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Marek BETIUK !
Zbigniew LATA §2

MODYFIKACJAWEWN ETRZNYCH
POWIERZCHNI LUF MO ZDZIERZA METOD A
MAGNETRONOW A

W publikacji przedstawiono wyniki baddechnologi prézniowo-plazmovg CMS
PVD (ang.Cylindrical Magnetron Sputtering Physical Vapour Deposition) z wyko-
rzystaniem magnetronu cylindrycznego — liniowegesewnatrz przewodu lufy. In-
spiracy rozpoczcia bada przy udziale Huty Stalowa Wola jest proba ragania
problemu zwgkszenia trwatéci eksploatacyjnej konstrukcji ola¢onych zmien-
nym polem dinienia w warunkach silnego oddziatywania chemicanegnalizo-
wana technologia nie stanowé alternatywve dla bardzo ugizliwych ekologicznie

i zdrowotnie technik galwanicznych wytwarzania pokvthromu technicznego. Po-
wierzchniami modyfikowanymigssciany wewrtrzne rur stalowych ferrytycznych
o $rednicach od 45 do 100 mm, w tym lufy fdaierza 98 mm, udaginionej przez
Hute Stalowa Wola. W pracy przedstawiono zarys procgtiechnologicznej wy-
twarzania powtok TiN, CrN, TiCN na stali lufowej 3813MFA.

Stowa kluczowe magnetron cylindryczny, plazma, lufa, powtoka

1. Wprowadzenie

Prace nad zastosowaniem nowych technologii maberiadh, w tym tech-
niki magnetronowej do modyfikacji powierzchni lufrzeleckich, byly prowa-
dzone w Stanach Zjednoczonych w laboratorium fiBapet. Projekt [1] zaktadat
rozpoznanie i opracowanie alternatywnych czystsajatiogicznie technologii
w stosunku do obecnie stosowanego procesu chron@walwanicznego po-
wierzchni wewwtrznych luf matosrednio i wysoko kalibrowych z nowymi ma-
teriatami powtokowymi. W ramach projektu analizowaachnologie: modyfika-
Cji procesu galwanicznego przez stosowanie niskgtit zwhzkdéw organicz-
nych eliminujcych oddziatywanigrodowiskowe Ci [2], chemiczne i plazmo-
chemiczne procesy CVD, CVD-UV, PA-CVD-rf opiegeg st na syntezie po-
wioki Ta [3], platerowanie detonacyjne wkladikurowg ze stopu Ta90W10 [4],
magnetronowe osadzanie powilok na bazie Ta, W, &r,oNgrubdéciach do
200 um w lufach diych kalibréw z zastosowaniem cylindrycznegmdia

1 Autor do korespondencji/corresponding author: ékaBetiuk, Instutut Mechaniki Precyzyjnej,
ul. Duchnicka 3, 01-796 Warszawa, tel.: (22) 56@R@&3mail:betiuk@imp.edu.pl
2 Zbigniew tat4, Instutut Mechaniki Precyzyjnej w Warszawie, edmaitas@imp.edu.pl
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plazmy i autonomicznego systemu czyszczenia jonovegetu i podiga [3, 5,
6]. Wymogiem jakéciowym nowych materiatbw powtokowych byto uzyskanie
lepszych cech eksploatacyjnych z zastosowaniem jrgemeracii tadunkow pro-
chowych i materiatdw ptaszcza pocisku, w stosurkpalvszechnie stosowanego
chromu technicznego, posiagizggo ju w fazie wytwarzania siagdicznych gk-
nie¢ kohezyjnych. Istnienie pierwotnej siatkikmic¢ chromu ledacych wynikiem
procesu galwanicznego nawodorowania i niekorzystnyapezen w powtoce
ulegapcych samoistnej relaksacji w trakcie jej wzrostiprébki cieplnej (odwo-
dorowania) jestrédtem inicjacji i narastaniaddow balistycznych w czasieryt-
kowania broni. Narastgie gkniecia i odwarstwienia powtoki chromu w trakcie
eksploatacji bronigspowodem utraty jej wkziwosci ochronnych oraz narasiaj
cej degradacji struktury materiatowej i geometuiiyl doprowadzajcych do za-
burzen kinetyki ruchu pocisku i ostatecznego jej znisniag7-9].

Wynikiem prac badawczych prowadzonych w IMP w [at2612-2017 nad
technology magnetronow, dedykowan powtokom azotkowym i wgloazotko-
wym chromu i tytanu, bylo opracowanie i wykonanietptypowej konstrukcji
diugiego magnetronu cylindrycznego [10, 11]. Zebrdgwiadczenia badawcze
zZwigzane z zaptonem i stabilizaginagnetronowego wytadowania jarzeniowego
pozwolity na opracowanie i wykonanie nowej konstjuknagnetronu cylin-
drycznego przeznaczonego do pracy w standardowyoiotach préniowych.
Rozwigzanie to objto procedus ochrony patentowej [12-16]. Prowadzone w la-
tach 2016-2017 prace badawczo-konstrukcyjneAlimidy budowe prototypowej
konstrukcji poziomej komory pediowej stosowanej w technologii syntezy po-
wilok PVD na powierzchnie wewirzne dtugich do 1600 przewoddw rurowych
0 masie do 60 kgsrednicy do 150 mm. Wraz z komyporaprojektowano i zbudo-
wano magnetron cylindryczny o diugd 2000 mm. Praca ta stanowi kontyngacj
bada rozpocztych w latach 90. XX w. przez Miernika [17]. Badanée prowa-
dzono w Instytucie Technologii Eksploatacji w Radlom

2. Technologia magnetronowa — magnetron cylindrycan

Magnetron cylindryczny z wewirznym uktadem dynamicznego pola ma-
gnetycznego jegsrodiem plazmy stanowtejsrodowisko technologiczne syntezy
materiatdow powlokowych, w tym faz wysokotopliwychreglikowych i zatoko-
wych. Ceck znamieng tego typuzrédia stanowi toze plama jarzeniowa jest
generowana jednocgge w wielu zamknjtych obszarach powierzchni katody.
Plama przybiera ksztatt licznych pieieni, okalagcych katod (rys. 1a).

Cechy praktyczm magnetronéw cylindrycznych z toroidalgeometra pla-
zmy jest zastosowanie wielu sekcji magnetycznychwayzapcych serg pier-
scieni plazmowych, w ktérych zachagdpodstawowe procesy fizykochemiczne
wytwarzaniasrodowiska plazmy reaktywnej (rys. 1b). Didgaobocza magne-
tronu jest limitowana liczbsekcji magnetycznych i sprawdoy zastosowanego
systemu chtodzeniaddta plazmy. W prowadzonych badaniach wariadukcji
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magnetycznej byta zmienna w zakresie 25-250 mTlezat od konstrukcji
systemu magnetycznego oraz cech fizycznych i gagomtych katody magne-
tronowej.

Kontrola zmian intensywrigi emisyjnego widma spektralnego plazmy
w zdefiniowanych zakresach diugofalowych wzbudz&i jonizacji atomow: Ar,
Ti, Cr, molekut: N2, H, G:Hz, w powigzaniu z danymi eksperymentalnymi i lite-
raturowymi odnénie do typu materiatu wytwarzanej powtoki (budoveadwa,
morfologiczna) oraz wkgiwosci fizycznych, chemicznych i mechanicznych po-
zwalap w precyzyjny sposob sterowayntez nowych materiatdbw powtokowych
PVD.

a) b)

Proznia Putapka
10+ 0.01Pa magnetyczna
<@ »\%)—-\ -

& \
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O @ e

czasteczki jony elektrony

Rys. 1. Plazma na powierzchni magnetronu rurowegmeanicy 12 mm: torusy plazmowe na
powierzchni katody magnetronowej w otoczeniu ansidgkowej ferrytycznej (a), model poje-
dynczego torusa plazmowego, schemat zjawisk fizydziib)

Fig. 1. Plasma on a tubular magnetron surface efdtameter of 12 mm: plasma torus on the
surface of a magnetron cathode in the vicinity #bkanic anode (a), model of a single plasma
torus, physical phenomena scheme (b)

3. Zakres prac badawczych nad modyfikagj lufy mozdzierza

Celem pracy byly badania syntezy powitok metB¥D wewrytrz tulei rur
ze stali ferrytycznych z zastosowaniem magnetrgtindrycznego. Zakres pracy
obejmowat:

1. Badania eksploatacyjne magnetronéw rurowych z katbdomowy i ty-

tanows.

2. Prace projektowe i konstrukcyjne zwane z konstrukgjuktadow ba-
dawczych, w tym nowej, poziomej komory pniowej z wysuwnym
trzonem.

3. Badania technologiczne nad synt@pwiok typu TiN, TiCN, CrN.
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4. Badania technologiczne nad synt@owiok PVD w lufie HSW.

5. Badania materiatowe powtok otrzymanych na matestatdostarczonych

przez HSW.

Wynikiem prac badawczych nad technolpgiagnetronow byto opracowa-
nie i wykonanie prototypowej konstrukcji diugiegagmetronu cylindrycznego,
dostosowanego do gabarytow lufy xdaierza z uwzgidnieniem zateonych pa-
rametrow technologicznych (pndi, temperatury, chtodzenia, parametrovy-pr
dowo-napg¢ciowych, pomiaru parametrow oraz ich sterowanig.itfonstrukcja
umazliwita przeprowadzenie badgpodstawowych nad technolagyntezy ma-
teriatbw powtokowych na wewitrznych powierzchniach rur érednicach od
> 50 mm. Schemat koncepcji konstrukcji badanegone@gnu i obraz plazmy
na powierzchni magnetronu przedstawiono na ry®aPametry eksploatacyjne
magnetrondéw cylindrycznych zestawiono w tab. 1 cBsmanoszenia powtok na
wewretrzne powierzchnie stalowych rurscednicach do 100 mm i diugd od
200 do 1500 mm prowadzono w komorach do procesowPMB. Stanowiska
badawcze swyposaone w uklady pompowe sktadag sé z pompy rotacyjnej
i dyfuzyjnej (rys. 3.). Zastosowane uktady pomp@merantug uzyskanie ainie-
nia roboczego do 4 x 1OPa. Parametry eksploatacyjne stanowisk techndegic
nych zestawiono w tab. 2. Na rysunku 4. pokazaanastisko CMS PVD-IMP
2000 do osadzania warstw zzngch materiatdbw na wewtrznych powierzch-
niach cylindrycznych z widocanufa mozdzierza przeznaczardo obrobki oraz
schemat ogoélny stanowiska.

a) b)

Rys. 2. Cylindryczne magnetronoweddto plazmy — technologia MS
PVD (a), wyghd toruséw plazmy na powierzchni katody cylindryqgz(n¢

Fig. 2. Cylindrical magnetite plasma source — MS PtéEhnology (a),
plasma torus on the surface of a cylindrical cagh(ig
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Tabela 1. Podstawowe parametry techniczne uktadd@awczych technologii PVD
Table 1. Basic technical parameters of PVD technotegearch systems

Parametr, cecha

Mag 33/800 IMP

Mag 33/2000 IMR

Wymiary magnetronu $ 33 x 800 mm ¢ 33 x 1200 mm
Gruba¢ targetu 3 mm 2 mm
Strefa rozpylania 500 mm 1700 mm
Materiat targetu Cu; Ti; Cr; 1H18 Cu; Ti; 1H18, Al
Cisnienie gazu roboczego 3x10-4 Pa 3x10-3Pa

natzenie pola magnetycznego

Zrédlo toroidalnego pola magnetycznego, Magnes neodymowy

B-180 mT, dynamiczne

Magnes neodymowy
B-100 mT, dynamiczne

Prad
Napicie
Moc

1-20 A
250-800 V
do 10 kW

1-30 A
250-800 V
do 20 kW

Rys. 3. Magnetron cylindryczny pionowy33 x 100 mm w komorze ku-
bicznej 550 x 550 x 450 (a), magnetron cylindrycpoyiomy$ 33 x 1200

mm w komorze cylindryczndj 400 x 2000 (b)

Fig. 3. Vertical cylindrical magnetrof 33 x 100 mm in a cubic chamber
550 x 550 x 450 (a), horizontal cylindrical magoetd 33 x 1200 mm in
a cylindrical chamber 400 x 2000 (b)

Ar—p

320 v-+--950V

ZasilaczAC
Zasilacz DC

Proznia
310 pa=6pa |

Wziernik

1A+30A

L

. /

W

Polaryzacia
-50 £ -1200V

Rys. 4. Stanowisko CMS PVD-IMP 2000 do osadzaniatwaz réznych materiatdw na wewetrz-
nych powierzchniach cylindrycznych z4duhazdzierza przeznaczgmlo obrébki PA PVD (a), sche-

mat stanowiska (b)

Fig. 4. CMS PVD-IMP 2000 stand for depositing layefsarious materials on internal cylindrical
surfaces with a mortar barrel intended for PA P\@&atmgs (a), position diagram (b)
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Tabela 2. Parametry technologiczno-konstrukcyjnadobadawczych
Table 2. Technological and structural parametetssifchambers

Stanowiska badawcze
Parametr, cecha

WU-1B

CMS PVD-IMP 2000

Wymiary komory

Kubiczna — 550 x 550 x 450 m

mCylindryczna —$ 400 x 2000
mm

Uktad pompowy

Pompa rotacyjna; Pompa
dyfuzyjna — wydajnéc 1200 I/s

Pompa rotacyjna; Pompa
dyfuzyjna — wydajnéc 2000 I/5

Cisnienie 4 x 164 Pa 4 x 16°Pa
Czas osjgniecia cinienia 20 min 40 min
roboczego

Uktad grzewczy 1200 W 6000 W

Magnetond 33 x 800 mm
2 xzrédta ARC$ 65 mm
Zrodio jonéw typu Kaufmanna
Ti; Cr; Nb; Cu; Al; 1H18
Ti; Cr; V; TiAl; FeAl; Al
DC 1200

AC 100 kHz do 800 V
AC 100 kHz, impulsowy;
AC regulowany 1-100 kHz

Zrodta plazmy Magnetrony 33 x 2000 mm

Materiatkatody magnetror

Materiat katodyzrodta ARG Ti; Cr; Nb; Cu; Al; 1H18

Zasilacz pol. podiza (bias) AC 100 kHz do 800 V

AC 100 kHz, impulsowy;
AC regulowany 1-100 kHz

Zasilacz magnetronowy

4. Badania wsgpne technologiczne nanoszenia powtok

W zakresie badawstpnych przeprowadzono procesy osadzania powtok
azotku chromu i azotku tytanu. Na rysunku 5a pokazgruktue powtoki CrN
uzyskam w procesie magnetronowym na stanowisku z kankoibiczry, a na
rys. 5b — wygld powierzchni targetu z powtglchromu wytworzoa w procesie
galwanicznym, po procesie osadzania. Proces namasgewioki CrN realizo-
wano w atmosferze azotu przy statyréngéniu 4 Pa. Jak wida powtoka CrN
ujawniona przy #yciu kulotestera, kal o srednicy 30 mm, jest ggta i jedno-
rodna. Na granicy powtoki z podiem nie ujawniono nieggptosci, wykrusze, co
swiadczy o bardzo dobrej przyczepobpowtoki do podiga. Grubd¢ powtoki
ujawnionej na zgtadzie wynosii8n, tward@¢ mierzona na powierzchni ptaskiej
probki wynosi 1800 HV0.02, co odpowiada twaitiavytworzonej powtoki.

Na rysunku 6a przedstawiono struktyowtoki TiN uzyskan w procesie
magnetronowym na stanowisku z komkubiczry, a na rys. 6b — wygll targetu
tytanowego po procesie osadzania. Proces nanogzentaki TiN realizowano
w atmosferze Ar + Blprzy statym cinieniu 4 Pa. Powtoka TiN ujawniona przy
uzyciu kulotestera, kiglo srednicy 30 mm, jest ggta, ale w odrénieniu od po-
wloki azotku chromu wysgpuja w niej niejednorodnizi. Na granicy powioki
z podi@zem nie ujawniono nieggtosci, wykruszé, coswiadczy o bardzo dobrej
przyczepnéci powtoki do podtga. Grubd¢ powtoki ujawnionej na zgtadzie
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wynosi 2um, a twardé¢ mierzona na powierzchni ptaskiej probki — ok. 1800
HV0.02, co odpowiada twarda wytworzonej powtoki.

a)

Rys. 5. Struktura powtoki CrN na powierzchni zgtafarycznego, gruldé powtoki 3 pm,
czas procesu nanoszenia 20 min (a), wyglowierzchni targetu chromowego nanoszenia po-
wioki (b)

Fig. 5. The structure of CrN coating on the sphéruoetallographic surface area, the coating
thickness of 3um, time of coating 20 min (a), appearance of thating application chromium
surface (b)

Radius = 266,75 pm

Radius = 115,00 pm

Rys. 6. Struktura powtoki TiN na powierzchni zgtasfierycznego, grul$é powtoki 2 um, czas
nanoszenia powtoki 20 min (a), wygdltytanowego targetu magnetronu po procesie nanizspe-
wioki w atmosferze b+ Ar (b)

Fig. 6. The structure of TiN coating on the sphadrioetallographic surface area, coating thickness
2 um, coating time 20 min (a), the appearance ofitaeitm magnetron target after the process of
coating application with the N+ Ar atmosphere (b)

W badaniach technologicznych analizowano czynnédydupce o jakdci
powtoki nanoszonej na wewtnzne powierzchnie dtugich przewodéw rurowych.
Analizie poddano m.in. nagiujace parametry:

* generacji i utrzymywania stabilnego wytadowaniagamiowego w prze-

wodzie lufy madzierza przy zakeniu,ze magnetron cylindryczny jest
katod,
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» pracy zasilaczy pdowych polaryzacji magnetronu i polaryzacji pogtp
na ktére jest nanoszona powtoka,

« cisnienie i sktad atmosfery gazowej,

* pola magnetycznego.

Na podstawie analizy opracowano ygste zatéenia, wytyczne technolo-
giczne i procedury obejmage:

1. Przygotowanidufy doprocesu nanoszenia powtoki technologiS PVD.

2. Przygotowanie powierzchni wewtnznej lufy w procesie trawienia jono-

wego.
3. Przygotowanie powierzchni targetu magnetronu w gsitrawienia jo-
nowego.

. Konfiguracg uktadu w cyklu syntezy powtoki.
. Nanoszenie powtoki.
. Zakaaczenie procesu.
rzygotowanie lufy do procesu technologicznego robgg kontro¢ wzro-
kowa powierzchni wewetrznej lufy. Powierzchnia wewitrzna powinna by me-
taliczna blyszcgca. Przed zatadunkiem lufy do wdzenia wewstrzne po-
wierzchnie nalgy umy, np. alkoholem. Proces nanoszenia warstwy popazedz
etap trawienia jonowego wewtnznej powierzchni lufy w celu jej oczyszczenia
i aktywacji. Trawienie jonowe prowadziesiv ukfadzie diodowym, w ktérym
powierzchnia trawiona jest katpda elektroda dodatkowa wprowadzona w prze-
strzen rury — anod. Odpowiednia konfiguracja pola elektrycznego i metgcz-
nego umaliwia stworzenie warunkdéw, w ktérych wytadowaniezaniowe wy-
stepuje wewntrz lufy, co intensyfikuje etap trawienia i aktywiawewngtrznej
powierzchni lufy. Przygotowanie powierzchni magoatr odbywa si w komo-
rze pr@niowej lub procesowej. Celem procesu trawienia gordghni magnetronu
jest usungcie zanieczyszcze nich produktow syntezy powstatych we waziej-
szych procesach. Etap nanoszenia powtoki jest pipavey zgodnie z procedur
technologii MS PVD. Rodzaj materialu powlokowegaeaidminuje sktad che-
miczny magnetronu i rodzaj gazow reaktywnych. Swac@m grub&é powiok
typu MeN, MeMeN, MeCN, MeMeCN powinna wynédi-4 um. Po zakezeniu
nanoszenia powitoki i ochtodzeniu wsadu do tempeye(’C mazna zapowie-
trzy¢ komor, a po wygciu wsadu i magnetronu nale odpompowa komoe
procesow. Wyjety magnetron nalgy umieici¢c w komorze przygotowawczej
0 ciénieniu 3 x 16* Pa.

4
5
6
P

5. WhnioskKi

Badania technologiczne uidovity weryfikacje wiasciwosci i cech uytko-
wych wytwarzanych powtok na wewtnznej powierzchni lufy. Zastosowanie ma-
gnetronu cylindrycznego z przemieszarajsic katody umazliwia wytwarzanie
powtok na powierzchniach wewtnznych przewodow ze stali ferrytycznej. Uzys-
kanie rownomiernéci reaktywnego rozpylania katody wymaga optymaljizac
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geometrii pola magnetycznego. Udoskonalenie koksjirmagnetronu rurowego
wymaga dalszych badadechnologicznych zwrzanych z wytwarzaniem materia-
tow powtokowych, np. Cr, CrN, CrC, Ti, TiN, na pavzchniach wewgtrznych
przewodow ze stali ferrytycznej nagrzewanej radiaeydo temperatury ok.
350°C, docelowo do gruldoi powtoki 3-15 pm.

Wynikiem bada s ustalone parametry techniczne konstrukcji demanstr
tora technologicznego, urdoviajgcego realizagj pilotowych proceséw produk-
cyjnych.
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MODIFICATION OF MORTAR BARREL INTERIOR SURFACE
BY MAGNETRON METHOD

Summary

The publication presents the results of CMS PVDi(@yical Magnetron Sputtering Physical
Vapor Deposition) research with the use of a cyloal — linear magnetron inside barrel's conductor.
The initiation of research with participation of tditStalowa Wola is an attempt to solve the problem
of increasing service life of chemical and pressaegled components of chemical installations and
utilities, containing cylindrical surfaces in theiesign. The analyzed technology can be an alterna-
tive to highly ecologically and healthily harmfgklvanic techniques for the production of technical
chromium coatings. Modified surfaces are internallsvof ferritic steel pipes with diameters from
45 to 100 mm, including a barrel of a 98 mm monaade available by Huta Stalowa Wola. The
paper presents an outline of the technological gaore for the preparation of TiN, CrN, TiCN
coatings on 38HN3MFA barrel steel.

Keywords: cylindrical magnetron, plasma, barrel, shell

DOI: 10.7862/ rm.2018.34

Otrzymano/received: 24.04.2018
Zaakceptowano/accepted: 12.10.2018



