
Aleksandra NAWROCKA, Elżbieta KOZŁOWSKA, Barbara WŁODKOWSKA 

OSROOEK BADAWC20-R0ZW030WY NARZĄDZI 

ul. Młynarska 33, 01-175 Warszawa 

Otrzymywanie powłok kobaltowych 
na ziarnie diamentowym stosowanych 

do narzędzi 

Duży koszt ziarna diamentowego zmusza producentów narzędzi do pro-

wadzenia szerokich badoń, związanych z wykorzystaniem właściwości te-

go materiału, Oednym z kierunków jest powlekanie ziarna diamentowego 

metalowymi powłokami, głói-jnie niklem, miedzię o niekiedy kobaltem. 

Metalizację ziarna diamentowego można wykonać różnymi sposobami, 

najczęściej przez: 

- rozpylanie metalu, 

- nanoszenie powłok z fazy ciekłej, 

- nanoszenie powłok z fazy gazowej, 

- powlekanie elektrolityczne. 

Metoda metalizacji przez rozpylanie metalu promieniowaniem elektro-

nowym pozwala na pokrycie diamentu bez ograniczeń prawie wszystkimi 

metalami. Metoda ta jest zwigzana jednak z zastosowaniem drogiej apa-

ratury. 

Duże zastosowanie znalazła metalizacja z fazy ciekłej, IV tym przy-

padku, dzięki działaniu sił kapilarnych w stanie ciekłym, stop zapeł-

nia najdrobniejsze nierówności na powierzchni dianyentu, wykazujęc 

działanie silnie wzmacniające ziarno po zakrzepnięciu. Technologia 

nanoszenia warstwy metalu tę metodę jest czaso- i pracochłonna. 

Równomiernę powłokę o dużej adhezji do diamentu uzyskuje się pod-

czas nanoszenia jej z fazy gazowej; sposoby te oparte sę na rozkła-

dzie halogenów. Sposób ten stosowano w ZSRR (l] . Oednak realizacja 

Jego Jest zwięzana z zastosowaniem skomplikowanego i kosztownego 

oprzyrzędowania. 

Szerokie zastosowanie przemysłowe znalazła metoda powlekania elek-

trolitycznego. Stosuje się ję przede wszystkim do osadzania na ziar-

nie powłok niklowych i miedzianych. Polega ona na redukcji elektroli-

tycznej niklu lub miedzi no ziarnie diamentowym, przeprowadzanej przy 

użyciu prędu stałego w konwencjonalnych kępielach. Proces galwnnicz-
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nego pokrywania ziarna poprzedza etap n s t ę p n y , polegajęcy na bezprędo-

wym n a n i e s i e n i u warstwy p r z e w o d z ą c e j , najczęściej n i k l u , miedzi lub 

k o b a l t u . Z ł o ż o n a technologia procesów g a l w a n i c z n y c h { w y t w o r z e n i e 

w a r s t w y p r z e w o d z ą c e j , z a s t o s o w a n i e o p r z y r z ę d o w a n i a zapewniającego na-

leżyte d o p r o w a d z e n i e prędu do wszystkich ziarn diamentowych) skłoniła 

do z a i n t e r e s o w a n i a się metodami b e z p r ę d o w y m i nanoszenia powłok meta-

licznych na ziarno d i a m e n t o w e . O p r z y r z ą d o w a n i e metody bezprędowej 

jest bardzo proste i tanie w porównaniu z innymi metodami metalizacji. 

M e t o d a b e z p r ę d o w a , s t o s o w a n a najczęściej do pokrywania dielektry-

ków m e t a l a m i , polega na k a t a l i t y c z n e j redukcji jonów metali związka-

mi r e d u k u j ą c y m i , P o k r y w a n i e katalityczne jest szczególną odmianą po-

k r y w a n i a przez redukcję. Rodzaj i stężenie związku m e t a l u , którym za-

mierza się p o k r y ć , rodzaj i stężenie reduktora oraz innych składników 

sę tak d o b r a n e , aby po sporządzeniu kąpieli (nawet w podwyższonej tem-

peraturze) reakcja redukcji nie zachodziła. R o z p o c z y n a się ona dopie-

ro w c h w i l i z e t k n i ę c i e kąpieli z k a t a l i z a t o r e m , przy czym redukcja 

z a c h o d z i tylko na jego p o w i e r z c h n i . K a t a l i z a t o r e m takim może być po-

w i e r z c h n i a metalu z VIII grupy układu o k r e s o w e g o , względnie dielektry-

ka a k t y w o w a n e g o solami s r e b r a , platyny i palladu. Vi/arunkiem koniecz-

nym jest, aby reakcję redukcji katalizował osadzany m e t a l , gdyż dzię-

ki temu reakcja zachodzi dalej. D z i ę k i autokatalizie następuje osadza-

nie p o w ł o k i do określonej uprzednio grubości [2]. Proces bezprądowego 

o s a d z a n i a niklu lub kobaltu został opracowany już w 1947 r. przez 

B r e n n e r a i Ridela [3], ale dopiero w latach późniejszych nastąpiło 

w i ę k s z e z a i n t e r e s o w a n i e tymi procesami [l2]. 

N a j w i ę c e j prac p o ś w i ę c o n y c h procesowi bezpośredniego niklowania 

pochodzi z D a p o n i i [4] i Z w i ą z k u Radzieckiego [5, 6]. O b s z e r n y opis 

podstaw procesu c h e m i c z n e g o kobaltowania zamieszczono w monografii 

z zakresu powłok bezprądowych [7], 

CEL NANOSZENIA POVi(ŁOI< METALOTYCH NA ZIARNO DIAMENTOWE 

M e t a l i z o w a n e ziarno diamentowe ma przede wszystkim zastosowanie 

przy w y t w a r z a n i u narzędzi ściernych o spoiwie organicznym. Do tego 

celu powleka się ziarno o strukturze mozaikowej. C h a r a k t e r y s t y c z n ą 

w ł a ś c i w o ś c i ą tego ziarna Jest jego kruchość. W ziarnie tym niewielkie 

obszary ograniczone przez sub-granice mają nieco inną orientację 

k r y s t a l o g r a f i c z n ą niż obszary s ą s i e d n i e . W takim ziarnie może być 

realizowane kontrolowane w y k r u s z a n i e . Gdy siły szlifowania osiągną 

pewną w a r t o ś ć , wtedy kryształy pękają wzdłuż granicy każdego sub-

- z i a r n a . T y l k o n i e w i e l k i e , regularne kawałki odrywają się pozostawia-

jąc cząstkę z ostrymi krawędziami skrawającymi. S z c z e l i n y , pory, z 

d r a ś n i ę c i a i nacięcia są centrami naprężeń i zarodkami niszczenia, 

bardzo silnie w p ł y w a j ą c y m i na Jego właściwości eksploatacyjne. 

za-
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Dodatkowe znaczenie maję te defekty w kryształach kruchych, o dużym 

stosunku powierzchni do objętości ziarn. W rezultacie metalizacji 

trwałość takich ziarn diamentowych zwiększa się 2-3 krotnie. Odpowied-

nio wzrasta ich zdolność skrawanie. 

Stosowanie od szeregu lat na narzędzia ścierne o spoiwie organicz-

nym ziarna diamentowego metalizowanego niklem lub miedzię ma poza tym 

bezsporne uzasadnienie ze względu na: 

- polepszenie utrzymania ziarna w spoiwie, 

- zwiększenie możliwości odprowadzania ciepła ze strefy szlifowania, 

- zabezpieczenie ziarna przed utlenianiem. 

Między żywicę organiczną i metalem zachodzi współdziałanie chemiczne, 

powodujące mocne osadzenie metalizowanych diamentów m spoiwie [s]. 

Utworzenie wiązania polimeru z powierzchnię metalu zachodzi. Jak 

można przypuszczać, w rezultacie adsorpcji grup hydroksylowych na po-

wierzchni i współdziałania ich z atomami metalu. Jego tlenkami lub 

wodorotlenkami z powstawaniem Jonowo-dipolowych lub wodorowych wią-

zań. Przypuszczalny schemat współdziałania ma następującą formę: 

- dla utlenionej powierzchni metalu MeO H~OR, 
OR 

- dla nieutlenionej Me ^OR' 

W takim przypadku wyrywanie ziarn zachodzi w rezultacie pękania spoi-

wa nie po granicy dianent-spoiwo, a po słoju w spoiwie, w pobliżu 

ziarn diamentu. 

Największe zastosowanie w przemyśle ściernym ma ziarno diamentowe 

powlekane niklem (30-60% wag.) , z racji zdecydowanego podwyższenia 

Jego właściwości eksploatacyjnych. 

Ziarno diamentowe powlekane warstwę miedzi stosuje się w przypad-

kach, gdy temperatury utwardzania żywicy i pracy narzędzi są znacznie 

niższe (wskutek utleniania się powłoki miedziowej przy wysokiej tem-

peraturze) i Jest zapewnione dobre odprowadzenie ciepła ze strefy 

szlifowania. 

Metoda bezprądowego metalizowania (kobaltowania) z założenia w na-

szym przypadku ma sp3łniać inne zadanie niż wymienione wyżej. Powłoka 

kobaltowa w ilości 6-20% wag. ma spełniać rolę metalu-kotallzatora 

w procesie wytwarzania polikrystalicznych, kompozytowych materiałów 

^dipmentowych, wytwarzanych metodą wysokociśnieniową i wysokotempera-

turową. Ziarno diamentowe, pokryte cienką warstwą kobaltu, wchodzące 

m.in. w skład materiału kompozytowego zapewnia dobre rozłożenie Jego 

wyjściowych składników. Wprowadzenie minimum dwóch składników do 

wyjściowej mieszaniny materiału o różnych granulacjach ( metal + ziar-

no diamentowe) nie zapewni nigdy dobrego ich wymieszania, niezależnie 

od stosowanych metod ujednorodniania. Zastosowanie ziarna kobaltowe-

go do tego celu spełnia powyższy warunek, a otrzymanie jednorodnego 

finalnego materiału kompozytowego Jest uzależnione od wprowadzenia do 
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reakcji jednorodnie rozłożonych składników. Povjyższe zagadnienia 

stworzyły konieczność podjęcia prac nad zależności? wydajności proce-

su kobaltowania od warunków jego przeprowadzania. 

PODSTAV/Y PROCESU KOBALTOWANIA CHEMICZNEGO 

Powłoki kobaltowe można otrzymać w wyniku redukcji chlorku, 

względnie siarczanu kobaltu, zwięzkami redukujęcymi: podfosforynem 

sodowym, hydrazynę lub borowodorkiem. Należy podkreślić, że redukcja 

jonów kobaltu zaczyna się dopiero w momencie zetknięcia kępieli z ka-

talizatorami, którymi sę metale VIII grupy. Proces można promndzić rów-

nież na dielektrykach, aktywowanych solami palladu, platyny lub 

s rebra. 

Istotnę cechę kobaltowania chemicznego Jest katalizowanie reakcji 

redukcji przez osadzany metal-kobalt, umożliwiajęce osadzanie powłok 

dowolnej grubości. Proces katalitycznej redukcji jonów kobaltu jest 

dość złożony [7, 9], Czynnikiem redukujęcym jest wodór atomowy, pow-

stały wskutek reakcji podfosforynu sodowego z wodę: 

ads ^ ^a^ads - H^. (l) 

Reakcja podfosforynu z wodę przebiega na powierzchni metalu z VIII 

grupy układu okresowego. 

Uwolnione w reakcji (l) elektrony redukuję jony Co^^ zgodnie z równa-

niem: 

Co^* + 2e - ^ C o ° . (2) 

Sumarycznie reakcja redukcji przebiega zgodnie z równaniem: 

Co^ + 2H2P0-g^g + 2H2O — Co° + 2H2PO3 + + Hg. (3) 

Jednocześnie zachodzi redukcja podfosforynu sodowego do fosforu zgod-

nie z równaniem: 

2 H 2 P O - — H2PO3 + P + 0H~ + "I H2- (4) 

Fosfor wbudowuje się w powłokę tworzęc roztwory stałe fosforu w kobal-

cie Ci , czyli w alotropowej odmianie heksagonalnej kobaltu, czego po-

twierdzeniem sę zmiany parametrów a i c sieci Co cX [7"] . Zawartość 

fosforu w powłokach jest uzależniono od pH roztworu. Wraz ze spadkiem 

pH elektrolitu zwiększa się zawartość fosforu w powłokach od 1 do 6%. 

Proces chemicznego kobaltowania, w przeciwieństwie do procesu niklowa-

nia, prowadzi się tylko w roztworach zasadowych, gdyż wydajność jego 

w roztworach kwaśnych jest znikoma. Ze względu na mechanizm reakcji 

redukcji jonóv\i Co^"^ podf osf orynem sodowym, wydzielajęcy się w czasie 

reakcji wodór obniża kwasowość kępieli, co w konsekwencji może prov/a-

dzić do obniżenia wydajności. Z danych literaturowych [7, 9] wynika, 
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że najkorzystniejszy zakres pH kępiell wynosi 8-10. Dla każdego skła-

du kępiell obserwuje się jednak optymalny zakres pH, zapewniajęcy 

uzyskanie maksymalnej wydajności. Opracowano wiole kępieli do bezprę-

dowego osadzania kobaltu, których przykłady zamieszczono w tablicy 1. 

[4 , 1. lOj. 

Tablica 1. Przykłady kępieli do procesu bezprędowego kobaltowania 

Składniki i parametry 
procesu 

Kępiele 
1 1 , 

Składniki i parametry 
procesu 1 I 2 1 3 * 4 ' 5 

chlorek kobaltawy [g/dm^] 30 30 30 18 137 

podfosforyn sodowy [g/dm^] 20 20 20 21 27 

cytrynian sodowy [g/dm^] 100 35 - - -

winian sodowo-potasowy 
(g/dm3] - - 200 106 137 

chlorek amonowy [g/cm^] 50 50 50 50 68 

temperatura K (°c) 363-365 
(90-92) 

363 
(90) 

363-365 
(90-92) 

363 
(90) 

363-373 
(90-100) 

PH 9-10 9-10 9-10 9-10 8-10 

szybkość osadzania ( >im/h ] 3-10 16 8-14 16 4-5 

Oo podstawowych składników kępieli bezprędowego kobaltowania należę: 

chlorek lub siarczan kobaltawy, podfosforyn sodowy, zwięzki komplek-

so-twórcze (cytrynian sodowy lub winian sodowo-potasowy) oraz zwięzki 

buforujęce ( zwięzki amonowe lub kwas borowy). Związki kompleksotwór-

cze, wprowadzane do kępieli, powoduję utworzenie jonów kompleksowych 

z kobaltem typu [7): 

C 0 0 \ 
I \ 

H — C — OH 
I 

H — C — O H 
I 
coo 

Co-

.OH, 

-OH, 

OH 2 J 

COOv,^^ OH, 

H - C - 0 ^ ^ X 
I ^ C o — O H , 

H — C — OH 
I 
COO' OH 2 J 

Utworzone jony winianowo-kobaltowe uniemożliwiaję wytręcanie się wo-

dorotlenku kobaltowego w zasadowej kępieli [6, 7], Zwięzki buforujęce 

- amoniak i jego sole - zapewniaję utrzymanie stabilnego pH kępieli. 

Stężenie poszczególnych składników kępieli oraz parametry procesu 

osadzania bezprędowego kobaltu wpływaję na jakość nałożonych powłok 

i wydajność procesu. 

Określenie wpływu poszczególnych składników kępieli na wydajność 

procesu kobaltowania ziarna diamentowego i Jakość otrzymywanych pow-

łok oraz wytypowanie składu kępieli. zapewniajęcego otrzymanie wydaj-

ności procesu w granicach 6-20% wag., jest przedmiotem niniejszej 

pracy. 
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BADANIA WŁASNE 

Badania rozpoznawcze nanoszenia powłok kobaltowych na ziarno dia-

mentowe przeprowadzano na ziarnie monokrystalicznym w gatunku MDAS 

o ziarnistości 45/53 p m . Przyjętymi kryteriami oceny kępieli była wy-

dajność procesu oraz wyględ powłok, obserwowany pod powiększeniem 

X 100 za pomocę mikroskopu stereoskopowego. Wydajność procesu określa-

no - zgodnie z przyjętymi międzynarodowymi oznaczeniami - stopniem me-

talizacji [1] . 

Stopień metalizacji obliczono wg wzoru ^ • = (%] 
= "dk - "dp 

gdzie: 

'^m ~ ""asa warstwy kobaltu na ziarnie diamentowym, 

^dp ~ Poczętkona masa ziarna diamentowego, 

'^dk ~ ziarna po procesie kobaltowania. 

Proces kobaltowania prowadzono metodę bezprędowę, redukujęc Jony ko-

baltu silnie działajęcym zwlęzkiem redukującym - podfosforynem sodo-

wym. Proces ten poprzedzała obróbka wstępna ziarna, na którę składał 

się proces aktywowania, przyśpieszania, płukania i suszenie. Aktywo-^ 

wanie odgrywa zasadniczę rolę w metalizacji ziarna diamentowego. Nie-

równomiernie zaadsorbowane jony metalu aktywujęcego ziarno mogę być 

przyczynę drastycznego spadku wydajności procesu kobaltowania. 

Do aktywowania stosowano chlorek palladawy. Po przeprowadzeniu 

aktywowania i usunięciu pozostałego roztworu chlorku palladawego 

ziarno diamentowe poddawano procesowi przyśpieszania, polegajęcego 

na redukcji zaadsorbowanych na powierzchni ziarna Jonów palladu. Pro-

ces przyśpieszania wykonywano w roztworze podfosforynu sodowego 

0 stężeniu 15%. Objętość roztworów do aktywowania i przyśpieszania 

była jednakowa i wynosiła 5 cm^. 

Po zakończeniu procesu przyśpieszania, ziarno przemywano wodę 

1 suszono w suszarce w temperaturze 353 K (80°c) w czasie 20 minut. 

Wysuszone ziarno ważono na wadze analitycznej z dokładności? 10~'^~g 

i przenoszono do podgrzanego elektrolitu do kobaltowania. 

We wszystkich badaniach wielkość próbki ziarna poddawanego proce-

sowi kobaltowania wynosiła 1 karat (0,2 g), a objętość elektrolitu 

0,1 dm^. Ziarno przeznaczone do kobaltowania było w jednym gatunku 

MDAS 1 ziarnistości 45/53 >im. Przyjęto stały czas kobaltowania -

30 minut. Do każdej próbki stosowano świeży elektrolit. Kępiel podda-

wano mieszaniu mieszadłem laboratoryjnym z szybkośclę 330-350 obr/min, 

Stałę temperaturę kępieli 333 K ( 60°C I utrzymywano za pomocę ultra-

termostatu, 
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BADANIE WPŁYWU STĘŻENIA SKŁADNIKÓW ROZTWORU DO AKTYWACOI 

ORAZ SKŁADNIKÓW W K>JPIELI DO KOBALTOWANIA NA WYDAJNOŚĆ PROCESU 

I OAKOSC OTRZYMYWANYCH POWŁOK 

Proces aktywacji ziarna diamentowego przeprowadzano w alkoholowych 

roztworach chlorku palladawego o różnych stężeniach. Sprawdzianem ak-

tywowania była jakość powłok kobaltowych i wydajność procesu kobalto-

wania, prowadzonego w kępieli o składzie [ll]: 

- chlorek kobaltawy - 30 g/dm^ 

- podfosforyn sodowy - 15 g/dm^ 

- winian sodowo-potasowy - 160 g/dm^ 

- amoniak - 32 cm^/dm^. 

Z zestawienia otrzymanych wyników (tablica 2) można stwierdzić, że do 

aktywacji ziarna diamentowego można użyć Jedynie roztwory o stężeniu 

0.01 i 0,02% PdClg. zapewniające wydajność procesu rzędu 7-9%. 

Tablica 2, Wpływ stężenia PdCl2 na '«ydajność procesu kobaltowania 

Stężenie PdCl2 
[ 

Wydajność procesu kobaltowania 

[as] 

0,1 intensywne wytręcanie metalicznego Pd 

0,01 7,5 - 9 

0,02 8 - 8,2 

0,002 0,05 

Należyte zwilżenie ziarna w procesie aktywacji zapewnia maksymalne 

zaadsorbowanie jonów Pd^"^ na powierzchni ziarna, a w konsekwencji 

otrzymanie Jednolitej powłoki kobaltowej na ziarnie. Aktywację ziarna 

prowadzono w temperaturze 338-343 K (65-70°c). Próby obniżenia tempe-

ratury aktywacji do 323 K (50°C) w roztworze PdClg o stężeniu 0,02% 

spowodowały spadek wydajności kobaltowania z 8% do 4%. Uzyskanie pow-

tarzalnych wyników wydajności w procesie kobaltowania ziarna diamento-

wego zapewnia aktywacja w roztworze chlorku palladawego o stężeniu 

0,01-0.02% w temperaturze 338-343 K (65-70°C). 

Ustalenie wpływu poszczególnych składników kępieli do kobaltowania 

na wydajność procesu i Jakość powłok kobaltowych na ziarnie diamento-

wym obejmowało zbadanie wpływu stężenia chlorku kobaltawego, podfosfo-

rynu sodowego, winianu sodowo-potasowego i amoniaku. Badanie wpływu 

stężenia chlorku kobaltawego na wydajność procesu przeprowadzano 

w kępieli o składzie: 

- podfosforyn sodowy - 15 g/dm^ 

- winian sodowo-potasowy - 160 g/dm^ 

- amoniak - 32 c m V d m ^ 

- chl-orek kobaltawy ( zmienne stężenie) - 12-15 g/dm^ 
( 0,05-0,12 mol/dm3). 
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Otrzymane wyniki przedstawiono na rys. 1. 

1%] 

a05 C06 a07 C08 C|P9 0,10 0.11 0,12 Imot/dm^] 

Rys. 1. Wpływ stężenia chlorku kobaltawego na wydajność procesu 

Wzrost stężenia chlorku kobaltawego od 0,05 mol/dm^ (12 g/dm^) do 

0,06 mol/dm^ (15 g/dm^) powoduje wzrost wydajności procesu do 10%. 

Po uzyskaniu maksymalnej wydajności, dalsze zwiększenie stężenia 

chlorku kobaltawego w kępieli powoduje spadek wydajności procesu po-

nownie do 6,5%. 

Przy dalszym zwiększaniu stężenia chlorku kobaltawego w kępieli 

wydajność ta utrzymuje się na tym samym poziomie. Prawdopodobnie jest 

to zwięzane ze zbyt niskim stężeniem podfosforynu sodowego, m e wys-

tarczającym do całkowitej redukcji jonów kobaltu w kępieli o zawartoś-

ci chlorku kobaltawego w zakresie 0,08-0,13 mol/dm^. Prowadzone rów-

nolegle obserwacje mikroskopowe pozwoliły stwierdzić, że najbardziej 

równomiernie nałożonę na ziarno powłokę kobaltowę otrzymano przy stę-

żeniu 0,08 mol/dm^, co zadecydowało o wytypowaniu tego stężenia chlor-

ku kobaltawego do dalszych badań. 

Badanie wpływu stężenia podfosforynu sodowego na wydajność procesu 

i jakość powłok kobaltowych wykonano w kępieli o składzie: 

- chlorek kobaltawy - 18 g/dm^ (0,08 mol/dm^ ) 

- winian sodowo-potasowy - 160 g/dm (0,76 mo l/dm^) 

- amoniak - 32 c m ^ d m ^ 

- podfosforyn sodowy (zmienne stężenie) - 15-40 g/dm^ 

(0,14-0,37 mol/dm^) 

Przedstawione na rysunku 2 wyniki badań wskazuję, że wraz ze 

wzrostem stężenia podfosforynu sodowego rośnie wydajność procesu, aż 

do uzyskania maksimum 13% odpowiadajęcego stężeniu podfosforynu sodo-

wego 0,28 mol/dm^ (30 g/dm^) . Dalsze zwiększanie zawartości podfosfo-

rynu sodowego powoduje spadek wydajności, co wskazywałoby na niewłaś-

ciwy stosunek stężeń podfosforynu sodowego do chlorku kobaltawego 

w kępieli. Należy dodać, że najlepszę jakość powłok otrzymano przy 

stężeniu podfosforynu sodowego 0,28 mol/dm^ i to stężenie stosowano 

w dalszych badaniach. 
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Rys. 2, v;pływ stężenia podfosforynu sodowego na wydajność procesu 

W toku dalszych badań zajęto się ustaleniem wpływu stężenia winia-

nu sodowo-potasowego na wydajność procesu i jakość powłok. 

VI badaniach s t os owa no kępie 1 o składzie: 

- chlorek kobaltawy -t 18 g/dm^ (0,08 mol/dm^) 

- podfosforyn sodowy - 30 g/dm^ (0,28 mol/dm^) 

- amoniak - 32 c m ^ d m ^ 

- winian sodowo-potasowy(zmienne stężenie)- 140-240 g/dm^ 
(0,66-1,14 mol/dm^.) 
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Rys. 3. Wpływ stężenia winianu sodowo-potasowego 
na wydajność procesu 

Na rysunku 3 przedstawiono wyniki badań wpływu stężenia winianu 

sodowo-potasowego na wydajność procesu. Zaobserwowano, że przy stę-

żeniu winianu 0,66 mol/dm^ wytręca się osad, prawdopodobnie wodorotle-

nek kobaltawy, utrudniający przebieg procesu redukcji. W miarę wzros-

tu stężenia winianu sodowo-potasowego od 0,6 mol/dm^ do 0,95 mol/dm^ 

wydajność procesu rośnie, aż do osiągnięcia 16%. Dalszy wzrost stę-
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żenię winianu w kępieli przyczynia się do spadku wydajności, związa-

nego prawdopodobnie z wytworzeniem jonów kompleksowych, winianowo-

- k o b a l t a w y c h , o dużej trwałości trudno poddających się procesowi 

redukcji. Obserwacje mikroskopowe powłok kobaltowych na ziarnie dia-

mentowym, otrzymanych przy różnych stężeniach winianu sodowo-potaso-

wego, wykazały, że najbardziej równomierne powłoki uzyskano przy stę-

żeniu winianu 0,76 mol/dm^ (150 g/dm^), stosowanym w dalszych bada-

niach . 

Z wcześniejszych prac wiadomo, że stężenie amoniaku w kąpieli do ko-

baltowania wywiera znaczny wpływ na Jej kwasowość, która wpływa zde-

cydowanie na wydajność we wszystkich procesach chemicznego lub elek-

trochemicznego ospdzania metali, W celu przeanalizowania tej zależ-

ności proces przeprowadzano w kąpieli o składzie: 

- chlorek kobaltawy 

- podfosforyn sodowy - 30 g/dm^ (0,28 mol/dm^) 

18 g/dm^ (0,08 mol/dm^' 

- 160 g/dm-^ (0,76 mol/dm" 

- 16-80 c m ^ d m ^ . 

- winian sodowo-potasowy 

- amoniak (zmienne stężenie) 

Wpływ zawartości wodnego 25% roztworu amoniaku na pH kąpieli 

w tablicy 3. 

ujęto 

Tablica 3. Wpływ zawartości amoniaku na pH kąpieli 

Zawartość amoniaku [cm /dm ] 16 32 48 64 eo 

pH 7.2 8,5 8,9 9,3 9,5 

Sn, [%] 

28 

26 

24 

22 

20 

18 

16 

14 

12 

10 

8 

6 

4 

2 

Rys. 
8 16 24 32 40 48 56 64 72 80 IcmS/dm') 

4. Wpływ stężenia amoniaku w kąpieli na wydajność procesu 

40 http://rcin.org.pl



Fot. 1. Powłoka kobaltowa otrzymana 
przy wydajności procesu 
Pow. 5000x, 

Fot. 2. Powłoka kobaltowa otrzymana 
przy wydajności procesu 8%. 
Pow. 5000x. 
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Fot. 3. Powłoka kobaltowa otrzymana przy wydajności procesu 16%. 
Pow. 5000X. 
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Na rysunku 4 przedstawiono wyniki badań wpływu stężenie amoniaku 

na wydajność procesu, W miarę wzrostu stężenia amoniaku rośnie wydaj-

ność procesu kobaltowania. Bardzo niskę wydajność procesu uzyskanę 

przy stężeniu amoniaku 16 cm^/dm^ należy tłumaczyć znacznym obniże-

niem pH kępieli. 

Ze względu na zadawalajęcę jakość powłok, uzyskanę już przy stężeniu 

32 cm^/dm^, przyjęto Je do stosowania w dalszych badaniach. 

OBSERWACae POWŁOK PRZY WYKORZYSTANIU MIKROSKOPII SKANNINGOWEO 

Powłoki kobaltowe, nanoszone na ziarno diamentowe przy różnych stę-

żeniach poszczególnych składników, obserwowano za pomocę mikroskopu 

stereoskopowego przy powiększeniu x 100. Zastosowanie mikroskopu skan-

ningowego pozwoliło na dokładniejsze obserwacje nałożonych warstw. Ba-

danie wykonano za pomocę mikroskopu skanningowego TESLA BS 300. Na 

fot. 1-3 przedstawiono przykłady powlekania kobaltem ziarna diamento-

wego przy różnych wydajnościach procesu, a w konsekwencji o różnej 

grubości powłok. 

Powłoka przedstawiona na fot. 1 została otrzymana przy wydajności 

4%. Powłoka przy tej wydajności jest niecięgła. Ściany kryształów dia-

mentu sę tylko częściowo pokryte powłokę. Obrazy mikroskopowe wskazu-

ję w tym przypadku na zdecydowanie niekorzystnę Jakość powłok otrzy-

mywanych przy tej wydójności. 

Powłoka przedstawiona na fot. 2 została otrzymana przy wydajności 

procesu kobaltowania 8%. Powłoka ta Jest jednolita, bez odprysków 

i spękań. Struktura jej jest drobnokrysta liczna. 

Na fot. 3 przedstaviiono powłokę otrzymanę w procesie kobaltowania 

ziarna diamentowego przy wydajności 16%, Struktura tej powłoki jest 

również drobnokrystaliczna, podobna do poprzedniej. Oest jednolita 

i równomierna. Odwzorowana powierzchnia podłoża na wszystkich prób-

kach wskazywałaby na uzyskiwanie cienkich warstw kobaltowych, 

WNIOSKI 

Przeprowadzone i przedstawione wyżej badania pozwoliły ustalić za-

leżność pomiędzy stężeniem składników kępieli a wydajnościę procesu 

kobaltowania oraz Jakościę otrzymywanych powłok kobaltowych. 

Na tej podstawie wytypowano kępiel o składzie: 

- chlorek kobaltawy - 18 g/dm^ (0,08 mol/dm^) 

- podfosforyn sodowy - 30 g/dm^ (0,28 mol/dm^) 

- winian sodowo-potasowy - 160 g/dm' (0,76 mol/dm^ 

- amoniak - 32 dmVd'"'» 

przewidzianę do kontynuowania badań zwięzanych z wpływem pozostałych 

parametrów procesu na Jakość powłok kobaltowych osadzanych na ziarnie 

diamen towym. 

Powyż-sze wyniki badań stwarzaję możliwość regulowania wydajności osa-

dzania warstw kobaltowych w zależności od potrzeb, jakie stawiaję wy-

konawcy kompozytowych materieiôvj diamentowych. 
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