caricati negatiente
Poiché i substrati sono alimentati a voltaggio tigga gli
ioni positivi rimbalzano sui substrati a grandeoe#, dove
liberano atomi ( etching ). Il risultato € I' otiemento di
superfici pure adatte all’ adesione del rivestirnent

Quando il processo di riscaldamento e completonevi

r=4

o

4/5

Metal ionic

etching

Quando la sorgente dell’ arco ( piatto contenenteteriali
da rivestire ) si accende causa un rilascio, ddepdei
metalli dei target, di ioni positivi ( evaporaziopei quali
rimbalzano sui substrati garantendo un aggiuntiffette
pulente.

4/5

Coating Proces

sSolo quando il processo di pulizia € completatepltaggio
predisposto ( bias voltage ) viene ridotto a cifd@0 V.
Quindi i gas reattivi azoto ed acetilene vengonivogliati
nella camera ( N CH, ). Il materiale di rivestiment
evaporato reagisce con tali gas per formare il @ty
finale, il quale viene depositato sui substraticfotma di un
film sottile di materiale di proprieta meccanichevate.

(@)

Raffreddamentq

pDopo che il processo di ricopertura € giunto a damapto, i
prodotti finiti vengono raffreddati in vuoto finodauna
temperatura inferiore ai 180 °C. Nel caso in cuc#émerg
dovesse essere aperta troppo presto, le partiivestite dei
substrati possono scolorire a causa dell’ ossidazithe s
verrebbe a creare a contatto con |’ aria.

Ventilazione

Viene fatta affluire aria per ragugere i valori ambientali @
pressione.

Scarico

Una volta raggiunta una temperatura qilale posson

|®)

essere rimossi i pezzi ricoperti, la macchina vienetata.
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3.3 Parametri di un tipico processo in sequenza

V(V) a
1200

800T

400+

»

0 thi § 2ni i 3h tha | ioBh
Gas inpuf P P : P
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3.4 Strutture fondamentali macchina

Scambiatori di calore e misurazioni

La macchina € equipaggiata con 2 sistemi radiafisgialdamento ( HE1 e HE2 ).
Quest’ ultimi sono alloggiati sulla porta di apedue nella parte posteriore della
camera di vuoto. Gli output degli scambiatori socontrollati dal computer

regolando il ciclo di servizio ( DCycle ) e la teemptura viene misurata usando

permanenti termocoppie.

Fig.3.2 — Camera a vuoto della macchina e dispaggtiincipali

Sigla Descrizione Commenti
TSX Termocoppie x=1,2,3,4
HEX Riscaldatori X =1,2

Dcycle Ciclo di servizio 0 —100%
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Fornitura di gas e sistema di distribuzione nedlmera a vuoto

Dal collettore il gas viene immesso nella camerai@to tramite due condutture in
acciaio inossidabile, una a destra e una a sindgta camera e condotto al suo
interno attraverso la parete della camera. La nasde gas viene distribuita nel
collettore ed esce attraverso I’ apertura a vitdarsessa quantita durante tutto il
processo di rivestimento. Tale controllo consentiecontrollare la quantita del gas

Immesso nella camera di rivestimento.

Catodo di evaporazione ad arco e MAC

La sorgente ad arco € uno dei componenti princgellsistema di rivestimento ed e

cruciale nel determinarne la qualita. Essa conaistseguenti sub-componenti:

» Target ( TAR): e il materiale di base del film di rivestimento;

» Corpo del catodo ( CB ):e utilizzato per trattenere, riparare e fissatarijet
all' interno della camera da vuoto;

» MAC: é il controllo magnetico dell' arco. Tale compoteeg cruciale nella
qualita del rivestimento, nell’ erosione omogeneaedia riproducibilita del

processo sul lungo periodo.

Dispositivo di accensione

Tale dispositivo € necessario per iniziare la suigjead arco. Essenzialmente |l
dispositivo di accensione consiste in un alimeméatotativo ( SFR ), un dispositivo
di deviazione e un filo ( SN ) collegato ad essppéna la rotazione del substrato
viene attivata, il filo ruota verso il target e ma a contatto. Nel momento in cui Il
valore di vuoto viene raggiunto nella camera edekzp hanno raggiunto la
temperatura prefissata, viene fatto scattare lb:aran voltaggio approssimativo di
50 V viene mandato al catodo. Quindi la punta ()SMNI dispositivo di accensione si
muove verso il target e ne va a contatto per umpeebrevissimo ( 5-20 ms ), quindi

viene allontanato immediatamente. Nel momento inldio si stacca, una scintilla
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inizia I' arco che viene indirizzato verso il tatge’ arco agisce sul target agendo in

un minuscolo punto lungo la linea di campo magogii®dotto dal MAC.

Fig.3.3 — Dispositivo di accensione

Sigla Descrizione

SFR Alimentatore rotativo

VC Camera a vuoto

SNRD Meccanismo di rotazione per I'ago del dispositi
accensione

SN Ago di accensione in acciaio inossidabile

TAR Target da evaporare es. Ti, Cr, Al...
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Cap.4: Proprieta strutturali dei rivestimenti

4.1 Definizione hard materials

Generalmente, con hard materials si identificanterrai solidi con durezza elevata
appartenente al range 8-10 della scala Mohs, dala dequenza dei minerali

sfregati/scalfiti con il successivo.

Minerale/materiale Formula chimica | Durezza | Microdurezza Variazione micro

sintetico[M/ S ] Mohs Knoop 100 (GPa) | durezza sui
policristallini

Talco [M ] Mgs[(OH)2/SisO1(] 1

Nitruro di boro| hBN 0.15-0.30

esagonale [S]

Gesso[M] CaS©2H,0 2

Calcite [ M ] CaCqQ 3

Fluorite [ M ] Cah 4

Apatite [ M ] Ca[(F,OH)/(PQ)s] 5

Feldspato [ M ] K[AIS}Og] 6

Quarzo [M ] SiQ 7

Topazio [ M ] Ab[F,/SiOy4] 8

B-nitruro di silicio [ S ] | B-SisN4 17 14-26

Corindone [M/ S] AlO3

Nitruro di titanio[ S] | TiN 9 21 14-29

Carburo disilicio[S] | SIC 26 20-38

a-nitruro di siliciol M ] | a-SisNy4 26-35 26-48

Carburo dititanio[ S]| TiC 28 13-32

Carburo diboro [ S ] % 9% 20-38

Diboruro di titanio [ S ]| TiB» 30 19-35

Stishovite [ S ] SiQ 33

Nitruro di boro cubico | cBN 45

[S]

Diamante [M /S ] C 10 75-100

Tab. 4.1 — Classificazione in base alla durezzandierali e piu utilizzati materiali
ceramici sintetici secondo la scala di F.Mohs. Lariazione della micro durezza
risulta dalla variazione delle grandezza del gradella forza di indentazione, dalla
composizione di fase e dalla tecnica di densifmaeiutilizzata.

4.2 Caratterizzazione prove di durezza

Usualmente, i comuni materiali duri vengono suddivin compostiintermetallici
( nitruro di Titanio TiN o carburo di Tungsteno WCionici ( Al,Os, Allumina ),

covalenti( diamante, nitruro di Silicio gV, ).
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La Durezzae uno dei parametri quantitativi che descrivonadaistenza che un
materiale oppone alla propria deformazione plast{carreversibile ). Tale
deformazione plastica inizia quando la componentéaglio della sollecitazione
esterna applicata supera il valore limite chianyad stress ( sollecitazione massima
ammissibile ). Ci sono molti modi per creare ungodweazione plastica e
consequenzialmente molti metodi per definire e naisula resistenza propria che il
materiale esercita a causa della sollecitazionedurazza puo essere determinata in

diversi modi:

- Scratching methods( Mohs, Martens );
- Grinding methods ( Rosiwal );

- Indenting methods( Vickers, Knoop, Brinell, Rockwell, Shore ).

Ad esempio, la durezza Vickers, i definita come carico premente applicato P in
rapporto con I' area dell’ impronta, mentre la duma Knoop K deriva dal carico

premente P in rapporto con la proiezione dell’ @eld impronta:

Hy, = 1854.4 P/d
Hy = 14229 PA

Dove d € la diagonale della base quadrata del rzoet Vickers a forma piramidale
in diamante ed | € la lunghezza della diagonaladelse romboidale del penetratore
Knoop a forma piramidale in diamante.

Nel caso si applicassero carichi inferiori a 1.96 iNvalore determinato sara di
microdurezza e dipende dal valore del carico u@lia. Generalmente, I’ unita di
misura della durezza & dato in Kg/fmmin GPa ( 1000 Kg/mfr= 9.81 GPa ).

Le durezze Knoop e Vickers possono essere espressenini di durezza di Mohs

M, per mezzo della seguente espressione:

Hy = 3.2 M
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Ogni test di durezza produce differenti valori perstesso materiale. Tali risultati
dipendono dal fatto che la durezza del singolaaltes dipende da molti componenti
del piano cristallografico testato e per il penet@ della prova Knoop anche
dall’orientazione del proprio asse rispetto all'sascristallografico del materiale
analizzato.

La durezza di un materiale policristallino e fortarte influenzata da: stress residui,
fase di indurimento, composizione microstrutturaggandezza dei grani, forza
applicata e porosita cosi come dalla strutturaraposizione dei bordi grano. Come
conseguenza, la durezza di un policristallino pigniScativamente differire da
guella del monocristallino dello stesso materiale.

Tuttavia la Durezza puo essere descritta quanitagente in termini di massa
elastica o modulo di taglio di un solido idealemibdulo elastico e la corrispondente
durezza di un composto o di un elemento é forteendipendente al volume molare,
al proprio legame chimico, ed alla propria strwtaristallina. Fondamentalmente, vi
e corrispondenza proporzionale inversa fra valor@dudezza e volume molare, cosi
come vi e proporzionalita diretta fra durezza edgrali covalenza del legame
chimico.

Ad un livello microscopico, per un sistema idedke,durezza € determinata dal
modulo di massa ( bulk modulus ). Per stimare hallkk modulus si utilizza un
modello empirico, in cui la scala del valore dilburdica il gap di energia che divide
dal volume della carica di legame. La relazionalt@smte da la dipendenza del bulk
modulus B (in GPa ) come funzione della lunghetizagame d ( in Angstrom, A )

e del parametro empirico:
B=1971-220./d%°

L e 0 per solidi omopolari appartenenti agli elemeet IV gruppo, %2, 1 e 2 per
solidi eteropolari degli elementi appartenenti aupgpi -1V, -V e [lI-VI
rispettivamente. Da ci0 e evidente che un incremeldila ionicitd comporta un

abbassamento del valore di B.
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Fig.4.2 — Durezza Vickers di materiali duri comwumparata con bulk modulus
( zona grigia ) e shear modulus ( zona nera ). @Quesnfronto denota che il modulo
di taglio € un miglior parametro qualitativo di dezza rispetto al modulo di massa

4.3 Composizione chimico-fisica dei nitruri metallci

| pit importanti composti sono i mononitruri di diitio, Zirconio, Hafnio, Niobio e
Tantalio. Essi sono isotopici con i corrispondesgrburi. Il nitruro di titanio puo

essere ottenuto tramite riduzione del diossidoitdinio:

2TiIO, + N, + 4C — 2TIN + 4CO

Il rivestimento al nitruro di titanio presenta ualare giallo/d’orato, mentre quello
misto a base titanio/alluminio tende al blu. llar@ di ogni rivestimento puo variare
in base alla sostituzione di atomi di azoto comnmatdi carbonio oppure ossigeno.
Dipende inoltre dalla concentrazione dei siti nooupati dell’ azoto x di Tik,.

| mononitruri e carbonitruri hanno larga gamma diogeneita, per esempio la
composizione del nitruro di titanio Til\ si estende dalla stechiometria Tg\alla
TiNgs. A basse temperature, i siti vacanti di azoto sondinati, pertanto una
struttura tetragonale comporta una composiziong J{N'i;N ). Il grado di deficit di

azoto influenza fortemente la durezza ed il puntoglone del composto. Inoltre, gli
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atomi di azoto nel TiN possono, per alcune per@ntassere sostituiti da atomi di
carbonio ed ossigeno.

Il diagramma di fase del sistema titanio-azoto ieor altri 3 nitruri, tutti stabili a
temperature inferiori a 1300°C. Fra questi, ilumtr di bititanio ( TsN ) cristallizza in
una struttura tipautile. In questa struttura, gli atomi di titanio formaotbaedri che
vengono occupati dagli atomi di azoto.

Fig.4.3 — Struttura cristallina del 7N con struttura tetragonale tipo rutile

Considerando le composizioni dei film sottili dvestimento contenenti TiN e AIN,
entrano in gioco i composti ternarizAIN, TioAIN e TisAl,N,. Fra questi, I ultimo é
termodinamicamente stabile solo fra 1200 e 13007@&utte e 3 le strutture, gli atomi
metallici sono “ a pacchetto chiuso ”. Mentre leutitira del T4Al,N, presenta una
cella larga con una sequenza di dieci piani impilatposizione degli atomi metallici
nel TLAIN e Ti,AIN corrisponde alla struttura compatta cubica (ABed esagonale
( AB ). In entrambe, gli atomi di azoto sono situai vuoti ottaedrici formati

esclusivamente dagli atomi di titanio. La struttgrgica del T{AIN é conosciuta

comeperovskite Ci sono molte varianti di questi carbonitrugMX e T,MX dove T

sta per metallo di transizione, soprattutto apparé ai gruppi 14 e 15 M é

I elemento del gruppo principale, specialmente@4, In, Sn, Pb, ed X = C,N.
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Fig.4.4 — Struttura cristallina del JAIN ( perovskite ) e JAIN ( fase H ). Nei
composti ternari gli atomi di azoto occupano i vVuaitaedrici formati solitamente

dagli atomi di titanio

4.4 || fenomeno dell’ adesione rivestimento-substta

L’adesione di un film dipende sia dalla forza deydme tra il ricoprimento ed il
substrato ma anche dalla microstruttura dell’itecfa che li divide. Il legame puo
essere di tipo chimico ( covalente, metallico,tedstatico ) o chimico-fisico ( ad es.
Van der Waals ). | legami chimici coinvolgono eriergiu elevate ( diversi eV ) e
richiedono una vicinanza degli atomi tale che latige nubi elettroniche possano
interagire tra loro. | legami Van der Waals, invedgendono dalla polarizzabilita
degli atomi: essa non necessita di uno strettoationtra gli atomi, tuttavia il legame
che ne deriva risulta piu debole ( 0.1+0.4eV ) erélece rapidamente con la distanza.
Le interazioni elettrostatiche che si possono urste tra film e substrato dipendono
dai doppi strati di carica che si possono formédiiatrfaccia; essi, nel caso le fasi a
contatto siano metallo e isolante, posso averasitte comparabile con le interazioni
Van der Waals. Sull'effettiva resistenza di un filen quindi sulla sua adesione al

substrato, oltre che la natura delle interazioamathe, giocano ruolo fondamentale
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anche gli stress interni allo strato stesso gd ti microstruttura dell’interfaccia. In
particolare € possibile che si abbia la formaziaeun’interfaccia netta, di un
composto, oppure della presenza di fenomeni dusidhe, pseudo-diffusione, o di
una combinazione di questi fenomeni.

Le interfacce nette si presentano nel momento iraguengono reazioni chimiche
ben localizzate sulla superficie di contatto treatst depositato e substrato. Nel
momento in cui queste reazioni chimiche risultagseee piu estese, esse originano
vere e proprie leghe o composti intermetallici. Ha@$o i materiali costituenti film e
substrato siano solubili l'uno nell’altro possonoregentarsi fenomeni di
interdiffusione.

La pseudo-diffusione, invece, si ottiene quando resente il gradiente di
composizione indotto per esempio da co-deposizioti@ reactive sputtering.
Interfacce di tipo irregolare possono essere faempéer mezzo di abrasione
meccanica o etching chimico del substrato.

Nel caso della deposizione di film metallici su aliet il caso ideale e quello che
avvenga interdiffusione con un graduale cambiocodnmosizione lungo l'interfaccia.
Spesso, tali tipi di interfacce sono promosse pottendo il substrato ad elevate
temperature che attivano e facilitano la diffusiengromuovono fenomeni ossidativi
e di contaminazione. L’alta temperatura favoriso®ltre, legami chimici che,
essendo legami forti, rendono fragile lo strataniduendo lo spessore dello strato
che si forma come composto chimico, & possibilepmoreare tale aspetto.

Nel caso di ricoprimento con metallo su metallooggibile migliorare I'adesione tra
film e substrato, inserendo come strato intermédiaterlayer” ) uno terzo metallo
solubile in entrambe i primi due.

Durante le deposizioni via PVD sputtering, spesscade che, a causa della
temperatura del substrato, della sua natura chimickel film depositato, non si
verifichino fenomeni di interdiffusione o di formamne di composti chimici. Le

interfacce che ne risultano sono nette e moltoamalnili a strati di contaminazione
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che precludono la formazione di legami chimici aldboliscono di moo le
interazioni di Van der Wdsie, di conseguenza, I'adesione tra film e sutis

Se la densita di nucleazione e bassa durante $aitzrelel film, possono formar
vuoti che, se presenti all'interfaccia, possoncerigrire con l'adesione del fil
riducendone l'area di contatton il substrato e promuovere la propagazione
cricche. L'incremento dell’'adesione si puo otteneaenite bombardamento da pe
degli ioni, derivanti dal plasma o da un cannoneic@, che vanno a erodere
superficie del substrato eliminando le @minazioni superficiali e creando ¢
preferenziali per la nucleazione del film che s stepositando. Analogamet
I'abrasione meccanica permette di aumentare lasitggsuperficiale, miglioranc
cosi di molto I'adesione del film grazie alle irotgrita introdotte sulla superficie d

substrato che, presumibilmente, ostacolano la gexpane delle cricch

Cap.5: Ossidazione del rivestimento a ba-Al

5.1 Aspetti termodinamici e cinetic
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Fig. 5.1: \klocita di ossidazione di alcuni ricoprime

Durante I'esposizione in aria ad alta temperatpressoché tutti i metalli reagisco
per formare ossidi ed in qualche caso nitruri, conseguente perdita di proprit

meccaniche. In certe condizioni si puo avere penmézione di una scaglia di cdo

43



dalle caratteristiche protettive. In tal caso lidssforma un film continuo sulla
superficie del metallo, fungendo da barriera trandtallo e I'ambiente, e cresce a
velocita cosi basse da non compromettere le ptapmeccaniche. Le caratteristiche
necessarie per la formazione di una scaglia didosgirotettiva sono: stabilita
termodinamica, bassa velocita di crescita, aderahgabstrato ed abilita di formarsi
e riformarsi. Nelle leghe-TiAl, I'ossido che meglio rappresenta le caratterine
suddette e rappresentato dall'allumina §QAl). Pertanto, al fine di migliorare la
resistenza ad ossidazione delle leghe basate faska TiAl e degli alluminuri di
titanio in generale, € desiderabile si formi in exfiigie uno strato di allumina. E’
dunque necessario che quest'ultima sia il prodhttwssidazione piu stabile tra tutti
guelli che, potenzialmente, possono formarsi daittazione degli elementi presenti
in lega. Per le composizioni di interesse tuttai@non avviene, dal momento che
I'allumina entra in competizione con l'ossido datiio TiO che presenta una simile
stabilita termodinamica. La formazione di ossiddi@inio € indesiderabile a causa
della scarsa protettivita. Il TiO tende infatti aadformarsi, per successiva
ossidazione, in titania TiQla quale e caratterizzata, come tutti gli osdiditanio,

da un’alta velocita di crescita. A determinare guah ALO; e TiO € stabile in
equilibrio con la lega sono le attivita dei metadlidegli ossidi. La cinetica di
ossidazione caratteristica della lega Ti-50Al, r@gpntata in figura 5.3, ne rispecchia
I'evoluzione micro strutturale, rappresentata izi@ee nella figura 5.4. Si osserva
come I'andamento della curva termogravimetricagstssso modo intermedio a quelli
relativi alla formazione di allumina e di titanibghe suggerisce la formazione di una
miscela A)Os+TiO, e quindi il difficile ottenimento di un film comtuo di ALO;, a
causa della competizione con BiCscendendo poi nel particolare si evidenzia la
presenza nella curva di tre regioni caratterizzieeendenza pressoché costante. |l
guadagno in massa risulta in particolare marcaemsente dopo un certo periodo di
tempo (6-700 ore), in quella che € la terza regelediagramma di figura 5.3. La
cinetica di ossidazione risulta infatti in tale icege governata prevalentemente dalla

crescita di TiQ, dopo un periodo in cui a prevalere e@d Come si puo verificare
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attraverso un’accurata analisi dell'evoluzione mstrutturale della superficie della
lega, tale comportamento € legato alla dissoluzainen film protettivo di allumina

formatosi dopo un breve tempo di ossidazione.

5.2 Termogravimetria

Il termogravimetro €& un particolare strumento cheamite un'analisi
termogravimetrica misura la variazione percentuaalpeso di un materiale, quando
€sso viene riscaldato, in conseguenza delle eMede@mposizioni che esso subisce
in seguito a sviluppo di prodotti gassosi.

La termogravimetria pertanto € una tecnica classieaconsente un'analisi termica
guantitativa precisa della composizione di un cam@j senza pero identificare la
natura dei componenti, ma solo misurando quanto pese perso dal campione ad
una certa temperatura. La quantita di campionen@mai ( pochi milligrammi ).

Da questa analisi, si ottengono dei grafici ( masganzione della temperatura ) con
delle curve termogravimetriche. A seconda delldaszs sottoposta al riscaldamento
si puo avere nel grafico un numero caratteristiceaalini ( perdita di peso ) con
lunghezza e inclinazione diversa che in definitteatituisce un profilo da cui si puo

risalire in maniera univoca, per confronto, allitd& della sostanza.
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Fig. 5.2 - Schema di funzionamento del termo gnatio
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Fig. 5.3 — Curva termogravimetrica relativa al ToAl
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Fig. 5.4 - Rappresentazione schematica della mioutisra che caratterizza la
scaglia di ossido formata su Ti-50Al precedentemeaiia dissoluzione del film di

allumina

La conoscenza dell’evoluzione microstrutturale alédiga Ti-50Al permette a questo
punto di interpretare I'andamento della relativarvaeu termogravimetrica,
precedentemente considerata. Ad una rapida cresu#ile, frutto dell’elevata
formazione di ossido di titanio, segue un lentodaggmo in massa, per effetto dello
sviluppo del film di allumina sottostante lo stratioi esterno di TiQ La successiva

dissoluzione della barriera formata dall’ossidcatiuminio porta ad una perdita di
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protettivita, con conseguente incremento nellaci@ladi crescita, riconoscibile nella

maggiore pendenza della curvab(éakaway effect ).

5.3 Rivestimenti antiossidazione

Uno degli ostacoli principali all’'utilizzo di leghatermetalliche basate sul composto
TiAl ad elevate temperature e rappresentato dakasa resistenza ad ossidazione,
dovuta sostanzialmente alla formazione di uno stdatossido misto Ti@+ Al,O;
dalle caratteristiche non protettive. L'impiegorisiestimenti, compatibili con la lega,
in grado di formare una scaglia protettiva rispetitambiente esterno rappresenta

una concreta possibilita di superamento del proalem

La prima fonte di ricerca nel campo dei rivestinngar le leghe TiAl sono stati gli
“overlay coatings” MCrAlY, caratteristici delle superleghe. E’ dimb come
guesti possano ridurre in modo marcato la veldatiitdssidazione degli alluminuri di
titanio basati sulla fase-AlTi, grazie alla formazione sulla superficie dn dilm
continuo, aderente di allumina, /&8. | rivestimenti MCrAlY hanno perdo mostrato
evidenti problemi legati alla scarsa compatibilitan il substrato considerato. Si e
infatti evidenziato come gli “overlay coatings” fiap alla formazione di una fase
fragile e di alcuni vuoti tra la lega ed il rivasgnto ( Fig.5.5 ), che possono risultare
fortemente dannosi per le proprieta meccanichaesiatenza all’ossidazione a lungo
termine. L'origine della fase fragile intermediasttuita ad esempio da Algh o
AINi ,Ti, cosi come dei cosiddetti vuoti di Kirkendall, legata a fenomeni di
interdiffusione. A temperature elevate, dell'ordishe 1000°C, la diffusione diviene
marcata, portando i vuoti a coalescere ed a formidcehe che possono determinare

il distacco dal substrato.
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Fig. 5.5 — Presenza di microvuoti e fenomeno dadllling, che portano al completo
distacco del rivestimento (immagine a destra)

In aggiunta ai fenomeni interdiffusivi, a portatesistema substrato-rivestimento a
collasso possono essere la fessurazione e lo itgpa(l Fig.5.7 ), dovuti ai diversi
coefficienti di espansione termica ( CTE ) dei duegeriali. La differente dilatazione
termica porta infatti alla nascita di sforzi nelastimento, che possono essere

calcolati dalla seguente equazione:

o = EA0*AT/ 1

doveo € lo sforzo termico, E il modulo di Young del rstienento,Aa la differenza
tra |1 coefficienti di espansione termica del sudistre del rivestimentoAT la
variazione di temperatura ¢ il rapporto di Poisson. Dalla letteratura si ha
Qqia = 14.410° °Ct eaicay = 170° °CH, 0cociay = 1910° °C*: il coefficiente di
espansione delle leghe MCrAlY e vicino a quelldelsliperleghe base Ni, ma molto
piu alto rispetto alle TiAl.

La differente espansione termica di substrato estitnento € alla base della perdita
di aderenza della maggior parte dei rivestimeratdper le leghe TiAl. Tra questi Si
possono citare numerosi rivestimenti ceramici, igadl esempio 3N4, SIO, ed in

modo particolare AD:.
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In figura 5.6 si possono osservare le cinetichesgidazione a 900 °C di una lega

TiAl rivestita confilm di allumina deposti con la tecnica del reactive sputtering.
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Fig.5.6 - Comportamento a ossidazione isotermakcai di TiAl rivestito con ADs

Si pud notare come l'allumina sia in grado di ridunotevolmente la velocita di
ossidazione isoterma della lega, ma presenti dialieazioni per quanto riguarda le
situazioni di ossidazione ciclica. Infatti, se iondizioni isoterme il film di AIO;
mantiene pressoché inalterato il proprio spessoreompattezza, in condizioni
cicliche si possono notare ingenti perdite di magsaesto e dovuto alla formazione
di cricche e al fenomeno dello "spalling" ( Fig.75), entrambi risultanti dalla
differenza di coefficiente di espansione termicauf{y = 14.410° °C' ed

o azos = 8.310° °C! ), in tal caso ancora pill accentuata che nel daseestimenti

MCTrAIlY, oltre che dalla grande fragilita dell’alluna.
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T 20 pm ,, 20 pm

Fig.5.7 - Sezioni di TiAl rivestito con alluminamo100 cicli di ossidazione a 900°C

Un comportamento migliore dell’allumina a corrogociclica hanno presentato gli
“enamel coatings”, in virtu di una maggiore resistenza allo "spagllined a
fessurazione. Altra caratteristica positiva € rappntata dalle particolari struttura e
composizione dei rivestimenti smaltati, che indwcam'eccellente adesione al
substrato: il rivestimento ha un'ottima bagnabibiéo stato fuso e, a differenza
dell’allumina, forma con la lega TiAl legami chimianziché semplici legami fisici.
Gli studi effettuati mostrano anche un’eccellentgbtita in presenza di solfati di
potassio e di sodio allo stato fuso in seguito abssa solubilita della SjOche
conferisce al materiale una buona resistenza aff@sione a caldo. Il convenzionale
trattamento di alluminizzazione rappresenta il modo piu semplice per incrementare
la resistenza ad ossidazione del TiAl, in segulta #®ormazione di uno strato di
TiAl ;. Tale composto € pero notevolmente fragile e gigante il raffreddamento
successivo all’alluminizzazione possono origindedie cricche in direzione normale
alla superficie ( Fig.5.8 ), che hanno un effettdédmente dannoso dal punto di vista

della resistenza all’ossidazione ciclica e a lutegmine.
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Figura 5.8 - Sezione trasversale di TiAl con alloirzazione dopo 100 cicli di
ossidazione a 1000°: oltre alla formazione di unaaa si puo osservare la presenza
di fasi TiAb all'interfaccia substrato-rivestimento

Per risolvere tale problema si e proceduto edldeposizione di alluminio e ittrio

La codeposizione Al+Y con un rapporto Al:2Y congerdi raggiungere un
eccellente comportamento ad ossidazione. In taldieooni ad alta temperatura si
formano due distinti strati di ossido, 8k nella zona piu interna e un ossido misto
( Y,Al)O esternamente ( Fig.5.9 ), che consent@mancremento della resistenza ad
ossidazione. Per effetto della segregazione ddostiiittrio ( Y>O3) o di ittrio stesso
nell'allumina, questa presenta infatti una ridotiamensione dei grani e quindi
un’elevata plasticita che risulta in una migliodesione al substrato. In aggiunta la
segregazione di ittrio puo prevenire la propagaziah cricche nello strato di
allumina cosi come inibire la diffusione di ossigea titanio a bordo grano. La
stabilita della codeposizione Al + Y dipende pindemente dagli elementi in lega o
dalla resistenza ad ossidazione del substratoAli Teghe ternarie contenenti Nb,
Cr e W inducono la formazione di un rivestimentdtmiu stabile rispetto a quello

proprio di substrati non alligati.
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Figura 5.9 - Sezione trasversale di TiAl in segaitdeposizione
Al+Y e ossidazione isoterma a 950°C per 200h

Nel tentativo di realizzare un rivestimento a basssto per le leghe a base di TiAl si
e giocata anche la carta denultilayer coatings”. Tra i rivestimenti multistrato
considerati il piu efficiente in termini di resista all'ossidazione e risultato essere
costituito da due fasi vetrose sol-gel ( TPG ) euda strato di TiA| che funge da
barriera di reazione ( TPA ). Dal punto di vistaceenico le leghe a base di TiAl
ricoperte con TPA evidenziano pero rispetto a guetin rivestite una riduzione del
carico a rottura. La presenza dello strato pretwttii TiAl; € infatti alla base della
diffusione di Al all'interno della lega con consemti perdite in duttilita ed in

resistenza.

Di recente e stata sviluppata una nuova classévestimenti rappresentata dalle
leghe Ti-Al-Cr con elevato contenuto in Cr, di cui fanno ad esengarte il

rivestimento ottenuto per “plasma-spraying” Ti-544Cr e quello deposto per
“magnetron-sputtering” Ti-50Al-10Cr. Queste leglmns in grado di proteggere in
modo eccellente il TiAl dall'ossidazione a 800-1000grazie alla formazione di un
film aderente e continuo di allumina su tutta lpestdicie, che non subisce variazioni

dopo numerosi cicli di ossidazione ( Fig.5.10).
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Figura 5.10 - Morfologia superficiale (a) e sezianasversale della microstruttura
(b) di TiAl rivestito con TIAICr dopo 100 cicli dssidazione a 1000°C.

Tra tutti i rivestimenti possibili quelli del tip@i-Al-Cr mostrano i coefficienti di
espansione termica pil vicini a quelli delle legh8I (aisoariocr = 13.510° °CH
oltre a presentare, come ovvio, composizioni pmilsi Le suddette prerogative, in
aggiunta alla particolare microstruttura delle keghi-Al-Cr, caratterizzata dalla
presenza delle cosiddette fasi di Laves circondatg-TiAl, garantiscono ottime
proprieta di compatibilitd meccanica e chimica d@ubstrato, riducendo l'incidenza
di cricche nel rivestimento. L’'eccellente compdii&icomporta anche una modesta
tendenza alla interdiffusione ( peraltro limitatai@mo ) all'interfaccia rivestimento-

substrato.
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Cap.6: Rivestimenti nanostrutturati a base Ti-Al-Si

6.1 Applicazioni nelle lavorazione ad alta efficiera

Attualmente, le lavorazioni in assenza di lubrifita sono possibili soltanto su
materiali di media durezza e spesso in particatandizioni ( velocita di taglio,
avanzamenti, giri motore moderati ).

Per quanto riguarda lo stampaggio a secco, al mmmenapplicazioni industriali
sono limitatissime e la maggior parte delle openaizi( estrusione, trafilatura,
imbutitura profonda, tranciatura ) pu0O essere ®ff¢h soltanto in presenza di
lubrificante o, laddove sia possibile, in condizidnlubrificazione MQL ( Minimum
Quantity Lubrification ).

Un’ analisi dei prodotti presenti sul mercato patiaindividuazione di una criticita:
non esiste attualmente un materiale e/o coatin@ssd costo ottenibile su scala
industriale che presenti proprieta superiori rigpei due superabrasivi ( superduri )
per eccellenza: il diamante e il nitruro di bordbico o CBN. Il diamante ha la
pesante limitazione di non poter essere utilizzatanateriali ferrosi ( per la ben nota
incompatibilitd chimica ) e il CBN presenta ancdea costi troppo elevati per essere
utilizzato in modo intensivo. In conclusione sembbde mancare un prodotto che
presenti una stabilita chimica e una durezza talagiorare a secco e in condizioni di
alta velocita in modo efficiente su materiali fesiroe non ferrosi a difficile
lavorabilita. Tali tipologie di lavorazione richiedo materiali con un basso
coefficiente di attrito e con una elevata stabittdmica in temperatura. La prima
caratteristica serve a ridurre i fenomeni di aitet quindi il calore sviluppato nella
zona di taglio, mentre la seconda proprieta € yige garantire I’ integrita del
rivestimento in presenza di usura termica ad edevamperatura ( ossidazione,
fenomeni diffusivi all’ interfaccia utensile/mataie lavorato ).

Elevate velocita di taglio e assenza di lubrificad sono entrambe condizioni che
richiedono agli utensili impiegati una temperatorassima di utilizzo il piu elevata
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possibile.Si deve pero tener conto che in condizioni di lsgked cutting la velocita
di asportazione del truciolo e tale da superaneelacita di trasferimento del calore
( ogni fenomeno fisico ha una sua inerzia ) e quandinamica del processo di taglio
dovrebbe, almeno in parte, compensare i fenomersudiiscaldamento generati
all'interfaccia. Le temperature in gioco sono comum elevate e una buona stabilita
chimica rimane un fattore chiave per il buon funazimento dell’utensile. Da questo
punto di vista, i ceramici sono tra i materialirmigamente piu inerti. | rivestimenti
nanocompositi sviluppati sono a base ceramica e uniscono albgde resistenza
allossidazione una notevole stabilita chimica eauforte resistenza alla
ricristallizzazione. Tali proprieta li rendono siamente adatti a sopportare gli stress
termici indotti dall’eliminazione del lubrificante.

L’evoluzione della tecnica di deposizione di filnulinstrato ha portato allo sviluppo
di rivestimenti a nano-strati: in questo caso lesspre di ogni singolo strato deposto
e dell’'ordine di qualche decina di nanometro. Tralestimenti sono in genere
costituiti da 20 — 30 strati e presentano rispattooating standard multistrato a base
alluminio durezza e tenacita superiori.

| rivestimenti nanocompositi a base ceramica passessere considerati una
tecnologia adatta al raggiungimento degli ambizasettivi di lavorazione ad alta
velocita e a secco di materiali difficult-to-cutteBentano, infatti, notevoli proprieta
meccaniche (durezza elevatissima e comportamerftattara che si avvicina ai
materiali duttili) e buone proprieta funzionalitaconduttivita elettrica, conduttivita
termica elevata, sintesi di strutture ad elevafeciehza), che consentirebbero di

lavorare in modo efficiente materiali difficult-tit sia ferrosi e sia non ferrosi.
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6.2 Proprieta caratteristiche dei rivestimenti nanocompositi

| rivestimenti nanocompositi in esame sono cogtitda una matrice ceramica
primaria nella quale € uniformemente dispersa @as® fsecondaria di dimensioni
nanometriche. | nanocristalli hanno in genere umaedsione tra i 3 e i 10 nm,

mentre lo spessore dell'interfaccia e in genereriafe ad 1 nm.

Le classificazioni fornite dalla scienza dei matkrcollocano questa tipologia di

nanocompositi tra gli “inter-type”, nei quali lasi& nanometrica dispersa si trova al
bordo dei grani della fase principale. Tale stmatticonferisce al coating a

temperatura ambiente una resistenza meccanicatenmata a frattura da 2 a 5 volte
superiore rispetto ai materiali monolitici.

Le composizioni adottabili sono molteplici, ma albmmento le piu promettenti

sembrano essere quelle indicate in Tabella:

MATRICE CERAMICA PRIMARIA FASE NANOMETRICA SECONDARA
(X-SigN4 TiN

(X-SigN4 W2N

(X-SigN4 VN

SiN, (TIAIN

BN TiN

Le molteplici sperimentazioni eseguite sul sistéeraario Ti-Si-N hanno permesso
di individuare le fasi indicate in Tabella, pereali € stato possibile ottenere durezze
superiori ai 50 GPa ( superdurezza ), elevata i@nacfrattura, modulo elastico

superiore a 450 GPa e recupero elastico supetib8d%o.

4 Nanofase SiC o Si.N,

Fig. 6.1 — Esempi di nanostrutture analizzate aMI'E
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La superdurezza, in particolari condizioni, € davulla formazione di fasi
nanocomposite costituite da cristalli di dimensiotosi piccole da bloccare
efficacemente la moltiplicazione e il movimento ldetllislocazioni. Tale effetto e
enfatizzato dalla forte adesione esistente alffatezia tra la matrice ceramica
primaria e la fase nano metrica secondaria.

Come conseguenza risulta essere fortemente odtackalacrescita di eventuali
cricche, che per propagare nella matrice ceramevanb aggirare e superare i nano
cristalli (tenacizzazione per deflessione

Alla base di questo peculiare mix di proprieta vilae capacita tecnologica di
controllare i parametri di processo durante la depane e i relativi effetti sulla
struttura in formazione.

In particolare, e stato dimostrato che la qualél’idterfaccia matrice ceramica/fase
nano metrica e un fattore determinante per il iaggymento delle proprieta volute.

In Fig.6.2 € visibile un’altra micrografia ottenutd Microscopio Elettronico in
Trasmissione, nella quale sono chiaramente visibimano cristalli di TiAIN

uniformemente rivestiti da un sottile film di;Ni.

HETEM: STEUTTURA NANOCOMPOSTTO

Fig. 6.2 — Microscopia elettronica in trasmissioae alta
risoluzione di un rivestimento nanocomposito ( WAl SkN, )
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Oltre alle proprieta meccaniche, i rivestimenti o@mpositi sviluppati hanno la
caratteristica peculiare di resistere a temperatuesercizio estremamente elevate.
In Fig.6.3 si pud osservare come la durezza miguaat100°C per un rivestimento
nanostrutturato del tipo Al-Ti-Si-N sia ancora pari3000 — 3500 HV. Tale e la
durezza a temperatura ambiente dei migliori coad@@.

&0 Hardne=s=s[GPa| 50
40 40
30 30
20 20
10 10

0 0
0 200 400 600D B00 1000 1200 1400 1600
Annealingtemperature [*C]

Fig. 6.3 — Influenza della temperatura sulla dueedzun coating nanostrutturato
Al-Ti-Si-N.

Per quanto riguarda le proprietda meccaniche, ilfficiente di attrito risulta

paragonabile ai coating autolubrificanti ( a baseSv/e WC/C ). Tali caratteristiche,
unitamente alla elevata tenacita a frattura, ingplic una maggiore resistenza all’
usura abrasiva.

In Fig.6.4 e riportato un confronto della finitusuperficiale di coating micro

strutturati e del nanostrutturato AITiISIN. Come U0 osservare, la finitura

superficiale di quest’ ultimo é notevole.
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TiAIN standard: Ra=0,12um AITiN standard: Ra=0,05um NanocompositeCoating Ra=0,02um
S TI— PR : I

Fig. 6.4 — Analisi AFM della finitura superficiat coating antiusura PVD

Un’ altra proprieta in piu dei rivestimenti nanoqoositi e la versatilita di
progettazione, che consente di formulesenposizioni chimiche specifiche a seconda
delle esigenzapplicative. L'esperienza ha gia mostrato, ad esenspeil coating
matrice SiNx/fase nanometrica ( TiAl )N fornisgea maggiore vita utensile ad alte
velocita di taglio, mentral rivestimento matrice BN/fase nanometrica TiN si
comportameglio a velocita piu moderate. Di conseguerqast’ultimo sara piu
adatto alle operazioni di stampaggosecco, dove l'usura abrasiva € dominante,
mentre, laddovsia importante un’elevata resistenza all'ossidazisara piu adatto il
primo rivestimento ( asportazione di truci@l@ecco e ad alta velocita ).

Esistono altre soluzioni che possiedono i requpsti lavorare in condizioni di alta
velocita e a secco, ma con alcune controindicazibrbating nanostratificati, ad
esempio, raggiungono durezze superiori ai monastir@ag non sono ancora stati
superati valori di 40-50 GPa. Inoltre la loro depimse introduce varabili in piu nel
processo di deposizione, poiché ogni singolo stowee essere ottenuto da una
differente sorgente.

Un’altra possibile soluzione € il progressivo imento della resistenza a ossidazione
dei coating a base TiAIN. E sicuramente una stedtiembile, ma si deve tener conto
che sembra difficile superare durezze di 30 GPahpoad elevata temperatura gli

stress residui di compressione possono rilasaarsun conseguente infragilimento.
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Sono prodotti di estremo interesse, ad esempioheamcmultilayer costituiti da
materiali di natura diversa, quali ad esempio istadternati di film duro/film
autolubrificante oppure film duro/film resistent#’'assidazione ( es. TiN/ADs ).
Tuttavia non raggiungono i valori di durezza ridtath nei rivestimenti
nanocompositi. L'applicazione dei rivestimenti namimpositi come film antiusura
per utensili da taglio e per stampi trova quindiausua valida giustificazione.
L'inerzia chimica e termica, unitamente alle spiecgroprieta meccaniche,
potrebbero costituire finalmente il mix di caraddche necessario per garantire
all’'utensile ( o allo stampo ) una vita utile saifinte in operazioni a secco e ad alta
velocita anche su materiali difficult-to-cut.

Sono stati ottenuti ottimi risultati anche nelladeazione di materiali per stampi.

6.3 Analisi performanti e confronto

Gli esempi che seguono non vogliono essere esguskvdescrivere alcuni dei casi
piu significativi analizzati. In Fig.6.5 é riportaun grafico relativo alla foratura a

secco di un acciaio per stampi (HRC=52).
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TiN 105 TiAIN mono AITiN50%nano 1370 AITiN70%nano 1400
713

Fig. 6.5 — Foratura di acciai per stampi
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Il materiale é stato lavorato utilizzando due deeeversioni del rivestimento Al-TiN.
La linea rossa é relativa al rivestimento nella s&isione standard micro strutturata
( 50% di alluminio ), mentre la linea nera si néee allo stesso rivestimento
ottimizzato aumentando la percentuale di allumifinm al 70% e deposto nella
versione nanolayer (ciascuno degli strati ha unesspre dell’ordine di qualche
decina di manometro).

L’'applicazione di rivestimenti nanostrutturati parfresatura di acciai per lavorazioni
a freddo e stata effettuata confrontando diverssiova sia del rivestimento AITIN e
sia del rivestimento nanocomposito AITiSIN. Nelfgra in Fig.6.6 il comportamento

dei rivestimenti e valutato misurando la lungheizeaata.

Lf (m)

60

50

40

30 -

20 +

10 ~

AITiN mono AITiN multi AITiSiN mono AITiSiN multi

Fig. 6.6 — Fresatura di acciai per lavorazioni a&ffdo

Per quanto riguarda i coating utilizzati, in posig 1 e riportato il comportamento di
un rivestimento Al-TiN (70% di alluminio) monolayementre in posizione 2 lo

stesso rivestimento € prodotto nella versione rageol

In posizione 3 si ha il rivestimento nanocompodgiteri-SiN ottenuto graduando in

modo funzionale il contenuto di alluminio a partttal substrato fino alla superficie.
In posizione 4 il coating Al-Ti-Si-N nanocomposi® prodotto nella versione

multilayer.
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L’analisi dell'usura delle frese permette di effigiite le seguenti considerazioni:

- la famiglia di rivestimenti Al-Ti-Si-N consentena vita utile dell’utensile superiore
ai rivestimenti di tipo Al-TiN;

- la presenza di una struttura multilayer e bemaedicfine di incrementare la tenacita
del rivestimento e quindi la sua resistenza alfasu

In Fig.6.7 sono invece riportati i risultati otténdurante la fresatura ad alta velocita
di leghe di titanio (TdAl,V), tipicamente utilizzate nel settore aeronautieo

aerospazio.

Vita utensile (min)

90
80
70
60

50
40 A
30 -
20 A
10 A
0_

TiCNAI (25%) AITiN (70%) TIiAIN (50%) TiCN CBC TiAISiN nano
WC/C

Fig. 6.7 — Fresatura ad alta velocita di leghe ithmio ( TiAkV, )

La sessione di prove si e svolta in condizioniadbdratorio controllate e ha permesso
di raggiungere una velocita di taglio di 250 m/mastremamente elevate per la
tipologia di materiale considerato.

Il grafico riporta in ascissa le prestazioni relatiai diversi rivestimenti utilizzati,
mentre in ordinata si e indicata la vita utile Wednsile ( fresa in metallo duro ).
Anche in questa applicazione si puo osservare cbutidizzo del rivestimento
nanocomposito TIAISIN abbia consentito di realizzama vita utile dell’'utensile
nettamente superiore rispetto alle gia ottime ¢gadii coating con cui lo si e

confrontato: TIAICN ( 25% di alluminio ), AITIN ( % di alluminio ) e TIAIN
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( 50% di alluminio ). Nel grafico si puo osservareme I'utilizzo di top layer
autolubrificanti ( WC/C e CBC ) non abbia modificde performance dei coating

considerati.

Conclusioni

| rivestimenti nanocompositi rappresentano unaedellove frontiere nel campo
dell’ingegneria delle superfici e hanno consentiiomigliorare notevolmente le

prestazioni di utensili e stampi realizzati in dudns tradizionali ( acciai, metalli duri,

etc.). Potenzialmente tali rivestimenti possiedoraratteristiche meccaniche e
chimiche tali da essere utilizzati per la lavorageisia di materiali ferrosi e sia non
ferrosi, unendo ad una durezza prossima a quellaidmante, elevata tenacita a
frattura e una resistenza all’ossidazione oltr&g0°C.

Tali caratteristiche, solitamente intrinsecamemi@mpatibili, sono state realizzate
per la prima volta in un materiale massivo, gratie sviluppo di un processo PVD
completamente innovativo, che consente un contqaliotuale della composizione

chimica e delle caratteristiche in situ del rivesnto depositato.

Cap.7: Controllo qualita rivestimenti PVD

Per garantire una produzione di rivestimenti PV[2ldvatissima qualita e
per assicurare una costanza di qualita piu elepassibile nel tempo e
molto importante mettere a punto un sistema di rodlot qualita dei
rivestimenti prodotti piu accurato e sistematicggbile.
Le metodologie di controllo prevedono I’ utilizzo31prove:
e Laprova calotest
* Laprova Mercedes-Benz

* Lo scratch-test
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sul provino consistente in un disco di acciaio suppido temprato

(H>60 HRC ) con diametrod = 10mm e spessore s= 5mm.

7.1 Prova Calotest

Con la provaCalotest e possibile controllare in modo molto accuratspessore del
riporto. Si pone il provino a contatto con una sfex®d = 20 mm, interponendo fra i
2 corpi una sospensione di diamante con granuleangtmm. La sfera, ruotando a
velocita predefinita, genera per attrito un’ impeosul provino ricoperto. Lo spessore
di ricopertura ( S ) ottenuto é stimato valutandampronta tramite misure al

microscopio

Sfera di abrasione
Rivestimento
Substrato

Rivestimento BALIMIT®
con rientranza sferica
abrasa

{vista dall*alto)

Fig. 7.1 — Schematizzazione impronta calotest swipo rivestito: il materiale
abrasivo ( polvere di diamante ) e piu duro deksgtimento protettivo e ne comporta
la rimozione, tanto da rendere visibile il substrat
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Misura rilevata Tolleranza ammessa
0-15 +/- 0.3
S =(x*y) /dsfera 1.6-25 +/- 0.4
2.6 -4 +/- 0.5
41-6 +/- 0.7
Oltre 6.1 +/- 1.0

7.2 Prova Mercedes-Benz

La prova Mercedes — Benzé un test di adesione. Con tale prova e possibile
controllare soprattutto il grado di aderenza detstimento sul substrato e la qualita

dei film depositati con particolare riferimentoaatienacita dello strato. Sul provino
ricoperto viene creata un impronta HRC ( cono en@inte 120° / carico 150 kg ),

che successivamente verra valutata al microscopigréndimento 50X, 100X ). La
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valutazione deve stimare I’ entita della sfogliatdel riporto ai bordi dell’ impronta,

definendo un grado di adesione per confronto cdoriMabulati.

Impronta HRC del
rivestimento BALINITE
{vista dall'alio)

Fig. 7.2 — Impronta Rockwell effettuata con penetraa cono di diamante ( HRC )

Table Top Nanoindentation Tester ( TTX)

Il Table Top Tester € particolarmente indicato aligura delle proprietd meccaniche
di materiali per indentazione strumentata. Puoressilizzato per la determinazione
delle proprieta meccaniche di film sottilli e dinggione massivi ( bulk ). Proprieta
come la nanodurezza e il modulo elastico possoseresleterminate per qualsiasi
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tipo di materiale, soffice, duro, fragile o duttie possibile determinare la durezza di
inculsioni, segregazioni bordo grano, etc. Il pipne di funzionamento é il seguente:
una punta di diamante ( indenter ) viene spintacagipione perpendicolarmente alla
superficie applicando un carico crescente finoabnre predefinito. Il carico viene
poi diminuito fino a quando si ottiene un rilassatoe parziale o completo del
materiale. La risultante curva carico/profonditagéindi usata per calcolare le

proprieta meccaniche, quali la durezza e il mo@ldstico o di Young.
Caratteristiche tecniche dello strumento

e Carico massimo 500 mN
* Risoluzione in forza 0.04 uN
» Profondita massima 200 um

* Risoluzione in profondita 0.04 nm

Modalita di misura :

* indentazione semplice
* indentazione con parametri personalizzati

» multi-cicli progressivi per prove di fatica

Sulla base di differenti prove sono state stabdit®une relazioni tra le incrinature
dello strato rivestito al bordo dell' impronta, dderenza del rivestimento e |l
successivo rendimento in produzione del pezzotrteedn base a questa esperienza
e stata stabilita una procedura di controllo conqlaale e possibile correlare
visivamente le incrinature e la qualitd dello siradttraverso una tabella di
classificazione delle impronte ottenute. | risultaitenuti nella tabella sono stati
ottenuti su pezzi di durezza minima di 61/62 HRCoea uno spessore massimo di

rivestimento di Sum. | valori di adesione accettato i numeri 1 e 2.
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Fig. 7.3 - La figura mostra la tabella visiva dellapronte ottenute: dalla posizione

numero 1 alla numero 4 sono presenti cricche, dallenero 5 si vede I inizio del
distacco dello strato adesivo

La funzione tenacita-durezza puo essere variatamera ottimale agendo:

e Sulla struttura del film;
» Sulla sua composizione;
* Sui parametri di deposizione;

» Sul controllo magnetico della sorgente ad arco.
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Una particolarita dei rivestimenti performanti éodsso livello di stress interno degli
strati depositati. Cio rende possibile la deposigidi film con spessore superiore ai
canonici 3/4 um generalmente prodotti senza ihresdi cricche. Il piu spesso strato
di TiN depositato su utensili e stampi in HSS ealtetduro ha raggiunto i 20 pum,
anche se non ci sono limitazioni di base del prexg®er eseguire deposizioni con
tempi e spessori maggiori. Il livello di basso ssrénterno dei rivestimenti e stato
raggiunto riducendo lo stress all' interfaccia dtdis-deposito con I’ utilizzo di

adeguati strati di transizione, ed ottimizzandarigoetri di deposizione e il controllo
dell’ arco durante il processo di deposizione. dntipolare non vengono utilizzati gas
inerti come I argon che incrementando in modo @mTevole il livello di stress

interni e conseguentemente limitano lo spessork: stegti.

7.3 Scratch-test

Lo scratch-teste un test di rugosita. Tramite un penetratore ammi piramidale,

soggetto a forza costante, viene scalfita la sigienfivestita mentre viene monitorata
la forza tangenziale. Il vincolo adesivo e la fodidatica tangenziale determina il
lavoro totale creato dalla forza di attrito. Il ffo®ente di attrito viene determinato

dal rapporto tra la forza tangenziale e quella rabem

Revetest Xpress (1N - 200N )
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Gli scratch-tester sono strumenti dedicati allaattarizzazione delle proprieta
meccaniche di film sottili e ricoprimenti, qualadesione, la deformazione e la
rottura. La capacita degli scratch tester di caraitare i sistemi film/substrato e di
guantificare parametri quali la forza d'attrito ‘adésione, usando vari metodi
complementari li rendono strumenti preziosi peridarca, lo sviluppo e il controllo

gualita.

La tecnica consiste nella creazione di un graffilocempione in esame ottenuto con
una punta. Il materiale della punta ( di solitondgante o carburo di tungsteno ) e
guidato sulla superficie con carico costante, imenetale o progressivo. A un certo
carico critico la superficie si segna, a un allrdilin di ricoprimento comincia a
rompersi e a un terzo cede completamente. | caacdhci sono rilevati in modo
molto preciso per mezzo o di un sensore acustiattraverso l'osservazione di un
microscopio ottico incorporato. | valori dei caiicbritici sono utilizzati per
guantificare le proprieta di adesione di diversenlimazioni film/substrato. Oltre
all'emissione acustica, gli scratch tester misutarforza normale applicata, la forza
tangenziale ( attrito ) e lo spessore di penetreziQuesti parametri forniscono una

caratterizzazione specifica del sistema substrbin-f

Caratteristiche tecniche dello strumento

* Range di forze 1N — 200N
* Metodo di scratch con punta di diamante ( raggicudvatura 200 um)

e Attuatore di forza controllato a retroazione
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Cap.8: Valutazione qualita superficiale utensili

Oqqetti in esame

Vengono esaminate tre punte da trapano in carlmeiotato ( metallo duro ) aventi
medesime geometrie e dimensioni. Una punta noreviemstita, la seconda viene
pre-trattata e rivestita tramite riporfi-Al-Si-N, la terza sempre rivestita e gia

utilizzata in lavorazione.

Procedura operativa

Da ciascun utensile viene tagliata una piccola oseziperpendicolarmente alla
lunghezza dell’ asse ed approssimativamente vialhaestremita della punta ( 3-5
mm dalla sommita ). Il campione estratto viene dquiissato tramite una sostanza
epossidica e preparato per rivelare il rivestimentbinterfaccia con il carburo cosi
come la microstruttura del substrato in sezionan&di essere sottoposti ad analisi,
tutti i campioni vengono puliti in bagni ad ultrasu usando prima acetone e poi

etanolo.

Analisi

Le punte vengono studiate per quanto riguarda lgosita superficiale, la
microstruttura, la qualita del rivestimento, la lifaasuperficiale ed il meccanismo di
usura avvalendosi di un profilometro ottico ( ORJi),un microscopio a scansione
elettronica ( SEM ), a forza atomica ( AFM ), eudio spettroscopio a dispersione di
energia ( EDS ). Al fine di misurare la rugositgpadiciale viene utilizzato il
profilometro ottico. In confronto con I' usuale filometro a punta di incisione, lo
strumento OP utilizza luce bianca ed interferoraeper descrivere e misurare la
rugosita di una superficie. Tale tecnica ha lassteinzione della luce bianca
focalizzata del microscopio. Uno specchio traspareiene posto nella traiettoria del
fascio allo stesso modo del campione da analiz2de¢a della luce raggiunge il
provino, mentre meta di essa viene riflessa pepit@luno specchio perfetto. In

seguito i fasci di luce provenienti dal campiondalo specchio perfetto, vengono
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riflessi indietro e raccolti da un rivelatore. Sesuperficie del campione e sconnessa,
viene creata una struttura interferenziale cheevigilizzata per determinare i picchi
e gli avvallamenti della micrografia superficialdl potere risolutivo della
misurazione e determinato da quale oggetto viewdagato. Ad esempio, se la
misurazione interessa un normale utensile affildtquale presenta solchi o
scanalature in un range di profondita pari a 1-10yieme impiegato un obiettivo che
permette di misurare un’ area superficiale di disn@me approssimativa
200pm X 200um. Per ottenere un credibile valordissitzo della rugosita

( Ra ed Rz ), occorre indagare almeno 3 diverse@@eogni provino.

8.1 Analisi AFM
Microscopio a forza atomica (“Atomic Force Microsc@y”)

La microscopia a forza atomica € una tecnica il@rdi ricostruire un’immagine
tridimensionale della superficie del solido in esagpn risoluzione verticale che pud
arrivare al di sotto di 1 nm. La sua principalele@zione consiste nell'indagine della
morfologia superficiale su scala atomica di un damg. Un'apposita sonda,
costituita da una punta microscopica con un raggimurvatura alla sua estremita di
una decina di angstrom, viene applicata all'esteendi una barretta flessibile
( cantilever ) di nitruro di silicio lunga qualcleentinaio di micron. Questa sonda
viene sottoposta alle forze che si originano ddkiazione con la superficie del
campione quando viene fatta muovere lungo un psocdr scansione predefinito,
che inducono delle deflessioni sulla barretta olegono registrate e permettono di
risalire alla morfologia superficiale.

E possibile operare secondo due metodologie palicipModalita di Contatto”
oppure “Modalita di Non - Contatto”. Nel primo cals sonda e il campione sono in
contatto e vengono misurate le forze di Van der 8Viggpulsive interagenti fra i due.
In questo caso sono presenti altre due forze: oz fdi capillarita, dovuta al sottile

strato d'acqua che ricopre il campione derivantk wiaidita atmosferica, e la forza
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esercitata dallo stesso cantilever. In questa ntadalperativa la forza totale
esercitata sul campione varia da®Ma 10° N.

Nel secondo caso sonda e campione sono tenuti adistenza compresa fra
50 e 100 A e vengono rilevate le forze attrattivd/dn der Waals interagenti fra i
due corpi. Sono misurate in questo caso forzeoddiie di 10" N e sono pertanto
richiesti sistemi di rivelazione estremamente dgiusi

La modalita in non - contatto € particolarmenteigath qualora si vogliano
analizzare campioni che potrebbero essere altbhtontatto con la punta. Nel caso
di campioni rigidi i due modi di operare dovrebbdawnire risultati equivalenti.
Tuttavia, quando il campione e coperto da un sotsfrato d'acqua ( dovuto
allumidita atmosferica ), se € utilizzata la modain contatto la punta penetrera
attraverso il liquido e rilevera I'immagine dellaperficie del campione mentre in

non - contatto sara registrata I'immagine dellatstd'acqua superficiale.

Sistema computerizzato

Circuito di
feedback

- —_—
¢ Scanner

PZT

/

Fotodetector PSPD | |

Campii%‘puma ' Cantilever

‘ Portacampioni fisso \

Fig. 8.1 - Raffigurazione schematica dell'appardtanisura AFM
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Il principio di funzionamento dello strumento in dadita di contatto puo essere
descritto con l'ausilio della figura 8.1: un ragdumninoso emesso da un laser a diodo
viene riflesso dal cantilever su un fotodetectansg@le alla posizione ( PSPD ).
Quando il cantilever a contatto col campione sitdlger effetto della topologia
superficiale, la posizione dello spot laser sul B3 sposta e tale spostamento
fornisce una misura di quanto si € piegato il dewdr. Il segnale di deflessione viene
confrontato con un segnale di riferimento da umesig elettronico che genera un
segnale di feedback da inviare allo scanner. Lawrsmae il cuore del sistema, €
costruito da un complesso di cristalli piezoelett(i di solito ceramici a base di
titanato e zirconato di piombo e lantanio, PZT gr pquali I'applicazione di una
tensione agli estremi degli stessi € seguita daligtarsione del reticolo cristallino, e
dalla conseguente variazione di dimensioni deltalits stesso. Tale variazione si
mantiene praticamente lineare entro un’ampia fraedit potenziali e questo consente
un accuratissimo movimento della punta nelle tmetisioni. In base al segnale
ricevuto, lo scanner alza o abbassa la punta inondal mantenere costante la
deflessione del cantilever. Il movimento dello swn quindi avviene in
corrispondenza alla variazione di morfologia dahp@ne e il segnale di feedback

puo essere allora utilizzato per generare un'imngagdella superficie del campione.

Laser a diodo

Specchio
- Scanner

PZT

O Rivelatore
®

PSPD [ |

Campione
Cantilever

Portacampioni fisso

Fig. 8.2 - Componenti del sistema di rivelazionkadaeflessione
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Per la modalita in contatto lo strumento impiegatitzza il metodo a forza costante
( Fig.8.2 ). In tale metodo viene mantenuta costdmtforza applicata sul campione
mantenendo costante la deflessione del cantilavea] modo I'immagine € generata
dal movimento dello scanner. Altri strumenti uzino un metodo ad altezza
costante in cui, invece, la posizione dello scamesta fissa e varia la deflessione del
cantilever che viene direttamente utilizzata pestreire 'immagine della superficie.
Il metodo a forza costante € generalmente piu ugatohé garantisce un miglior
controllo dell'interazioni che si generano tra lanfa ed il campione.

La modalita di non contatto, invece prevede I'dazibne del cantilever attorno alla
sua frequenza di risonanza. Una volta avvicinatoaahpione, la punta montata sul
cantilever risente delle forze attrattive a lungmgio esercitate dagli atomi del
campione, che vengono tradotte in una variazioila tequenza di risonanza la cui
rilevazione e interpretazione permette la traduzionun particolare topografico.
Bisogna comunque prestare attenzione nell'inteagrehe delle immagini registrate
perché in entrambe le modalita sono sempre il tasuldella convoluzione della
morfologia della superficie con la geometria dgllanta della sonda. Pertanto, la
geometria e le dimensioni della punta sono estreangmninfluenti sulla risoluzione
dello strumento.

Le misure sono state condotte utilizzando un maop® DME Dualscope XL® C-
21 con scanner Dualscope agente sul cantilevefigcoato con portacampioni fisso,
capace di eseguire scansioni della superficie dehptone con una dimensione
massima di 50 x 50m e con risoluzione in altezza di 0,2 nm.

Nel corso delle analisi si € operato in aria, irdala in contatto secondo un modulo
di forza costante interagente fra punta e campiclo@o aver verificato che la
superficie dei campioni non venisse alterata ddétiazione con la punta della sonda.
La punta ( Fig.8.3 ) che é stata usata e del tigorpdale in silicio, alta 1wm e con
raggio di curvatura < 10 nm. Il cantilever € lur® um.

Le immagini acquisite sono state registrate corrateo di campionamento di 256

punti / riga e matrice di campionamento quadrata.
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Lo strumento e stato collocato su uno stabilizzadurante le acquisizioni & stato
ricoperto con un'apposita calotta di polimetiimetato, allo scopo di isolarlo
acusticamente dall'esterno.

Il software di gestione e controllo dello strumemME SPM® permette anche
I'elaborazione delle immagini e consente ancheolaezione automatica degli errori
dovuti alla geometria dello strumento ( es. falsavatura del campione ) e alle

variazioni del rapporto segnale / rumore.

Fig. 8.3 - Immagine SEM di una punta piramidald @na punta conica montate sul
cantilever

8.2 Analisi SEM e EDS

La microscopia elettronica a scansione ( SEM, asrondi “Scanning Electron
Microscopy” ) e divenuta una tecnica di indagireel& piu moderne e all’'avanguardia
che trova applicazione in molti settori della se@ilei materiali.

In particolare mediante SEM é possibile investigarenorfologia superficiale dei
film sottili in modo complementare allAFM.

Il principio su cui si basa e quello di inviare fascio di elettroni primari di intensita
nota su di un campione conduttore e di raccoglietreanite adeguata scansione
sull'area corrispondente all'ingrandimento seleatondall’operatore, I'immagine bi-

dimensionale e ingrandita della superficie stessayertendo in segnale, tramite
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opportuni rivelatori, i diversi fenomeni risultar{@missione di elettroni secondari,
back-scattering di elettroni primari, catodolumicessza, ecc.). Tali segnali vengono
poi riprodotti su uno schermo catodico il cui pdimelettronico deve risultare in
fase con quello della colonna del SEM, o, talvoltangono rielaborati mediante
opportuni pacchetti software per ottenere dati atimgualitativi o quantitativi.
L'immagine che si ottiene e dotata di un'ottimafg@mdita di campo ( ovvero di un
ampio intervallo di distanze attorno al fuoco deithagine, dove essa risulta ancora
nitida poiché la sfocatura e impercettibile o comuentollerabile ), per cui si possono
osservare in dettaglio le asperita superficialicégatteristiche morfologiche di un
singolo elemento o cristallo e le cavita della sfipie.

Il microscopio elettronico a scansione e uno stntmelettro-ottico, essenzialmente
composto da una camera a vuoto e da un cannot®®ied che produce un sottile
fascio di elettroni di elevata energia.

In grandi linee e costituito dalle seguenti pasgenziali ( Fig.8.4 ):

una sorgente di elettroni (in genere un filamentotwhgsteno ( W ) o

esaboruro di lantanio ( LaB;

* un anodo verso cui sono accelerati gli elettroramite una differenza di
potenziale variabile tra 1 e 30 KV;

* due lenti elettromagnetiche per la focalizzazioeglicelettroni;

* una lente di scansione per la scansione del penglelitronico sul campione;

e uno o piu dispositivi di rivelazione degli elettroemessi dal materiale

analizzato.

In modalita convenzionale per evitare che gli ebgit perdano energia e si
sparpaglino per effetto di collisioni con le molecai gas presenti in aria, €
necessario mantenere cannone, lenti e campiona rontenitore in condizioni di
ultra alto vuoto ( 18 + 10™ mbar ); tuttavia negli ultimi anni, la tecnologiegli

strumenti di microscopia elettronica e notevolmentgliorata, con il risultato

stupefacente di avere, nel caso del cosi detto E$EENvironmental Scanning
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Electron Microscope” ), apparecchi in grado di farelisi di campioni a pressioni

molto piu elevate ( 20 mbar ).

- Emettitore di elettroni
Effetto tfermoionico: un metallo scaldato ad alte temperature (2000 °C per il W)
‘*‘ emette elettroni

Focalizzazione "rozza"
Un cilindro (dette di Wehrelt) carice negativamente respinge gli eletironi
collimandoli verso il centro.,

Griglia di accelerazione
Un disco con un foro centrale viene caricate positivamente cen una tensione
elettrica compresa tra 1 kVolt e 50 kVolt.
Gli elettroni vengoro accelerati da questa griglia ed escono dal foro con un'energia
in eV pari alla tensione di accelerazione.

Prima lente elettromagnetica
Per mezzo di un elettromagnete disegnato opportunamente gli elettroni vengono
focalizzati.

Scansione del fascio
Gli elettroni vengono deviati da un campo elettrico variabile

< _ Seconda lente elettromagnetica

[I
® ¥Ii'

Rivelator

Campione

Fig. 8.4 - Schema di un apparato SEM

Le caratteristiche piu importanti del fascio diteteni sono: I'energia (1 - 30 KeV ) e

la corrente (1 pA - 1A ). Questi due parametri determinano:

» la dimensione del fascio (risoluzione);
» il danneggiamento del campione;
» la quantita di segnale utile;

» la profondita di penetrazione.

Ad esempio, lavorare con basse correnti di fasegdiona la risoluzione e diminuisce
il danneggiamento, ma riduce anche il segnale muédabile.

In figura 8.5 sono illustrati i quattro diversi ‘Gaotti” di interazione elettroni-
campione che si possono avere quando un fascietthoai colpisce la superficie di

un materiale conduttore.
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e primari

\ l / raggi X caratteristici

|1 o Volume di interazione

¢ | Campione massivo

S S

Fig. 8.5 - Rappresentazione dei fenomeni geneedfiterazione elettrone-materia

E possibile suddividere le interazioni tra il fasdi elettroni primari e gli atomi del
campione in due categorie:

1) Urti elastict I'elettrone cambia la sua traiettoria ( pud anchenbiarla di
180° ) ma mantiene invariata la sua energia. Instguecaso il prodotto
dell'interazione elettroni primari-campione € ctsto da elettroni retrodiffusi ( BSE,
acronimo di “Back Scattered Electrons” ). Piu il tevaale colpito ha un elevato
numero atomico Z, piu l'elettrone tende a subirte elastici che lo fanno rimbalzare
indietro. L'immagine al SEM viene fornita in toni grigio: piu sono gli elettroni
retrodiffusi dal materiale, piu il grigio € chiam quindi, maggiore & il numero
atomico Z del materiale. L'intensita dei BSE puaijngli, essere correlata con il
numero atomico degli elementi presenti nel volurekchmpione che ha interagito
con gli elettroni primari e puo fornire alcune icazioni qualitative di composizione
elementare.

2) Urti anelastici I'elettrone perde parte della sua energia trasi@gola al
materiale. Uno dei prodotti dell'interazione elettr primari-campione € in questo
secondo caso costituito da elettroni secondari ( &fonimo di “Secondary
Electrons” ). Gli SE non sono altro che gli elatirdi valenza ( debolmente legati ) di
piu bassa energia che vengono liberati a causaeawihzione provocata
dall'interazione degli elettroni primari (  0.5+3ReV ) con la superficie del
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campione. A differenza dei BSE, gli SE non dannfmrimazioni composizionali

( non avendo energie caratteristiche) ma forniseéofawmazioni sulla morfologia del
campione. Gli SE vengono generati dal fascio dttrelei primari lungo tutto il
cammino percorso nel materiale. Essi sono pocogetier ( < 50 eV ) e soltanto
quelli “creati” nello strato piu vicino alla supaie ( 25 nm ) del materiale riescono a
fuggire e ad essere quindi rivelati. L'intensitagliléSE e governata dalla topografia
superficiale del campione: il numero di SE rivelaipende dall'orientazione,
dall'inclinazione, dalla geometria superficiale delateriale rispetto al fascio
incidente. Una superficie scabra emettera SE fletteranno le asperita superficiali.
Quando un fascio di elettroni incide sulla “cima’uwh’asperita, un gran numero di
SE generati nel volume d’interazione ( Fig.8.5 ) vlano in prossimita della
superficie ( adistanze< 25 nm ) e riescono, quindi, ad emergere dal canepio
Viceversa, quando il fasciocide nel fondo di una cavita solo pochissimi d&§
generati nel volume di interazionetsbveranno in corrispondenza della superficie,
mentre la maggior parte sara troppo lontdaléa superficie per riuscire a fuggire.
Un’'immagine della superficie del campione puo, quiessere ricostruita misurando
I'intensita degli SE in funzione della posizionel dascio primario nel suo
movimento di scansione.

La topografia della superficie € anche percepibe il segnale dei BSE, ma in
qguest'ultimo caso la risoluzione ( ~uIn ) € inferiore a quella raggiunta con gli SE
( 10 nm). La diversa risoluzione dell'immagineeoiibile analizzando i BSE o gli SE
dipende dal fatto che essi provengono da regiodirdénsioni e profondita diverse.
Le immagini ottenute, sia mediante SE che mediB&IE, possono essere indirizzate
su di un secondo schermo catodico ad altissiméduasme per permettere anche la
registrazione fotografica di quanto si pu0 osservaullo schermo catodico
principale. Oltre agli elettroni retrodiffusi (BSE) secondari (SE), nell’interazione
fascio primario campione possono essere prodotohanelettroni AUGER e
radiazione X caratteristica. L'accoppiamento alnoscopio elettronico a scansione

di sistemi di microanalisi che analizzano i raggcafatteristici emessi dal campione
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permette tutta una serie di indagini, sia qualigtiche quantitative, circa la
composizione elementare in materiali composti.

Come gia detto nel paragrafo relativo all’XRF, edipi di spettrometri utilizzati per
I'analisi dei raggi X sono a dispersione di lungtez’'onda ( WDS: “Wavelenght
Dispersive X-ray Spectroscopy” ) e quello a disjpers di energia ( EDS, “Energy

Dispersive X-ray Spectroscopy” ).

8.3 Rugosimetro

Il rugosimetro € uno strumento per la misura edmtazione delle microirregolarita
di una superficie. E’ in grado di misurare con necisione che puo raggiungere |l
millesimo di micron. Tali irregolarita possono esseaggruppati in tre categorie:
errori di forma, ondulazione e rugosita. La diffeza tra i tre € fondamentale tra le

lunghezze di oscillazione a parita della lunghezzzarita della lunghezza nominale

del profilo.
L 150mm i
Superficie nominale E,I
o : i ) _
ISuperﬂmQ. effettiva .o rea[e'aven.e b Tisum "]
irregolarita caratterizzate da: ==
- uguale ampiezza
. o — Fiii
- differente spaziatura Ehvcss o TR e 4 UL
e . oy n 15um
Errori Macrogeometrici _]1'“"’3_ H

¥
diy M M S RN AT A AUAWAYA o
- Forma \.-' Lf“\.‘ uﬁu &) @, Un‘J Vi u \J/—\\I

Errori Microgeometrici

0.1mm
r‘_ —

] — ; s
i ?g:‘U‘bﬁJ‘”\;“-ﬁ-fﬂg §J‘U’U VAWV

[not to scale]

3 15pm
- Ondulazione |

- Rugosita

Fig.8.6 — Schema dei difetti del profilo
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| parametri di rugosita tenuti in considerazione lpecaratterizzazione delle superfici

in questo lavoro di tesi sono quelli illustratisdiguito:

* Ra: rappresenta lo scostamento medio aritmetico il ed e calcolato con
la funzione Ra = 1i[*Z(x)dx dove L & la lunghezza del profilo e Z{#)
funzione inviluppante tutti i punti rilevati sulisse z. Ra risulta essere dunque
I altezza equivalente del rettangolo avente peaa&uella sottesa alla funzione
Z(x) e per base la lunghezza L del profilo. Essloparametro solitamente piu
utilizzato per una descrizione sommaria delle gaali un profilo, ma risulta
insensibile alla distribuzione dei picchi e del&lMungo la corda misurata.

» Rz definito come altezza massima del profilo ovverdistanza che esiste fra
il picco piu alto e la valle piu profonda rispetiha linea media misurato su

una lunghezza di base.
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Fig.8.7 — Definizione Ra e Rz
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Normalmente un rugosimetro € composto da:

» Tastatore: la parte a diretto contatto con la digieeida misurare. Puo essere:
1 — Induttivo, interpreta le variazioni di altezm@surate lungo I' asse di
acquisizione come variazioni di tensione.

2 — Ottico, dotato di un sensore che interpretaalézioni di altezza misurate
lungo I asse di acquisizione come variazioni dsipmne del raggio riflesso
sulla superficie da tastare.

* Unita di traslazione ( traslatore ). € un’ unita torzzata fissata tramite
apposito supporto al tastatore che provvede a maaygest’ ultimo lungo I
asse di misura orizzontale per poter acquisirédiidddla superficie.

» Unita elettronica: gestisce la movimentazione detlita di traslazione e Il
trattamento dei dati rivelati tramite il tastato&e si utilizza un tastatore del
tipo induttivo, i valori di tensione rilevati in fmato analogico devono essere
convertiti in formato digitale per poter esserecassivamente elaborati ed

analizzati.

8.4 Risultati rugosita superficiale

| risultati della rugosita sui 3 campioni € preseim figura 8.6. Le analisi mostrano
che la superficie scanalata non rivestita preseatari relativamente elevati di
rugosita: Ra=0.5um ed Rz=4.7um. La rugosita supaldi della medesima rivestita
e simile con Ra=0.34um ed Rz=4.3um. Tali valori maalb testimoniano che
I utensile non e stato pre-trattato prima di vemwestito. La superficie del margine
e del fianco degli utensili rivestiti e non, pretsewalori di rugosita significativamente
piu bassi, con un Ra che varia tra 0.10 e 0.18 ednyun Rz oscillante fra 0.13 e
addirittura 4.3; tali valori rientrano nella normar quanto riguarda gli utensili in

esame.
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Fig.8.6 — Misurazioni rugosita superficiale

Generalmente, una superficie scanalata grossolamgparta con maggior facilita
effetti negativi sulle performance dell’ utensilee ragioni sono che una superficie
con tali caratteristiche limita in modo direttodessibilita di produrre un corretto ed
omogeneo filo tagliente, che tende a divenire aatdulinoltre comporta I instaurarsi
di alte forze di frizione che hanno conseguenzeateg nell evacuazione del
truciolo e nell’ innalzare la temperatura di cotdatitensile-materiale lavorato. In
aggiunta, una superficie poco levigata trasmettggmai carichi ed innalza il rischio
di concentrazione di valori critici di stress claeloro volta, possono produrre piu
facilmente fratture fragili rispetto allo stessorica applicato ad una superficie

rettificata.
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8.5 Qualita superficiale utensile non rivestito

La topografia superficiale dell’ utensile dopo lfira € mostrato in figure 8.7-8.10.
In accordo con le misurazioni di rugosita effetjagi nota una qualitd grossolana
della superficie scanalata. In aggiunta, lungaoffifp sia del tagliente principale che
di quello secondario, si possono notare contamomai Fig.8.9 ) che aderiscono
tenacemente alla superficie del carburo; cio € dimto dal fatto che tali
contaminanti non sono stati rimossi con le procedaii pulizia utilizzate.
Conseguentemente, questi contaminanti con ogniapitiid non sarebbero stati
eliminati nemmeno dal processo ordinario di pul@ia-rivestimento. L’ analisi EDS
rivela che i contaminanti principali consistono Iheglementi: Na, S e CI. Tali
elementi sono quelli tipici che si possono intradudall’ errata manipolazione dei
pezzi ( contatto con le dita delle mani ) piuttoshe da residui di olio lubrificante da
lavorazioni. L' analisi rivela inoltre la presenda numerosi difetti del carburo in
termini di fessure e residui derivanti dalle lawoai meccaniche a cui é stato
sottoposto I’ utensile, sia nella superficie chengo il tagliente. Risulta di
fondamentale importanza che tali difetti venganmossi con un corretto pre-
trattamento, altrimenti tali anormalita comportanoa non corretta adesione del
rivestimento ed una non stabilita del materialeiagivo. La mancanza di adesione o
piu correttamente I" applicare il rivestimento swda superficie non solida, non solo
riduce la resistenza ad usura dell’ utensile, necta anche la tenacita dello stesso in
guanto la porosita dello strato sottile in alcumisice punto di inizio frattura.
A differenza dei campioni rivestiti, I' immagine ahicroscopio della punta in
condizioni normali ( Fig.8.8 ) mostra la presenramh smussatura nell’ angolo del
tagliente principale. Tale procedura e raccomangea rinforzare tale zona e
renderlo piu tenace. L’ analisi della sezione def€nsile non rivestito € mostrato in
figura 8.10. L’ immagine mostra chiaramente probleon microfratture, difetti e
contaminazioni sia sui bordi del tagliente cheasusliperficie. Si puo notare che |l
profilo del tagliente sembra oltremodo fragile etati condizioni € necessaria una

limitata sollecitazione esterna per rimuovere bupage del tagliente. Tali fratture
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comportano un aumento della coppia necessariatallisile per forare il materiale e
pertanto una riduzione della vita dello stesso pbeta ad esporre il carburo meno
resistente all’ usura dello strato con cui e rictpme

\ Profilo tagliente

principale

Superficie scanalata

~

Tagliente secondario

Fig. 8.7 — Immagine al SEM dell’ utensile non rivies

Smusso nell'angolo

Fig. 8.8 — Smussatura al profilo tagliente
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Fig. 8.9 — Micrografia del tagliente principale neivestito; si nota la presenza di
contaminanti lungo il profilo affilato e fratturatdopo affilatura

Fig 8.10 — Foto della sezione dell’ utensile naroperto

8.6 Qualita superficiale utensile rivestito

La topografia superficiale dell’ utensile rivestéomostrato in figure 8.11-8.13. La
superficie ricoperta € simile a quella non ricopesebbene si possa notare un
arrotondamento sulla linea del tagliente. Ad ogmidm il pre-trattamento non ha
cambiato la rugosita della punta. Inoltre, il rifoPVD é relativamente sottile, tanto
da comportare un predominio della struttura delssabo per quanto riguarda la

topografia superficiale. Un’ ulteriore osservazionguarda la non presenza del
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rivestimento lungo il bordo del tagliente ( Figl8.) dovuto ad una mancata aderenza
ed a fenomeni di scagliatura dello stesso. E’ iesibpertanto, una qualita di
rivestimento differente lungo il bordo rispettopatto o al fianco dell’ utensile dove
I aderenza e a livello micrometrico completa. Talentingenza € probabilmente

dovuta ai materiali contaminanti prima identificatesenti soprattutto in quell’ area.

Profilo tagliente
principale

Superficie scanalata

\ Tagliente secondario

Fig. 8.11 — Immagine al SEM dell’ utensile rivestit

Fig. 8.12 — Lo strato sottile elimina lo smusso afigolo
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Scagliature

Fig. 8.13 - 2 immagini del tagliente principaledai sono evidenti problematiche
relative ai droplets (a) ed alla scagliatura lumg profilo ( b)

Le immagini della sezione analizzata dell’ utensid®perto sono visibili nelle figure
8.14 e 8.15. L’ analisi mostra che il rivestimestdi tipo dual-layer in cui quello piu
esterno e di tipo multistrato. L’ analisi EDS ria@ethe a contatto con il carburo é
presente un monostrato di TIAISIN e successivamentenultistrato della stessa

tipologia. Lo spessore e stato misurato di 4.2uivoadio e di 3.4um sulla superficie
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scanalata. La bassa adesione lungo la linea déeritey € chiaramente visibile
nell immagine in sezione. Cio puo dare origine pacilmente a scagliature del

riporto ed all’ esposizione prematura del substdat@nte I’ utilizzo.
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Fig. 8.15 — Sezione rivestimento dual-layer

8.7 Qualita superficiale utensile rivestito e rodad

La topografia superficiale di tale utensile € pnésean figure 8.16. Come predetto,
I utensile gia sottoposto a cicli di lavoro mossmnificative aree di scagliatura
lungo la linea del tagliente; in particolar modaa@resenti all' angolo del bordo
affilato. Per gli utensili tale comportamento noeene accettato, in particolar modo se
si presenta in tali quantita solo dopo limitatilicéi lavoro, in quanto i fenomeni di

usura si accrescono esponenzialmente riducendbcdiragnte la vita dell’ utensile.
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x(ofilo tagliente

principale

Superficie scanalata

\gliente secondario

Fig. 8.16 — Micrografia SEM utensile dopo alcunclcidi lavoro: si notano gli
arrotondamenti subiti dal rivestimento lungo il tigpte ( a ), la diminuzione dello
spessore ( b)), le abrasioni subite dallo strat®i&IN nei punti piu critici ad elevate
sollecitazioni (c)

8.8 Considerazioni finali

In generale, le tre punte mostrano una ridottacigéungo il profilo del tagliente. |
fattori causanti tale ridotta qualita vanno ricéircaella presenza di difetti e
contaminazioni lungo il bordo e sulla superficialiTmateriali estranei riducono |l
potere di adesione del riporto e ne comportangdglg&tura spontanea sia al termine

del processo sia, in particolar modo, durante mpaicli di lavoro, diminuendo le

91



proprie performance e le ore di lavorazione eftditli. Per ovviare tali problemi,
risulta necessario eliminare le contaminazioni exkgaire una preparazione
superficiale accurata che rimuova i difetti supeafi, al fine di migliorare

I adesione rivestimento-substrato. Tale preparaziouo essere effettuata utilizzando
diverse tecniche purche essa non causi eccesswvmratamento del tagliente, con
conseguenze negative sulle performance dell’ Ueersiaggiunta, € vantaggioso che
tale tecnica riduca la rugosita superficiale poictélori riscontratisono mediamente
elevati e comportano, a contatto col pezzo, inmaé¢z#i della frizione e difficolta ad
evacuare i trucioli. Una superficie piu liscia pumpltre incrementare il carico
applicabile all' utensile poiché tale forza viersekeitata in una superficie di contatto
piu ampia e pertanto i rischi di creare concentrdiziocali di tensione vengono
ridotti. Infine, la tecnica scelta deve limitarenahssimo le imperfezioni affinché non
ci siano residui superficiali dopo il trattamentp a limite, che tali residui siano

semplici da eliminare con le normali procedureagialggio.
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