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(57) Rezumat:

Inventia se refera la straturi dure de C, la straturi de
interfata pe baza de Ti si la un procedeu de obtinere a
acestora folosind pulverizarea in plasme pulsate de
mare putere, straturile formand un material dur cu
duritate > 30 GPa si stabilitate mecanica in conditii de
umiditate, temperatura si salinitate extreme. Stratul de
interfata conform inventiei este constituit dintr-un strat
de Tidepus direct pe suportul metalic, avand o grosime
cuprinsa in intervalul 50...200 nm si o rugozitate de
ordinul a 0,1...5 nm, la care se adauga unu péana la trei
straturi subtiri individuale, care contin proporiii variabile
de Ti si C. Stratul dur pe baza de C conform inventiei
formeaza impreuna cu stratul de interfatd un material
multistrat stabil pe piesele metalice avand grosimitotale
de pana la 2 um, coeficient de frecare in mediul uscat
cuprins intre 0,05...0,2, duritdti cuprinse intre
15...35 GPa si rezistenta structurala la soc termic in
intervalul -69...+100°C. Procedeul conform inventiei
este realizat pe piese metalice la temperaturi joase care
nu depésesc 100°C, primul strat fiind depus folosind

procesul de pulverizare in curent continuu al unei tinte
de Tiin atmosfera protectoare de Ar lapresiuni cuprinse
intre 1...2 Pa, urmatoarele straturi sunt obtinute prin
pulverizarea simultana a unei tinte de Ti in regim de
pulverizare in curent continuu si, respectiv, a unei tinte
de C in regim de pulverizare de mare putere, Tn
atmosfera care contine Ar si acetilena in proportii varia-
bile cuprinse intre 0...20%, iar ultimul strat de C cu
legaturi de tip diamantifer este obtinut prin pulverizarea
unei tinte de C 1n regim magnetron pulsat de mare
putere, substratul fiind polarizat cu pulsuri negative de
tensiune, sincronizate cu pulsurile de mare putere, in
asa fel incét tensiunea de polarizare ihcepe sa fie
aplicata Tnaintea pulsului de mare putere, fiind aplicata
pe toata durata acestuia si pe o durata de pana la de
doua ori durata pulsului, dupa terminarea acestuia.
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STRATURI DE PROTECTIE DURE DE CARBON FOLOSIND PROCESE DE
PULVERIZARE IN PLASME PULSATE DE MARE PUTERE SI STRATURI DE
INTERFATA PE BAZA DE TITAN
DESCRIERE

Inventia se referd la obtinerea unui material multistrat dur pe bazd de carbon, avand in
componenta sa unul sau mai multe straturi ce confin carbon si titan in proportii variabile ce asigura
interfata cu substratul metalic si un strat de carbon cu legituri de tip diamantifer, cu duritate ce
depéseste 30 GPa si stabilitatea mecanicd a ansamblului la condifii de umiditate, temperatura si
salinitate extreme.

Utilizarea unor straturi de protectie pentru acoperirea unor piese supuse frecérii, uzurii sau
conditiilor extreme de exploatare (ex. medii corozive sau temperaturi ridicate) este de mare interes
atit din punct de vedere stiintific cét si economic. Printre solutiile adoptate, utilizarea straturilor
dure de carbon cu legaturi de tip diamantifer ocupd un loc privilegiat, datoritd unei combinatii de
proprietdfi cum sunt: duritate ridicatd, coeficient de frecare redus, lipsa reactivitdtii chimice,
rezistent{a la uzura etc. [(1),(2)].

in ultimii ani, obfinerea straturilor de carbon dur cu legaturi de tip diamantifer a fost
realizatd utilizand mai multe tehnici, atat de naturd fizicad cum ar fi: pulverizare magnetron [(3)],
evaporare in arc [(4)], ablatie laser [(5)] etc,, cat si de naturd chimic#, depunere chimica din faza
de vapori cu sau fard asistare cu plasma [(6)]. Dezvoltarea recentd a tehnicilor de pulverizare
magnetron de mare putere a permis utilizarea acestora pentru obtinerea unor straturi de carbon cu
legaturi de tip diamantifer [(7), (8), (9)]-

Este cunoscut faptul ca imbunététirea aderentei straturilor dure de carbon la substrat poate
fi realizata prin utilizarea unui strat de aderenta ce contine unul sau mai multe elemente din seria
(Ti, Cr, W, Si,....) sau compusi ai acestora (ca de exemplu nitruri sau carburi, cu sau faréd gradient
compozifional). Astfel, prin documentul [(10)] este prezentatd o metoda de imbunétatire a aderentei
stratului de carbon dur prin utilizarea unui strat de Ti:C cu gradient compozitional, obtinuti printr-
o metoda hibrid ce utilizeaza descéarcarea in radio frecventa si in curent continuu. Prin documentul
US 6740393 [(11)] este descris un proces si un echipament pentru obtinerea unei acoperiri dure, cu
duritati in intervalul 15+20 GPa, ce contine un strat de aderentd depus prin metode de pulverizare

fizica in faza de vapori, un strat de tranzitie obtinut prin combinarea simultana a procesului fizic
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de depunere a stratului de aderentd cu un proces de depunere chimicd din fazi de vapori a
carbonului, urmati de depunerea unui strat de carbon prin metode de depunere chimica din faza de
vapori. De asemenea, documentul [(6)] descrie utilizarea unui strat de aderentd ce contine Ti si un
amestec carbon amorf hidrogenat cu adaos de Ti obtinute prin pulverizare magnetron in radio-
frecventa.

Problema pe care o rezolvd inventia este realizarea unui material de acoperire de tip
multistrat dur pe baza de carbon, aderent la un substrat metalic si rezistent la solicitiri mecanice si
termice, intr-un proces de obtinere bazat pe pulverizare magnetron pulsatid de mare putere, pe
parcursul céruia temperatura pieselor nu depaseste 100°C. Structura propusd, conform inventiei,
cuprinde un material multistrat de legétura si un strat dur de carbon.

Materialul multistrat, conform inventiei, este obfinut printr-o combinatie de metode de tip
depunere din fazi fizicd de vapori (pulverizare magnetron si, respectiv, pulverizare magnetron
pulsat de mare putere) intr-o plasmd mentinutd intr-un gaz inert, argon, la care poate fi addugati o
hidrocarburd, acetilend, in proportii variabile, in intervalul 1+20% din debitul total de gaz.

Inventia este prezentatd in continuare in mod detaliat.

Materialul multistrat, conform inventiei, este constituit dintr-un material de legétura si un
strat de carbon dur cu legéturi de tip diamantifer.

Conform inventiei, materialul de leg#tura, poate fi constituit din urmétoarele variante:

Prima variantd este acea in care materialul de legiturd, conform inventiei, este constituit
dintr-un strat de titan, depus direct pe piesa sau substratul metalic printr-un proces de pulverizare
magnetron, cu o grosime cuprinsd in intervalul 50+200 nm si o rugozitate tipicd de ordinul a
0,15 nm,

A doua variantd a componentei materialului de legiturd, conform inventiei, este aceea in
care materialul de legiturd este constituit dintr-un strat de TiC depus peste un strat de Ti prin
pulverizare magnetron, unde stratul de TiC este obfinut prin utilizarea unei sau mai multor tinte
de Ti, in regim de pulverizare in curent continuu si, respectiv, unei sau mai multor tinte de C, in
regim de pulverizare magnetron pulsat de mare putere (HiPIMS), cu grosime cuprinsi in intervalul
50+300 nm,

A treia variantd a componentei materialului de legatura, conform inventiei, este aceea in
care materialul de legiturd este constituit dintr-un strat de TiC depus peste stratul de Ti prin

pulverizare magnetron utilizdnd una sau mai multe finte de Ti, in regim de pulverizare in curent
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continuu, folosind un amestec gazos e contine un gaz inert (Argon) si un gaz precursor de tip
hidrocarbura pentru formarea carbonului (acetilena), cu grosimi cuprinse intre 50+300 nm,

A patra variantd a componentei materialului de legétura, conform inventiei, este aceea in
care materialul de legéturd este constituit dintr-un strat de TiC depus prin pulverizare magnetron
din una sau mai multe tinte de Ti, in regim de pulverizare in curent continuu si, respectiv, una sau
mai multe tinte de C, in regim de pulverizare magnetron de mare putere (HiPIMS), peste stratul de
TiC depus anterior prin pulverizare magnetron utilizand una sau mai multe tinte de Ti, in regim de
pulverizare in curent continuu, folosind un amestec gazos e contine un gaz inert (Argon) si un gaz
precursor de tip hidrocarbura pentru formarea carbonului (acetilena), peste stratul inifial de Ti
depus direct pe piesa sau substratul metalic prin pulverizare magnetron, cu grosime total cuprinsi
in intervalul 50+700 nm.

Materialul de legitura este o succesiune de straturi cuprinzand un strat de Ti i unul sau mai
multe straturi din amestecuri de titan si carbon, cu concentratii variabile si rapoarte diferite de Ti/C,
cu sau fard gradient compozitional pe adancime, in una din variantele de succesiune enumerate sau
in orice combinatie a acestora, avand o grosime totala intre 50 si 700 nm.

Stratul de carbon din componenta materialului multistrat, conform inventiei, cu legéturi de
tip diamantifer poate avea urmétoarele variante:

O prima varianta de realizare, conform inventiei, este aceea in care un strat de C este depus
peste una din variantele descrise mai sus ale materialului de legitura, stratul fiind obfinut prin
pulverizarea a una sau mai multor tinte de C, in regim de pulverizare magnetron pulsat de mare
putere (HiPIMS) sustinuti intr-un gaz inert, argon,

O a doua variant# de realizare, conform inventiei, este aceea in care un strat de C este depus
peste una din variantele descrise mai sus ale materialului de legétura, strat obtinut prin pulverizarea
a una sau mai multor tinte de C, in regim de pulverizare magnetron pulsat de mare putere (HiPIMS)
susfinutd intr-un amestec de gaze ce cuprinde un gaz inert, argon i un gaz precursor de tip
hidrocarbura cu confinut mare de C, acetilena, intr-o proportie de debit cuprinsa intre 1 si 20% de
gaz precursor din debit total de gaz.

Materialul multistrat, conform inventiei, ce cuprinde materialul de legéturi si stratul de
carbon dur, are o grosime totald cuprinsd intre 100 si 2000 nm.

Materialul multistrat, conform inventiei, are o rugozitate cuprinsa intre 10 si 100 nm, o

duritate cuprinsa intre 15 si 35 GPa, tensiuni de compresiune in strat cuprinse in intervalul -0.5+-3
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GPa, coeficient de frecare in mediu uscat cuprins intre 0,05 si 0.2, aderenté la substrat caracterizata
printr-o forta critica cuprinsa in intervalul 20+40 N, rata de uzura de 3+10-°smm?*N-'em-!, stabilitate
structurala la temperaturi cuprinse in intervalul -69°C+100°C, rezistenta la soc termic in intervalul
-69°C+100°C.

Variatia grosimii materialului de legaturd conduce la o variatie a grosimii maxime totale
stabile admise a materialului multistrat, aceasta putand varia de la 100 nm pentru un material de
legétura cu grosime de 50 nm pana la 2000 nm pentru un strat de aderentd de 500 nm.

Materialele din componenta materialului multistrat, conform inventiei, sunt obtinute prin
procese de pulverizare in plasma, folosind tinte metalice (titan), tinte de carbon si, respectiv, un
amestec gazos ce contine un precursor gazos de tip hidrocarburd, acetilend, la temperaturi ale
substratului ce nu depésesc in fazele de pregitire si cele de depunere temperatura de 100°C pe
substraturi metalice polarizate la o tensiune cuprinsi intre 50 si 200 V, cu pulsuri de tensiune
sincronizate cu pulsurile de mare putere, astfel incat substratul sa fie polarizat pe toatd durata
pulsului si pe o durata totala tipicd de 3 ori mai mari fatd de durata pulsurilor de putere.

Un exemplu de realizare a unui material multistrat, conform inventiei, este cel constituit
dintr-o succesiune de straturi ce contine un strat de Ti obtinut prin pulverizare magnetron dintr-o
tintd de titan, un strat de TiC depus prin pulverizare magnetron utilizdnd una sau mai multe tinte
de Ti, in regim de pulverizare in curent continuu, folosind un amestec gazos e contine un gaz inert
(Argon) si un gaz precursor de tip hidrocarbura pentru formarea carbonului (acetilena), un strat de
TiC depus prin pulverizare magnetron din una sau mai multe tinte de Ti, in regim de pulverizare
in curent continuu si, respectiv, una sau mai multe finte de C, in regim de pulverizare magnetron
de mare putere (HiPIMS), stratul de carbon este obtinut prin pulverizarea a una sau mai multor
tinte de C, in regim de pulverizare magnetron pulsat de mare putere (HiPIMS) sustinutd intr-un
amestec de gaze ce cuprinde un gaz inert, argon si un gaz precursor de tip hidrocarbura cu continut
mare de C, acetilena, intr-o proportie de debit de 10% gaz precursor din debit total de gaz, ce are o
grosime totala de 2000 nm, o duritate de 30 GPa, prezintd o aderenta ridicatd la substrat, forfa
normala criticd la testul de aderentd prin zgariere “scratch test” fiind de 30 N, are un coeficient de

frecare la alunecare de 0.1.
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STRATURI DE PROTECTIE DURE DE CARBON FOLOSIND PROCESE DE
PULVERIZARE IN PLASME PULSATE DE MARE PUTERE SI STRATURI DE
INTERFATA PE BAZA DE TITAN
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STRATURI DE PROTECTIE DURE DE CARBON FOLOSIND PROCESE DE
PULVERIZARE IN PLASME PULSATE DE MARE PUTERE SI STRATURI DE

1.

INTERFATA PE BAZA DE TITAN

REVENDICARI

Material de tip multistrat constituit dintr-un material de legatura pe bazé de Ti,
depus pe un substrat metalic, cuprinzind un strat de Ti pur si unul sau mai multe
straturi dintr-un amestec de titan si carbon cu sau fard gradient compozitional,
caracterizat prin aceea ca asigura stabilitatea unui strat de C cu o grosime de
pana trei ori mai mare fatd de grosimea materialului de legétura.

Stratul dur de C din componenta materialului multistrat cu duritati cuprinse in
intervalul 15+35 GPa, caracterizat prin aceea ca formeazi impreund cu
materialul de legétura, conform revendicarii 1, un material multistrat stabil pe
piese metalice pana la grosimi totale de pand la 2 pm, cu coeficient de frecare in
mediu uscat cuprins intre 0.05 si 0.2, rezistenta structurald la soc termic in
intervalul -69°C + +100°C .

. Procedeu de obtinere a materialului multistrat, conform inventiei, caracterizat

prin aceea ca intreg procesul tehnologic este realizat pe piese metalice la
temperaturi joase ce nu depasesc 100° C, primul strat fiind depus folosind
procesul de pulverizare in curent continuu al unei finte de titan, in atmosfera de
argon la presiuni in intervalul 1+2 Pa, urmaitoarele straturi sunt obtinute prin
pulverizarea simultan a unei tinte de titan in regim de pulverizare in curent
continuu, respectiv, a unei tinte de carbon in regim de pulverizare de mare putere,
in atmosfera ce contine argon si acetilend in proportii variabile cuprinse intre 0 si
20%, iar ultimul strat de carbon cu legéturi de tip diamantifer este obtinut prin
pulverizarea unei finte de carbon in regim de magnetron pulsat de mare putere.
Procedeu de obtinere a unui strat de carbon dur cu legituri de tip diamantifer,
folosind procesul de pulverizare magnetron pulsat de mare putere, caracterizat

prin aceea cé substratul este polarizat cu pulsuri negative de tensiune,
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sincronizate cu pulsurile de mare putere in asa fel incat tensiunea de polarizare
incepe sa fie aplicatd inaintea pulsului de mare putere, fiind aplicata pe toata
durata acestuia si pe o duratd de pana la doua ori durata pulsului, dupa terminarea

acestuia.
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Descriere; ! ®LA REFORMULATA

Inventia se referd la obtinerea unor straturi de carbon cu legaturi de tip diamantifer si a

unor straturi de interfatd pe baza de titan ce asigura interfata cu substratul metalic si formeaza
impreund cu acestea un material multistrat dur pe bazd de carbon, cu duritate ce depaseste
30 GPa si stabilitatea mecanicad a ansamblului la conditii de umiditate, temperatura si salinitate
extreme.

Problema pe care o rezolva inventia este realizarea unui material de acoperire de tip
multistrat dur pe bazi de carbon, aderent la un substrat metalic i rezistent la solicitiri mecanice
si termice, intr-un proces de obtinere bazat pe pulverizare magnetron pulsati de mare putere, pe
parcursul céruia temperatura pieselor nu depdseste 100°C. Structura propusd, conform
inventiei, cuprinde un strat de interfaté si un strat dur de carbon.

Inventia este prezentatd in continuare in mod detaliat.

Materialul multistrat, conform inventiei, este constituit dintr-un strat de interfati pe
baza de Ti si un strat de carbon dur cu legéturi de tip diamantifer.

Conform inventiei, stratul de interfatd, poate fi constituit din urmétoarele variante:

Prima varianta este acea in care stratul de interfatd, conform inventiei, este constituit
dintr-un strat de titan, depus direct pe piesa sau substratul metalic printr-un proces de
pulverizare magnetron, cu o grosime cuprinsd in intervalul 50+200 nm si o rugozitate tipicd de
ordinul a 0,1+5 nm,

A doua varianti a componentei stratul de interfatd, conform inventiei, este aceea in care
acesta este constituit dintr-un strat de TiC depus peste un strat de Ti prin pulverizare
magnetron, unde stratul de TiC este obtinut prin utilizarea unei sau mai multor tinte de Ti, in
regim de pulverizare in curent continuu i, respectiv, unei sau mai multor tinte de C, in regim
de pulverizare magnetron pulsat de mare putere (HiPIMS), cu grosime cuprinsi in intervalul
50+-300 nm,

A treia variantd a componentei stratului de interfatd, conform inventiei, este aceea in
care acesta este constituit dintr-un strat de TiC depus peste stratul de Ti prin pulverizare
magnetron utilizdnd una sau mai multe tinte de Ti, in regim de pulverizare in curent continuu,
folosind un amestec gazos e contine un gaz inert (Argon) si un gaz precursor de tip
hidrocarbura pentru formarea carbonului (acetilena), cu grosimi cuprinse intre 50300 nm,

A patra variantd a componentei stratului de interfatd, conform inventiei, este aceea in
care acesta este constituit dintr-un strat de TiC depus prin pulverizare magnetron din una sau
mai multe tinte de Ti, in regim de pulverizare in curent continuu si, respectiv, una sau mai

multe tinte de C, in regim de pulverizare magnetron de mare putere (HiPIMS), peste stratul de
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TiC depus anterior prin pulverizare magnetron utilizind una sau mai multe tinte de Ti, in regim
de pulverizare in curent continuu, folosind un amestec gazos e contine un gaz inert (Argon) si
un gaz precursor de tip hidrocarbura pentru formarea carbonului (acetilena), peste stratul initial
de Ti depus direct pe piesa sau substratul metalic prin pulverizare magnetron, cu grosime total
cuprinsd 1n intervalul 50+700 nm.

Stratul de interfatd este o succesiune de straturi cuprinzénd un strat de Ti §i unul sau mai
multe straturi din amestecuri de titan si carbon, cu concentratii variabile si rapoarte diferite de
Ti/C, cu sau fard gradient compozitional pe adincime, in una din variantele de succesiune
enumerate sau in orice combinatie a acestora, avand o grosime totala intre 50 gi 700 nm.

Materialul multistrat, conform inventiei, ce cuprinde stratul de interfata i stratul de
carbon dur, are o grosime totala cuprinsa intre 100 si 2000 nm.

Variatia grosimii stratului de interfatd conduce la o variatie a grosimii maxime totale
stabile admise a materialului multistrat, aceasta putand varia de la 100 nm pentru un strat de

interfatd cu grosime de 50 nm pénd la 2000 nm pentru un strat de interfatd de 500 nm.

................................................................................................................
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PiLA REFORMULATA

Revendicarile:

1.Straturi de interfati pe bazi de Ti, depuse pe un substrat metalic, cuprinzand
un strat de Ti pur si unul sau mai multe straturi dintr-un amestec de titan si
carbon cu sau fard gradient compozitional, caracterizate prin aceea ci asigurd
stabilitatea unui strat de C cu o grosime de pana de trei ori mai mare fatd de
grosimea proprie a stratului de interfata.

2.Straturi dure pe baza de carbon cu duritéti cuprinse in intervalul 15+35 GPa,
caracterizat prin aceea ca formeazd impreuna cu stratul de interfatd, conform
revendicdrii 1, un material multistrat stabil pe piese metalice pana la grosimi
totale de pana la 2 pm, cu coeficient de frecare in mediu uscat cuprins intre 0.05
si 0.2, rezistenta structurald la soc termic in intervalul -69°C + +100°C .

3. Procedeu de obtinere a straturilor dure pe baza de carbon si a straturilor de
interfatd pe baza de Ti, conform inventiei, caracterizat prin aceea ci intreg
procesul tehnologic este realizat pe piese metalice la temperaturi joase ce nu
depasesc 100° C, primul strat fiind depus folosind procesul de pulverizare n
curent continuu al unei tinte de titan, in atmosfera de argon la presiuni in
intervalul 1+2 Pa, urmatoarele straturi sunt obtinute prin pulverizarea simultana
a unei tinte de titan in regim de pulverizare in curent continuu, respectiv, a unei
tinte de carbon in regim de pulverizare de mare putere, in atmosfera ce contine
argon si acetilend in proportii variabile cuprinse intre 0 si 20%, iar ultimul strat
de carbon cu legéturi de tip diamantifer este obtinut prin pulverizarea unei tinte
de carbon in regim de magnetron pulsat de mare putere, substratul fiind polarizat
cu pulsuri negative de tensiune, sincronizate cu pulsurile de mare putere in asa
fel incat tensiunea de polarizare incepe sa fie aplicata inaintea pulsului de mare
putere, fiind aplicatd pe toatd durata acestuia si pe o duratd de pand la doua ori

durata pulsului, dupi terminarea acestuia.”

DIRECTOR PROIECT,

Dr. Catalin VITELARU

Ydiho C
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