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前  言

本标准是关于在石墨表面化学气相沉积碳化硅硬质涂层的系列标准。
本标准按GB/T 1.1-2009给出的规则起草。

本标准由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）归口。
本标准负责起草单位：江苏协鑫特种材料科技有限公司
本标准参加起草单位：江苏中能硅业科技发展有限公司
本标准主要起草人： 于伟华
气相沉积法碳化硅涂层
1　 范围

本标准规定了气相沉积法碳化硅涂层的产品标准、试验方法、验收标准以及包装、标识、运输、贮存、质量证明书和订货单（或合同）内容等。
2　 规范性引用文件
下列标准所包含的条文，通过在本标准中引用而构成为本标准的条文。本标准出版时，所示版本均为有效。所有标准都会被修订。使用本标准的各方应探讨使用下列标准最新版本的可能性。
EN ISO 9220 金属覆盖层 镀层厚度测量 扫描电子显微镜法
JB / T 8554 气相沉积薄膜与基体附着力的划痕试验法

GB / T 6462 金属和氧化物覆盖层厚度测量显微镜法
GB / T 6463 金属和其它无机覆盖层厚度测量方法评述
GB / T 21782.2 粉末涂料 第2部分：气体比较比重仪法测定密度（仲裁法）
GB / T 21782.3 粉末涂料 第3部分：液体置换比重瓶法测定密度

GB / T 16535 精细陶瓷线热膨胀系数试验方法顶杆法

GB / T 6060.3 表面粗糙度比较样块 第3部分：电火花、抛（喷）丸、喷砂、研磨、锉、抛光加工表面
GB / T 1031 产品几何技术规范（GPS）表面结构 轮廓法 表面粗糙度参数及其数值
GB / T 7997 硬质合金 维氏硬度试验方法
3　 技术指标
3.1碳化硅涂层厚度
根据不同行业需求，化学气相沉积法制备石墨表面碳化硅涂层厚度可调整。
3.2碳化硅涂层密度

化学气相沉积法制备碳化硅涂层的理论密度为3.2g/cm3，如果测试密度结果偏差达到20%，则说明该涂层并不致密。

3.3碳化硅涂层弯曲强度
化学气相沉积法制备碳化硅涂层的理论弯曲强度为：540℃时， 345MPa； 1300℃时，172MPa。
3.4碳化硅涂层抗压强度
化学气相沉积法制备石墨表面碳化硅涂层的抗压强度理论数值为：428MPa。
3.5碳化硅涂层耐化学性

理论上，碳化硅涂层在37%HCL、98%H2SO4、65%HNO3或HF- HCL混酸等溶液中，涂层均无影响。在NaOH和KOH溶液中，涂层无影响。而在温度450℃下，熔融NaOH和熔融KOH中碳化硅涂层会严重损害。
3.6碳化硅涂层抗热震性

化学气相沉积法制备石墨表面碳化硅涂层在400、500、600、700、800、900、1000℃下，抗热震次数分别低于20、16、12、8、5、3、1次时，可判定该样品热震测试不合格。
3.7碳化硅涂层耐磨性

化学气相沉积法制备石墨表面碳化硅涂层在通过磨损机实验后，损失质量超过0.5g即为耐磨性不合格。磨损机参数设定为载荷100N，试验机转速100r/min，预设时间0.5h。磨损机使用SiC砂轮片，磨损半径35mm。
3.8碳化硅涂层表面硬度
化学气相沉积法制备石墨碳化硅涂层的努氏硬度应高于1200，维氏硬度应高于2500，洛氏硬度应高于85。
3.9碳化硅涂层附着力
化学气相沉积法制备石墨碳化硅涂层的附着力可根据不同行业需求制定。
3.10表面光滑度
化学气相沉积法制备石墨碳化硅涂层的表面光滑度可根据不同行业需求制定。
3.11碳化硅涂层色泽
化学气相沉积法制备石墨碳化硅涂层的色泽应为灰色并有金属光泽。
3.12碳化硅涂层热膨胀系数
化学气相沉积法制备石墨碳化硅涂层的热膨胀系数一般由热膨胀仪测定，结果参数值应该在3.5*106/℃至4.5*106/℃（200℃）；4*106/℃至5*106/℃（400℃）；4.5*106/℃至5.5*106/℃（800℃）之间。
4　 试验方法
4.1　 石墨表面碳化硅涂层厚度的检测方法：
4.1.1 显微镜（光学）法（GB/T 6462、GB/T 6463）
在这种方法中，覆盖层厚度是在覆盖层横断面放大的图像上测得的。
4.1.2 扫描电子显微镜法（ISO 9220）
在这种方法中，覆盖层厚度是用一台扫描电子显微镜在覆盖层横截面放大的图像上测量的。此测量是在一张普通显像图或单向扫描横断层的视波信号照片上进行的。

4.2　 石墨表面碳化硅涂层密度的检测方法：

涂层的密度会影响到其覆盖率而不会影响到其粒径和其他性质，涂层的使用应按体积衡量，但通常却以质量来计算。先通过万分之一的电子天平测出样品准确质量，再通过“GB / T 21782.2-2008 粉末涂料第2部分：气体比较比重仪法测定密度（仲裁法）”或者“GB / T 21782.3-2008 粉末涂料 第3部分：液体置换比重瓶法测定密度”之中的方法测出碳化硅涂层的体积，最后可通过公式（ρ=m/v）计算得出涂层密度数值。

密度计算公式为：ρ=m/v

式中ρ为密度，以g/cm3或kg/m3为单位，m为质量，以g或kg为单位，v为体积，以cm3或m3为单位。
4.3　 石墨表面碳化硅涂层弯曲强度测试：

弯曲强度测试可测定当前材料承受一定的弯曲载荷时的力学特性。将制备好的石墨碳化硅涂层试样放在材料弯曲试验机（万能材料机）上进行弯曲试验。
一般试验都偏向使用三点（或四点）抗弯测试，抗弯强度与承受的最大压力成正比，在此试验中，跨距一般为30mm（或为样品直径的10倍），理论是需要测试10个数据取平均值，而实际上，也可以测试5个试样，再取这5个数据的平均值。
4.4　 石墨表面碳化硅涂层抗压强度测试：

抗压强度测试指的是外力施加压力时的强度极限，用代号σbc表示。将制备好的石墨碳化硅涂层试样放在材料抗压试验机（万能材料机）上进行压力试验。
抗压强度测试的公式为：p=P/A

式中p为抗压强度，以每平方吋多少磅（psi）、每平方公分多少千克为单位，P为压力，以磅、千克为单位，A为剖面面积，以平方公分、平方米为单位。
4.5　 石墨表面碳化硅涂层的耐化学性测试：
碳化硅涂层作为石墨基底的保护层，是抵抗外界侵蚀的屏障，涂层本身必须具备良好的致密性。

石墨基碳化硅涂层试样耐蚀性试验中，应将样品放入事先配置好的溶液中，使之与所选用的腐蚀液直接接触，浸泡一定的时间后，取出用丙酮清洗，再用分析天平称量浸泡前后试样的质量，并根据多组试样试验的测试结果，计算出平均腐蚀失重，最终来评定涂层的耐蚀性，注意选用样品需为碳化硅涂层全包覆样品，以避免发生在覆盖层缝隙与基体结合处的腐蚀点。
（1）耐酸性试验

分别选取37%HCL、98%H2SO4、65%HNO3、HF- HCL作为酸性腐蚀液，将石墨基碳化硅涂层样品浸入其中，并加热至沸点，维持1小时后冷却，再静置一天。

（2）耐碱性试验

分别选取NaOH和KOH溶液作碱性腐蚀液，浓度为10%，将石墨基碳化硅涂层样品浸入其中，并加热至沸点，维持1小时后冷却，再静置一天。
（3）耐盐性试验

选取NaCl溶液作腐蚀液，浓度为10%，同样地将石墨基碳化硅涂层样品浸入其中，并加热至沸点，维持1小时后冷却，再静置一天。
4.6　 碳化硅涂层抗热震性能测试

抗热震性能测试也能作为测定基体和涂层结合强度的有效方法，本试验中涂层的边角处剥落易受外界几何因素的影响，为克服这一因素影响、提高试验结果的科学性与准确性，失效判断依据是看涂层非边角处出现剥落的程度，具体的失效判据为涂层表面第一次出现裂纹或单元面积的剥落，并扩展或连接成1/3以上的宏观剥落为碳化硅涂层的抗热震次数。

本试验中制备同批次7个样品，分别将这7个样品放入电阻炉中迅速升温至400、500、600、700、800、900、1000℃，每隔15min取出来进行一次蒸馏水急冷，等水面平静，取出观察涂层表面是否有裂纹或剥落现象，如没有出现此现象，就记录一次热冲击循环，然后再将试样放入炉中，如此循环往复，直到热震试样涂层有裂纹或剥落现象出现，分别记录下来试样的热震循环冲击次数。试验结束后，求同一热震温度下试样的抗热震循环冲击次数的平均值，即为判断涂层抗热震性能的最终判据。
4.7　 碳化硅涂层耐磨性测试：

试验为分析碳化硅涂层的耐磨损性能，将样品放在磨粒磨损试验机上进行磨粒磨损实验，保证摩擦接触面积相同，并观察表面形貌。采用失重法评定其耐磨性能，称量试样均采用精度为万分之一的电子天平。

磨粒磨损试验机设置参数为：试验机载荷100N，试验机转速100r/min，预设时间0.5h。磨损机使用SiC砂轮片，磨损半径35mm。
待其冷却后，再放入装有丙酮溶液的烧杯中清洗干净，然后用吹风机吹干，最后用万分之一的电子天平进行称量。材料磨损失重是衡量材料耐磨损性能的一个标准，磨损失重计算公式如下：

△m=m0-mn
式中，m0表示试样还未开始磨损前的初始质量（g）；mn表示试样磨损n小时后的质量（g）；△m为相对磨损失重，即后一时间段与前一时间段的磨损失重之差（g）。
4.8　 石墨表面碳化硅涂层硬度测试：

材料的硬度极大程度的影响了材料的耐磨性，是衡量材料耐磨性的一个重要的指标。同样地，本试验中测量涂层的边角处硬度易受外界几何因素的影响，为克服这一因素影响、提高测试结果的科学性与准确性，测量区域保证在所测徐层的中心区域。将样品放在硬度仪上对其硬度进行测量，每个涂层测试三个部位，每组测试三个试样，最终求其平均值，作为最后的测试结果。
制作样品时需保证试样表面光滑平坦，且不能有外来污染物和氧化皮，为保证测量结果的精确性，建议试样表面粗糙度Ra不大于1.6μm。

如果样品表面粗糙度超标，需进行表面抛光处理。此时还需在相同条件下对未处理样品进行同等测试，比较两次测试结果如误差在10%以内，则表示结果可信。否则此硬度结果为不可信结果。
具体检测方法可参考：GB / T 7997-2014 硬质合金 维氏硬度试验方法。
4.9　 碳化硅涂层与基体石墨之间的附着力测试：
该测试和制样过程可参考硬质涂层的附着力检测标准：JB / T 8554-1997 气相沉积薄膜与基体附着力的划痕试验法。
4.10　 碳化硅涂层表面光滑度测试：

化学气相沉积法制备石墨碳化硅涂层的表面光滑度可根据不同行业需求制定。该测试一般采用轮廓仪进行测量，对不均匀的表面，应该选取最有可能出现粗糙度参数极限值的部位上进行测量；如目测表面粗糙度均匀，则应在均布的几个位置上至少测量3次。

测试和制样过程可参考：GB / T 6060.3-2008 表面粗糙度比较样块 第3部分：电火花、抛（喷）丸、喷砂、研磨、锉、抛光加工表面。
评定表面结构的参数及其数值可参考：GB / T 1031-2009 产品几何技术规范（GPS）表面结构 轮廓法 表面粗糙度参数及其数值。
4.11　 碳化硅涂层色泽
化学气相沉积法制备石墨碳化硅涂层的色泽应为灰色并有金属光泽。该项测试可选择目测法检验判定。
4.12　 碳化硅涂层热膨胀系数
化学气相沉积法制备石墨碳化硅涂层的热膨胀系数一般通过顶杆法测量，其原理是在特定气氛下，施加很小的载荷于已知尺寸的试样上，以一定的升降温速率加热或冷却试样至设定温度，测量试样长度变化，从而计算出试样的热膨胀系数。
具体样品制备过程以及试验步骤可参照：GB / T 16535-2008 精细陶瓷线热膨胀系数试验方法顶杆法。

5　 产品包装及运输

产品包装将按照中国国家标准进行包装，涂覆完成的产品采用纯PE包装，并放置在配有干燥剂袋的木箱内，卖方负责协助买方对产品进行装车。
具体产品运输、卸车及使用由双方协商后确定。
6　 碳化硅涂层产品的开箱和搬运

6.1　 开箱

6.1.1开箱时产品不能与金属接触，以免造成表面污染。

6.1.2如需搬运或触碰碳化硅涂层产品，可以选用无粉末腈类或纯聚乙烯手套，不能使用乙烯基手套触碰碳化硅涂层产品。

6.2　 搬运

6.2.1石墨碳化硅产品在后处理及搬运过程中应尽量减少接触，且避免与硬纸板相接触，建议使用塑料或苯乙烯泡沫材质的工具。

6.2.2操作人员在处理镀有碳化硅涂层的产品时，应经常更换新手套。如接触了其它可能造成污染的材料之后一定要更换手套。

6.2.3石墨碳化硅产品在不使用时应密封保存。

6.2.4不能使用叉车直接搬运石墨碳化硅产品，避免金属与碳化硅涂层的直接接触。
7　 验收标准

买方对涂层部件的验收应通过卖方提供的第三方检测报告来进行。另在产品交付时卖方可同时提供给买方对应批次的带有涂层的检测样块。买方对涂层部件的最终检查应在产品交付的2周内完成。
8　 订货单（或合同）内容
订货单（或合同）至少应该包含买卖双方关心的基材和碳化硅涂层的技术规格；产品包装、运输、开箱、搬运和验收标准；针对不同行业的产品使用说明；售后服务范围等内容。
9　 石墨表面碳化硅涂层产品标识和产品质量证明书
石墨表面碳化硅涂层产品标识至少应该包含生产企业的名称、LOGO，产品名称以及厂址等信息，其余如产品规格、说明书等内容，可根据不同行业客户需求来协商是否需要提供。
因石墨表面碳化硅涂层产品使用范围较广，因此产品质量证明书可根据各行业需求，提供各自行业必须提供的产品信息、技术指标等内容。
