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Otrzymywanie powtok kobaltowych
na ziarnie diamentowym stosowanych
do narzedzi

Duzy koszt ziarna diamentowego zmusza producentéw narzedzi do pro-
wadzenia szerokich badan, zwiazanych z wykorzysteniem wiadciwosci te-
go materigiu, Jednym z kierunkéw jest powlekanie ziarna diamentowego
metalowymi powiokami, giéwnie niklem, miedzig a niekiedy kobaltem.

Metalizacje ziarna diamentowego mozna wykona¢ réznymi sposobami,
najczesciej przez:

- rozpylanie metalu,
- nanoszenie powlok z fazy ciekiej,
- nanoszenie powiok z fazy gazowej,

powlekanie elektrolityczne.

Metoda metalizacji przez rozpylanie metalu promieniowaniem elektro-
nowym pozwala na pokrycie diamentu bez ograniczen prawie wszystkimi
metalami. Metoda ta jest zwigzana jednak z zastosowaniem drogiej apa-
ratury.

Duze zastosowanie znalazla metalizacja z fazy ciekiej, W tym przy-
padku, dzieki dziataniu sit kapilarnych w stanie cieklym, stop zapei-
nia nejdrobniejsze nieréwnosci na powierzchni diamentu, wykazujac
dzialanie silnie wzmacniajgce ziarno po zakrzepnigciu. Technologia
nanoszenia warstwy metalu tg metodg jest czaso- i pracochlonna.

Réwnomierng powioke o duzej adhezji do diamentu uzyskuje sie pod-
czas nanoszenia jej z fazy gazowej; sposoby te oparte sg@ na rozkla-
dzie halogenéw. Sposdéb ten stosowano w ZSRR [1] . Jednak realizscja
jego jest zwigzana z zastosowaniem skomplikowanego i kosztownego
oprzyrzgdowania.

Szerokie zastosowanie przemysiowe znalazla metoda powlekenia elek-
trolitycznego. Stosuje sie ja przede wszystkim do osadzania na zier-
nie powok niklowych i miedzianych. Polega ona na redukcji elektroli-
tycznej niklu lub miedzi no ziarnie diamentowym, przeprowadzanej przy
uzyciu pradu statego w konwencjonalnych kepielach. Proces galwanicz-
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nego pokrywania ziarna poprzedza etap wstepny, polegajacy na bezprado-
wym naniesieniu warstwy przewodzacej, najczesciej niklu, miedzi 1lub
kobaltu. Ziozona technologia proceséw galwanicznych { wytworzenie
warstwy przewodzacej, zastosowanie oprzyrzadowania zapewniajacego na-
lezyte doprowadzenie predu do wszystkich ziarn dismentowych) sklonila
do zainteresowania sie metodami bezpradowymi nanoszenis powlok meta-
licznych ne ziarno diamentowe. Oprzyrzadowanie metody bezpredowej

jest bardzo proste i tanie w poréwnaniu z innymi metodami metslizacji.

Metoda bezpradowa, stosowana najczeséciej do pokrywania dielektry-
kéw metalami, polega na katelitycznej redukcji jonéw metali zwigzka-
mi redukujecymi., Pokrywanie katalityczne jest szczegélna odmiana po-
krywania przez redukcje. Rodzaj i stezenie zwigzku metalu, ktérym za-
mierza sie pokryé, rodzaj i stezenie reduktora oraz innych skXadnikoéw
sg tek dobrane, aby po sporzedzeniu kgpieli (nawet w podwyzszonej tem-
peraturze) reakcja redukcji nie zachodzila. Rozpoczyna sie ona dopie-
ro w chwili zetkniecis kapieli z katalizatorem, przy czym redukcje
zachodzi tylko na jego powierzchni. Katalizatorem takim moZze by¢ po-
wierzchnie metalu z VIII grupy ukiadu okresowego, wzglednie dielektry-
ka zktywowanego solami srebra, platyny i pelladu. Warunkiem koniecz-
nym jest, aby reakcje redukcji katalizowa* osadzany metel, gdyz dzie-
ki temu reakcja zachodzi dalej. Dzigki autokatalizie nastepuje osadza-
nie powloki do okreslonej uprzednio grubosci [2] . Proces bezpradowego
osadzania niklu lub kobaltu zostai opracowany juz w 1947 r. przez
Brennera i Ridela (3], ale dopiero w latach pézniejszych nastapilo
wieksze zainteresowanie tymi procesami [12].

Najwigcej prac poswigconych procesowi bezposredniego niklowania
pochodzi z Japonii [4)] i Zwiazku Radzieckiego [5, 6]. Obszerny opis
podstaw procesu chemicznego kobaltowania zamieszczono w monografii
z zakresu powtok bezpradowych [7].

CEL NANOSZENIA POWLOK METALOWYCH NA ZIARNO DIAMENTOWE

Metalizowane ziarno diamentowe ma przede wszystkim zastosowanie
.przy wytwarzaniu narzedzi éciernych o spoiwie organicznym. Do tego
celu powleka sig¢ ziarno o strukturze mozaikowej. Charakterystyczna
wiasciwoscia tego ziarna jest jego kruchos¢. W ziarnie tym niewielkie
obszary ograniczone przez sub-granice maj@ nieco inn@ orientacj¢
krystalograficzna niz obszary sgsiednie. W tekim ziarnie moze byc
realizowane kontrolowane wykruszanie. Gdy sity szlifowania osiugna
pewna wartosé, wtedy krysztaty pekaje wzdiuz granicy kazdego sub-
-ziarna, Tylko niewielkie, regularne kawalki odrywaja sie pozostawia-
jac czastke z ostrymi krawgdziami skrawajecymi. Szczeliny, pory, za-
drasniecia i naciecia sa centrami naprezen i zarodkami niszczenia,
bardzo silnie wpiywajacymi na jego wlasciwoéci eksploatacyjne.
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Dodatkowe znaczenie mejq te defekty w krysztalach kruchych, o duzym
stosunku powierzchni do objeto$ci ziarn. W rezultacie metalizacji
trwetosc¢ takich ziarn diamentowych zwieksza sig 2-3 krotnie. Odpowied~-
nio wzrasta ich zdolno$¢ skrawania.

Stosowanie od szeregu lat na narzedzia $cierne o spoiwie organicz-
nym ziarna diamentowego metalizowanego niklem lub miedzig ma poza tym
bezsporne uzasadnienie ze wzgledu na:

- polepszenie utrzymania ziarna w spoiwie,

- zwiekszenie mozliwosci odprowadzania ciepia ze Qtrefy szlifowanis,
~ zabezpieczenie ziarns przed utlenianiem.

Miedzy zywica organiczng i metalem zachodzi wspétdziatanie chemiczne,
powodujace mocne osadzenie metalizowanych diamentédw w spoiwie [8].

Utworzenie wigzania polimeru z powierzchnig metalu zachodzi, jsk
mozna przypuszczac¢, w rezultacie adsorpcji grup hydroksylowych na po-
wierzchni i wspdéidzialania ich z atomami metalu, jego tlenkami lub
wodorotlenkami z powstawaniem jonowo-dipolowych lub wodorowych wig-
zan. Przypuszczalny schemat wspéldziatania ma nastepujaca forme:

- dla utlenionej powierzchni metalu MeO ....... H OR,

.OR
ceeeeloR"
W tekim przypadku wyrywanie ziarn zachodzi w rezultacie pekania spoi-
wa nie po granicy diament-spoiwo, a po sioju w spoiwie, w poblizu
ziarn diamentu.

~ dle nieutlenionej Me

Najwieksze zastosowanie w przemysle $ciernym ma ziarno diamentowe
powlekane niklem (30-60% wag.) , z racji zdecydowanego podwyZszenia
jego wiasciwosci eksploatacyjnych.

Ziarno diamentowe powlekane warstwg miedzi stosuje sig¢ w przypad-
kach, gdy temperatury utwardzania Zzywicy i pracy narzedzi s@ znacznie
nizsze (wskutek utleniania sie powloki miedziowej przy wysokiej tem=-
peraturze) i jest zepewnione dobre odprowasdzenie cieple ze strefy
szlifowania.

Metoda bezpradowego metalizowania (kobaltowania) z zalozenia w na-
szym przypadku ma sp2iniaé¢ inne zadanie niz wymienione wyzej. Powloka
kobaltowa w iloéci 6-20% wag. ma speiniac rolg metalu-katalizatora
w procesie wytwarzanis polikrystelicznych, kompozytowych materialoéw

. diementowych, wytwarzanych metoda wysokocidnieniowg i wysokotempera-
turowa. Ziarno diasmentowe, pokryte cienkg warstwa kobaltu, wchodzgce
m.in., w skiad materialu kompozytowego zapewnia dobre rozloZzenie jego
wyjéciowych sktadnikéw. Wprowadzenie minimum dwéch sktadnikéw do
wyjéciowej mieszaniny materialu o réznych granulacjach (metal + ziar-
no diamentowe) nie zapewni nigdy dobrego ich wymieszania, niezaleznie
od stosowanych metod ujednorodniania. Zastosowanie ziarna kobaltowe-
go do tego celu speinia powyzszy warunek, a otrzymanie jednorodnego
finalnégo materiatu kompozytowego jest uzaleznione od wprowadzenia do
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reekcji jednorodnie roziozonych skiadnikéw. Powyzsze zagadnienia
stworzyly koniecznoéé podjecia prac nad zaleznoscia wydajnosci proce-

su kobaltowania od warunkéw jego przeprowadzania.

PODSTAWY PROCESU KOBALTOWANIA CHEMICZNEGO

Powtoki kobzltowe mozna otrzyma¢ w wyniku redukcji chlorku,
wzglednie siarczanu kobaltu, zwigzkami redukujgcymi: podfosforynem
sodowym, hydrazyng lub borowodorkiem. Nalezy podkreslic, ze redukcja
jonéw kobaltu zaczyne sig dopiero w momencie zetkniecie kapieli z ka-
talizatorami, ktérymi sa@ metale VIII grupy. Proces mozna prowasdzic réw-
niez na dielektrykach, aktywowanych solami palladu, platyny lub
srebra.

Istotng cechg kobaltowania chemicznego jest katalizowanie reakcji
redukcji przez osadzany metal-kobalt, umozliwiajace osadzanie powilok
dowolnej grubosci. Proces katalitycznej redukcji jonéw kobaltu jest
do$é ztozony [7, 9]. Czynnikiem redukujecym jest wodér atomowy, pow-
staty wskutek reakcji podfosforynu sodowego z woda:

kat
HoPOZ _4e * HpOpge —= HoPO3 + Hy. (1)
Reakcja podfosforynu z wode przebiega na powierzchni metalu z VIII
grupy uktadu okresowego.
Uwolnione w reakcji (1) elektrony redukuja jony Co2+ zgodnie z réwna-
niem:

Gt ) By Lol (2)

Sumarycznie reakcja redukcji przebiega zgodnie z réwnaniem:

2 4 2H,PO= + 2H 0 — Co” + 2H,PO7 + 2H" + H,. (3)

2" “2ads 2
Jednoczesénie zachodzi redukcjs podfosforynu sodowego do fosforu zgod-

Co

nie z réwnaniem:

g £ AT |
2H,PO; —= H,PO3 + P + OH™ + 3 H,. (4)

Fosfor wbudowuje sie w powloke tworzac roztwory state fosforu w kobal-
cie & , czyli w alotropowej odmianie heksagonalnej kobaltu, czego po-
twierdzeniem sa zmiany parametréw a i c sieci Co o [7]. Zawartosc
fosforu w powtokach jest uzalezniona od pH roztworu. Wraz ze spadkiem
pH elektrolitu zwieksza sie zawartoéé fosforu w powlokach od 1 do 6%.
Proces chemicznego kobaltowania, w przeciwieristwie do procesu niklows-
nia, prowadzi sig tylko w roztworach zasadowych, gdyz wydajnosc jego

w roztworach kwaénych jest znikoma. Ze wzgledu na mechanizm reakcji
redukcji jonéw Co2+ podfosforynem sodowym, wydzielajecy sig w czasie
reakcji wodér obniza kwasowos¢ kapieli, co w konsekwencji moze prowa-
dzié¢ do obnizenia wydajnoéci. Z danych literaturowych [7, 9] wynika,
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2e najkorzystniejszy zekres pH kapieli wynosi 8-10. Dla kazdego skla-
du kgpieli obserwuje sig¢ jednak optymalny zakres pH, zapewniajacy

uzyskanie maksymalnej wydajnoéci. Opracowano wiele kepieli do bezpra-
dowego osadzania kobaltu, ktérych przykiady zamieszczono w tablicy 1.

[ 4,77, 894,
Tablica 1. Przyktady kepieli do procesu bezprgdowego kobaltowania
Sktadniki i parametry Kapiele
procesu T > +—— T +—=
chlorek kobaltawy [g/dm°] 30 30 30 18 137
podfosforyn sodowy [g/dm3] 20 20 20 21 27
cytrynian sodowy [g/dm3] 100 35 - - -
winian sodowo~potasowy
[ g/dm3) - - 200 106 137
chlorek amonowy [ g/cm3) 50 50 50 50 68
temperatura kK (%) | 363-365 363 | 363-365 | 363 | 363-373
(90-92) (90) | (90-92) (90) |(90-100)
pH 9-10 9-10 9-10 9-10 8-10
szybkoéé osadzania [ um/h] 3-10 16 8-14 16 4-5

Do podstawowych sktadnikéw kgpieli bezpredowego kobasltowania naleza:

chlorek lub siarczan kobaltawy, podfosforyn sodowy, zwigzki komplek-

so~-twércze (cytrynian sodowy lub winian sodowo-~potasowy ) oraz zwigzki
buforujece ( zwigzki amonowe lub kwas borowy). Zwiazki kompleksotwér-

cze, wprowadzane do kgpieli, powodujg utworzenie jonéw kompleksowych

z kobaltem typu [7]:

0 -
¢oo OH, coo OH,,
H—C— OH /// H— c— //
| Co=—0H, Co~—0H
H—C—OH N c—
I
coo oH,

Utworzone jony winianowo-kobaltowe uniemozliwiaja wytracanie sig wo-
dorotlenku kobaltowego w zasadowej kapieli [6, 7). Zwigzki buforujece
- amoniak i jego sole - zaspewniaje utrzymanie stabilnego pH kgpieli.

Stezenie poszczegélnych skladnikéw kgpieli oraz parametry procesu
osadzania bezpredowego kobaltu wpiyweja na jako$¢ natozonych powiok
i wydajnos$¢ procesu.

Okreslenie wptywu poszczegélnych skiednikéw kgpieli na wydajnosc
procesu kobaltowania ziarna diamentowego i jako$¢ otrzymywanych pow-
Yok oraz wytypowanie skladu kepieli. zapewniajecego otrzymanie wydaj-
nosci procesu w granicach 6-20% wag., jest przedmiotem niniejszej
pracy.
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BADANIA WLASNE

Badania rozpoznawcze nanoszenis powiok kobaltowych na ziarno dia-
mentowe przeprowadzano na ziarnie monokrystalicznym w gatunku MDAS
o ziarnistoéci 45/53 um. Przyjetymi kryteriami oceny kgpieli byla wy-
dajnos¢ procesu oraz wygled powlok, obserwowany pod powiekszeniem
x 100 za pomoca pikroskopu stereoskopowego. Wydajnoséé procesu okresla~
no - zgodnie z przyjetymi miedzynarodowymi ozneczeniami - stopniem me-
talizacji [1].
Stopien metalizacji obliczono wg wzoru

M
B ¢ 100 = 5. (%]

dp

Mm = Mdak = Map
gdzie:

M, - masa warstwy kobaltu na ziarnie diamentowym,
Mdp
Mdk - masa ziarna po procesie kobaltowania.

- poczatkowa masa ziarna diamentowego,

Proces kobaltowania prowadzono metoda bezpradowa, redukujéc jony ko=
baltu silnie dziatajecym zwigzkiem redukujgcym - podfosforynem sodo-
wym. Proces ten poprzedzala obrdbks wstepna ziarna, na ktéreg skiadail
sig proces aktywowania, przyspieszania, ptukania i suszenia. Aktywo-‘
wenie odgrywa zasadnicze role w metalizacji ziarna diamentowego. Nie-
réwnomiernie zaadsorbowane jony metalu aktywujgcego ziarno moge byc
przyczyng drastycznego spadku wydajnosci procesu kobaltowania.

Do aktywowania stosowano chlorek palladawy. Po przeprowadzeniu
aktywowania i usunigciu pozostaiego roztworu chlorku palladawego
ziarno diamentowe poddawano procesowi przyspieszania, polegajacego
na redukcji zaadsorbowanych na powierzchni ziearna jonéw palladu. Pro-
ces przyépieszania wykonywano w roztworze podfosforynu sodowego
o stezeniu 15%. Objetoéé roztwordéw do aktywowania i przyspieszania
byta jednakowa i wynosila 5 cm>,

Po zakoriczeniu procesu przyépieszania, ziarno przemywano woda
‘i suszono w suszarce w temperaturze 353 K (80°C) w czasie 20 minut,
Wysuszone ziarno wazonoc na wadze analitycznej z doktadnos$cig 10'4;9
i przenoszono do podgrzanego elektrolitu do kobaltowania.

We wszystkich badaniach wielko$é prébki ziarna poddawanego proce-
sowi kobaltowania wynosila 1 karat (0,2 g), a objetos¢ elektrolitu
0,1 dm3. Ziarno przeznaczone do kobaltowania byto w jednym getunku
MDAS i ziarnistosdci 45/53 um. Przyjeto staly czes kobaltowania -

30 minut. Do kazdej prébki stosowano éwiezy elektrolit. Kgpiel podda-
wano mieszaniu mieszadiem laboratoryjnym z szybko$cia 330-350 obr/min.
Stata temperature kapieli 333 K (60°C) utrzymywano za pomocg ultra-

termostatu.
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BADANIE WPLYWU STEZENIA SKLADNIKOW ROZTWORU DO AKTYWACII
ORAZ SKLADNIKOW W KAPIELI DO KOBALTOWANIA NA WYDAINO3C PROCESU
I JAKOSC OTRZYMYWANYCH POWLOK

Proces aktywacji ziarna diamentowego przeprowadzanc w alkoholowych
roztworach chlorku palladawego o réznych stezeniach. Sprewdzianem ak-
tywowania bytaz jakos$é powlok kobaltowych i wydajnoéé procesu kobalto-
wania, prowadzonego w kapieli o skladzie [11]:
chlorek kobaltawy - 30 g/dm3
- podfosforyn sodowy - S g/dm3

- winian sodowo-potasowy - 160 g/dm3

- amoniak -~ 32 cms/dm3. '

Z zestawienia otrzymanych wynikéw (tablica 2) mozns stwierdzié, ze do
aktywacji ziarna diamentowego mozna uzy¢ jedynie roztwory o stezeniu
0,01 i 0,02% PdCl,, zapewniajece wydajno$¢ procesu rzedu 7-9%.

Tablica 2. Wpiyw stgzenia PdCl2 na wydajnos$c procesu kobaltowania

Stgzenie PdCl, wydajnosc¢ procesu kobaltowania
[ %] [%]
0,% intensywne wytrgcanie metalicznego Pd
0,02 Ty = 8
0,02 8. ol.BED
0,002 : 0,05

Nalezyte zwilzenie ziarna w procesie aktywacji zapewnia maksymalne
zaadsorbowanie jondw Pd2+ na powierzchni ziarna, a w konsekwencji
otrzymanie jednolitej powoki kobaltowej na ziarnie. Aktywacje¢ ziarna
prowadzono w temperaturze 338-343 K (65-70°C). Préby obnizenis tempe-
ratury aktywacji do 323 K (50°C) w roztworze PdC1l, o stezeniu 0,02%
spowodowaty spadek wydajnosci kobaltowania z 8% do 4%. Uzyskanie pow-
tarzalnych wynikéw wydajnosci w procesie kobaltowania ziarna diamento-
wego zapewnia aktywacja w roztworze chlorku palladawego o stezeniu
0,01-0,02% w temperaturze 338-343 K (65-70°C).

Ustalenie wpiywu poszczegélnych skiadnikéw kepieli do kobaltowania
na wydajnos¢ procesu i jakos¢ powiok kobaltowych na ziarnie diamento-
wym obe jmowato zbadanie wpiywu stezenia chlorku kobaltawego, podfosfo-
rynu sodowego, winianu sodowo-potasowego i amoniaku. Badanie wpiywu
stezenia chlorku kobaltawego na wydajnos$é procesu przeprowadzano
w kapieli o skiadzie:

- podfosforyn sodowy e ] g/dm3
- winian sodowo-potasowy - 160 g/dm3
- amoniak - 32 cm3/dm3

12-15 g/dm3

- chlorek kobaltawy (zmienne stezenie)
(0,05-0,12 mol/dm3) .
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Otrzymane wyniki przedstawiono na rys. 1.

Smd
(%)

4L+
2—

1 ol 1
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Rys. 1. Wplyw stezenia chlorku kobaltawego na wydajnos$é procesu

Wzrost stezenia chlorku kobaltawego od 0,05 mol/dm3 (12 g/de) do
0,06 mol/dm3 (15 g/dm3) powoduje wzrost wydajnosci procesu do 10%.
Po uzyskaniu maksymalnej wydajnosci, dalsze zwigkszenie stezenia
chlorku kobaltawego w kapieli powoduje spadek wydajnoéci procesu po-
nownie do 6,5%. E

Przy dalszym zwiekszaniu stezenia chlorku kobaltawego w kgpieli
wydajnos¢ ta utrzymuje sig na tym samym poziomie. Prawdopodobnie jest
to zwigzane ze zbyt niskim st@zeniem podfosforynu sodowego, nie wys- '~
tarczajacym do catkowitej redukcji jonéw kobaltu w kgpieli o zawartos$-
ci chlorku kobaltawego w zakresie 0,08-0,13 mol/dms. Prowadzone ' réw-
nolegle obserwacje mikroskopowe pozwolily stwierdzié, ze najbardzie]j
réwnomiernie natozong na ziarno pbwloke kobaltowg otrzymano przy ste-
2eniu 0,08 mol/dm3, co zadecydowalo o wytypowaniu tego stezenia chlor-
ku kobaltawego do dalszych badan.
Badanie wptywu stezenia podfosforynu sodowego na wydajnoéé procesu
i jakoéé powiok kobaltowych wykonano w kapieli o skiadzie:

- chlorek kobaltawy - 18 g/dm3 (0,08 mol/dm3)
- winian sodowo-potasowy - 160 g/dm3 (0,76 mol/dm>)
- amoniak - 32 cm3/dm3

- podfosforyn sodowy (zmienne stezenie) - 15-40 g/dm3

(0,14-0,37 mol/dm3)

Przedstawione na rysunku 2 wyniki badahn wskazuje, ze wraz ze
wzrostem stezenia podfosforynu sodowego roénie wydajnoéé procesu, az
do uzyskania maksimum 13% odpowiadajecego stezeniu podfosforynu sodo-
wego 0,28 mol/dm> (30 g/dm) .
rynu sodowego powoduje spadek wydajnosci, co wskazywaloby na niewtas~

Dalsze zwiekszanie zawartosci podfosfo-

ciwy stosunek stezeri podfosforynu sodowego do chlorku kobaltawego
w kapieli, Nalezy dodaé, ze najlepsza jakosé powiok otrzymano przy

stezeniu podfosforynu sodowego 0,28 mol/dm3 i to stezenie stosowano
w dalszych badaniach.
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Rys. 2. Wptyw stezenia podfosforynu sodowego na ﬁ&&;Hnosé procesu

W toku dalszych badan zajeto sie ustaleniem wpiywu stezenia winia-

nu sodowo-potasowego na wydajnos¢ procesu
W badaniach stosowano kgpiel o sktadzie:
- chlorek kobaltawy
- podfosforyn sodowy
amoniak

- winian sodowo-potasowy(zmienne stezenie)

i jako$é powiok.

18 g/dm> (0,08 mol/dm>)
30 g/dm°> (0,28 mol/dmS)
32 cm3/dm3

140-240 g/dm>

(0,66-1,14 mol/dm3.)

S 1 1

1 [mol/dm3]

1

08 10

Wpiyw stgzenia winianu sodowo-potasowego
na wydajnosc procesu

1 1 1

06 07 08

Rys. 3.

Na rysunku 3 przedstawiono wyniki badarn wpiywu stezenia winianu
sodowo-potasowego na wydajnos¢ procesu. Zaobserwowano,
2eniu winianu 0,66 mol/dm3
nek kobaltawy, utrudniajacy przebieg procesu redukcji, W miare wzros-

2e przy ste-
wytraca sie osad, prawdopodobnie wodorotle-

tu stezenia winianu sodowo-potasowego od 0,6 mol/dm3 do 0,95 mol/dm3

wydajnoéé procesu rosnie, az do osiagnigcia 16%. Dalszy wzrost ste-
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Zzenia winianu w kgpieli przyczynia si¢ do spadku wydajnosci, zwiaza-
nego prewdopodobnie z wytworzeniem jonéw kompleksowych, winianowo-
~kobaltawych, o duzej trwatosci trudno poddajacych sie procesowi
redukcji. Obserwacje mikroskopowe powlok kobaltowych na ziarnie dia-
mentowym, otrzymanych przy réznych stezeniach winianu sodowo-potaso-
wego, wykezaly, e najberdziej réwnomierne powioki uzyskano przy ste-
zeniu winianu 0,76 mol/dm3 (160 g/dm3), stosowanym w dalszych bada-
niach.

Z wczesniejszych prac wiasdomo, ze stezenie amoniaku w kgpieli do ko-
baltowania wywiera znaczny wptyw na jej kwasowodéé, ktéra wpiywa zde~
cydowanie na wydajnos¢ we wszystkich procesach chemicznego lub elek-
trochemicznego oszdzanie metali, W celu przeanslizowania tej zalez-
noéci proces przeprowadzano w kagpieli o skladzie:

~ chlorek kobaltawy - 18 g/dm3 (o,08 mol/dmﬂ
~ podfosforyn sodowy ~ 30 g/dm3 (0,28 mol/dm}
- winian sodowo-potasowy - 160 g/dm3 (0,76 mol/dm%
- amonisk (zmienne stezenie) - 16-80 cm>/dm>.

Wplyw zawertosci wodnego 25% roztworu amoniaku na pH kapieli ujeto
w tablicy 3.

Tablica 3. Wpiyw zawartosci amoniaku na pH kepieli

Zawartosé amoniaku [cﬁz/dﬁzqi 16 | 32 48 64 80

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

N L < e -]
T

1 Lt SR e | LAY

1 1 >
8 16 26 32 40 48 56 64 72 80 [cm3/dm’]
Rys. 4. Wplyw stezenia amoniaku w kegpieli na wyda jno$é procesu
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Fot. 1. Powloka kobaltowa otrzymana

przy wydajnosci procesu 4%.
Pow. 5000x,.

Fot. 2. Powloka kobaltowa otrzymana

przy wydajnosci procesu 8%.
Pow. 5000x.




Fot. 3. Powtoka kobaltowa otrzymana przy wydajnosci procesu 16}.
Pow. 5000x.



Na rysunku 4 przedstawiono wyniki badann wpilywu stezenia amoniaku
na wydajnosé procesu. W miare wzrostu stezenis amoniaku roénie wydaj-
nod¢ procesu kobaltowania. Bardzo niska wydajnodé procesu uzyskang
przy stezeniu amoniaku 16 cm3/dm3 nelezy tXumaczy¢ znacznym obnize-
niem pH kgpieli.

Ze wzgledu na zadawalajace jakos$c powlok, uzyskang juz przy stezeniu
32 cms/dm3, przyjeto je do stosowania w dalszych badaniach.

OBSERWACJE POWLOK PRZY WYKORZYSTANIU MIKROSKOPII SKANNINGOWEJ

Powtoki kobaltowe, nanoszone na ziarno diamentowe przy réznych ste-
zeniach poszczegdlnych sktadnikéw, obserwowano za pomoce mikroskopu
stereoskopowego przy powigkszeniu x 100. Zastosowanie mikroskopu skan-
ningowego pozwolilo na doktadniejsze obserwacje nalozonych warstw. Ba-
danie wykonano za pomoca mikroskopu skanningowego TESLA BS 300. Na
fot. 1-3 przedstawiono przykiady powlekania kobaltem ziarna diamento-
wego przy réznych wydajnoéciach procesu, a w konsekwencji o réznej
gruboséci powlok.

Powtoka przedstawiona na fot. 1 zostala otrzymana przy wydajnodci
4%. Powloka przy tej wydajnoéci jest nieciagis. 3ciany krysztaléw dia-
mentu s@ tylko czesciowo pokryte powloke. Obrazy mikroskopowe wskazu-
je w tym przypadku na zdecydowanie niekorzystna jako$¢é powlok otrzy-
mywanych przy tej wydajnosci.

Powtoka przedstawiona na fot. 2 zostala otrzymana przy wydajnosci
procesu kobaltowania 8%. Powoka ta jest jednolita, bez odpryskéw
i spekan. Struktura jej jest drobnokrystaliczna.

Na fot, 3 przedstawiono powioke otrzymanga w procesie kobaltowanis
ziarna diamentowego przy wydajnosci 16%. Struktura tej powloki jest
réwniez drobnokrystaliczna, podobna do poprzedniej. Jest jednolita
i réwnomierna. Odwzorowana powierzchnis podloza na wszystkich préb-
kach wskazywalaby na uzyskiwanie cienkich warstw kobaltowych.

WNIOSKI

Przeprowadzone i przedstawione wyZej badania pozwolily ustalié za-
lezno$¢ pomiedzy stezeniem skladnikéw kapieli a wydajnodécia procesu
kobaltowania oraz jakoscie otrzymywanych powlok kobaltowych.

Na tej podstawie wytypowano kagpiel o skiadzie:

- chlorek kobaltawy - 18 g/dm3 (0,08 mol/dm3)
- podfosforyn sodowy 2 30 g/dm3 (0,28 mol/dm3)
- winian sodowo-potasowy - 160 g/dm3 (0,76 mol/dm3)
- amoniak ; - 32 dms/dms,

przewidziana do kontynuowania badarn zwiazanych z wpiywem pozostatych

parametréw procesu na jakos¢ powiok kobaltowych osadzanych na ziarnie
diamentowym,

Powyzsze wyniki badenn stwarzaje mozliwo$é regulowanis wydajnosci ose-
dzenia warstw kobaltowych w zeleznosci od potrzeb, jakie stawiaje wy-

konawcy kompozytowych materisidw diamentowych.
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