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4. Material i metodyka badan

4.1. Material do badan i technologie jego obrobki

Wplyw obrébki cieplnej i powierzchniowej na struktur¢ i wlasno$ci analizowano
w badaniach odlewniczych stopéw magnezu MCMgAl112Zn1, MCMgAI9Zn1, MCMgAl6Zn1,
MCMgAI3Znl o sktadzie chemicznym podanym w tablicy 5.

Tablica 5. Sktad chemiczny analizowanych stopow

MCMgAl12Zn1 (wg. ISO-AZ121) 12,1 0,62 0,17 0,047 0,013 86,96 0,09

MCMgAl6Znl (wg. ISO-AZ61) 592 049 0,15 0,037 0,007 93,33 0,066

W celu okreslenia wptywu szybkosci chtodzenia i sktadu chemicznego (stgzenia aluminium)
na struktur¢ badanych stopow magnezu wykonano analiz¢ termiczna z wykorzystaniem
urzadzenia UMSA-Universal Metallurgical Symulator and Analyzer [26, 34-37, 41, 43, 44].

Wykonanie analizy termicznej polegalo na ponownym roztopieniu, wygrzaniu i chlo-
dzeniu probki z odpowiednia zatozona szybkoscia chtodzenia (0,6; 1,2; 2,4°C/s). Probki
o zadanym ksztatcie nagrzano indukcyjnie do temperatury 700+1°C przy uzyciu cewki
indukcyjnej zasilanej z generatora indukcyjnego urzadzenia o mocy 5 kW. Przetapianie
i chtodzenie wykonano w szczelnie zamknigtej komorze, do ktorej dostarczano gaz ochronny
zapewniajacy jednocze$nie chtodzenie badanego stopu z szybkosciami 1,2 i 2,4°C/s. Przy
szybkosci chtodzenia rownej 0,6°C/s probke chtodzono bez wymuszonego obiegu gazu, przy
szybkosci chtodzenia rownej 1,2°C/s przez uktad chlodzenia przeptywat argon o szybkosci
przeptywu 30 1/min, natomiast przy szybkosci chtodzenia 2,4°C/s przeptyw argonu byt na
poziomie 125 I/min. Dla ustalenia zalezno$ci miedzy temperatura i czasem przemian
fazowych, temperatura likwidus i solidus oraz temperatura zarodkowania fazy o, wykonano
trzy petne przetapiania i krzepnigcia probki. Pomiar zmian temperatury probki T=f(t) oraz
szybkos$ci chtodzenia dT/dt=f (t) stopu rejestrowano w odstgpach czasu dt=0,2 s. Po rejestracji

krzywej stygnigcia T=f(t) oraz zapisie informacji o mocy generatora i przeptywie gazu
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ochronnego, dane poddano dalszej obrobce tj. rézniczkowaniu i wygladzeniu w celu
wyznaczenia krzywej rézniczkowe;j.

Optymalizacj¢ warunkow obrobki cieplnej tj. temperatury i1 czasu wygrzewania w trakcie
przesycania i starzenia oraz szybkosci chlodzenia po przesycaniu, a takze analiz¢ wplywu
osrodka chtodzacego i warunkow obrobki cieplnej na strukturg obrabianych stopow, wykonano
w oparciu o wyniki prob twardosci obejmujace w sumie kilkadziesiat mozliwych kombinacji
prob oraz na podstawie obserwacji metalograficznych wykonanych po kazdym cyklu
przesycania i starzenia (rys. 15-17). Przesycanie z chlodzeniem w wodzie lub powietrzu oraz
obrobke cieplng z chlodzeniem z piecem wykonano w réznej temperaturze 400, 415 i 430°C
przez 10, 20 i 30 godzin. Analiza metalograficzna potwierdzilta shuszno$¢ zastosowania starzenia
jedynie po uprzednim wykonaniu przesycania w wodzie. Starzenie przeprowadzono w zakresie
temperatury od 150 do 210°C co 20°C i w czasie 5, 10 i 15 godzin. Dla kazdej probki
wykonano odpowiednio pi¢é¢ prob i obliczono $rednia arytmetyczna, otrzymujac w rezultacie

27 przypadkow $redniej twardosci dla kazdego ze stopow po przesycaniu oraz 108 przypadkow

Temperatura przesycania i obrobki cieplnej z chtodzeniem z piecem: [l 400°C [ 415°C [ 430°C
Czas przesycania i obrobki cieplnej z chtodzeniem z piecem: [Z277 10 h [N 20 h XXX 30 h
Osérodek chlodzacy: = Powietrze ¢ Piec Woda
90

Twardosé, [HRF]

30 =

odl

MCMgAll12Zn1 MCMgAI9Znl MCMgAl6Znl MCMgAI3Znl

Rodzaj materialu podtoza

Rysunek 15. Wyniki pomiarow twardosci probek z odlewniczych stopow magnezu Mg-Al-Zn
po przesycaniu i po obrobce cieplnej z chtodzeniem z piecem
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Reprezentatywne struktury odlewniczego stopu magnezu MCMgAl97nl w stanie
przesyconym po ochtodzeniu: a) w wodzie, b) na powietrzu, ¢) w stanie obrobionym
cieplnie z chtodzeniem z piecem w temperaturze 430 °C przez 10 godzin

Reprezentatywne struktury w stanie po starzeniu uzyskane w temperaturze
190 °C przezl5 godzin dla stopéw magnezu: a) MCMgAlI3Znl, b) MCMgAl6Znl,
¢) MCMgAIl9Zn1

Rysunek 17. Schemat badan obrobki cieplnej odlewniczych stopow magnezu Mg-Al-Zn
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po starzeniu. Powstala macierz obejmowata tacznie 540 przypadkow wartosci $rednich
uzyskanych z prob twardosci dla stanu po przesycaniu, oraz po obrobce cieplnej z wygrze-
waniem i chlodzeniem z piecem oraz starzeniu (rys. 17).

Analizg wplywu obrobki powierzchniowej przy zastosowaniu lasera diodowego duzej
mocy (HPDL) wykonano na odlewniczych stopach magnezu Mg-Al-Zn (tablica 5), w powierz-
chnig ktorych wtapiano wegliki tytanu, wolframu, wanadu, krzemu i tlenku aluminium (tablica 6)

[3, 4, 22-34, 37, 43, 44].

Tablica 6. Wiasnosci proszkéw ceramicznych uzytych do wtapiania laserowego

3400 1550 2850 1600 2300

0,7-0,9 <1

Wstgpny zakres badan obejmowat w sumie 69 mozliwych wariantow obrobki laserowej dla

kazdego analizowanego stopu magnezu (rys. 18). W poczatkowej fazie pracy uzyto 7 rdéznych
proszkéw, trzy moce lasera oraz trzy szybkosci przesuwu wiazki. Ponadto wtapianie laserowe
zostato przeprowadzone dwoma technikami:
1. proces dwuetapowy wprowadzania czastek do obszaru cieklego jeziorka: proszek, ktory
zmieszano z lepiszczem w postaci:
a) szkta sodowego w proporcji 30% lepiszcza i 70 % proszku,
b) alkoholu poliwinylowego o konsystencji syropowatego roztworu, ktory zostat utozony
na obrabianej powierzchni, a nastgpnie przetopiony wiazka laserowa,
2. proces jednoetapowy: material dodatkowy w postaci proszku byt podawany w strumieniu
gazu ostonowego do obszaru jeziorka przetopienia utworzonego na obrabianej powierzchni,
w obszarze plamki ogniska wiazki laserowej, gdzie ulegal wtopieniu.
Obserwacje metalograficzne oraz zewngtrzne ogledziny probek po przetapianiu probek
technika nanoszenia proszku na powierzchni¢ przetapianego materialu w postaci pasty lub
luzno nalozonych czasteczek, ktdre nastepnie si¢ przetapia wyeliminowaly dwuetapowy proces

wprowadzania twardych czastek do obszaru ciekltego jeziorka, ze wzgledu na liczne nieciaglosci
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widoczne na powierzchni lica przetopienia oraz brak czasteczek wzmocnienia w obszarze
przetopienia. Duzym minusem tych technik jest przedwczesna sublimacja i rozpad duzej czgsci
materiatu dodatkowego wskutek napromieniowania go wigzka laserowa o duzej energii, jeszcze
przed etapem wprowadzenia go do cicktego jeziorka. Poza tym zbyt duzy udzial proszku,
bedacego roéwnoczes$nie absorbentem promieniowania laserowego, a co za tym idzie no$nikiem
ciepta, dostarczona do obszaru przetopienia lub zbyt intensywne wdmuchiwanie go w powierz-
chni¢ obrabianych stopéw Mg-Al-Zn, powoduje nadmierna, niepozadang reakcje¢ materiatu
dodatkowego, ktorej towarzyszy zazwyczaj intensywny plomien reakcji rozpadu. W nastgpstwie
tego typu oddziatywan na drodze proszek-wiazka laserowa-material podloza powstaja na
powierzchni obrabianego stopu liczne dziury 1 wyptywki materialu na zewnatrz przetapianej
Sciezki, duze zawirowania materialu przetapianego oraz moga si¢ tworzy¢ niepozadane,
nieforemne, wysokie spieki bgdace kompozycja materialu rodzimego i przetapianych proszkow.

Dalsza obrobke laserowa odlewniczych stopow magnezu (wtapianie) wykonano technika
podawania proszku z szybko$cia ok. 1,5-7 g/min w sposob ciagly do obszaru jeziorka przeto-
pionego metalu poprzez dozowanie granulatu przy uzyciu podajnika fluidyzacyjnego lub
grawitacyjnego. Podajnik proszku potaczony byl z butla gazu transportujacego oraz dysza
podawania proszku. Wtapianie wykonano w ostonie argonu, w celu ochrony poditoza przed
utlenianiem. Po wstgpnych probach do badan przyjgto moc lasera w zakresie 1,2-2,0 kW oraz
szybkos¢ wtapiania 0,50; 0,75; 1,00 m/min. Dla wybranych przetopien, do celow pordwna-
wczych, zastosowano szybko$¢ wtapiania proszkéw 0,25 m/min.

Wazrost szybkos$ci wtapiania powoduje skrocenie czasu oddzialywania wiazki laserowej na
materiat, a tym samym skutkuje ograniczeniem zaabsorbowanej energii przez podloze i w efekcie
prowadzi do ograniczenia zasi¢ggu zmian strukturalnych. Zastosowanie zbyt wysokiej mocy
lasera lub za niskiej szybkosci skanowania powoduje parowanie powierzchni i powstawanie
krateréw, natomiast zastosowanie zbyt matej mocy lub zbyt duzej szybkosci wtapiania moze
by¢ przyczyna nieodpowiedniego przetopienia charakteryzujacego si¢ niejednorodnym
rozmieszczeniem czastek wtapianych w osnowg odlewniczych stopéw magnezu Mg-Al-Zn.
Wiasciwy dobor warunkdéw wtapiania umozliwia osiagnigcie na powierzchni przetapianego
materialu, jednolitego kompozytu ztozonego z osnowy (stop Mg-Al-Zn) i wtopionych twardych
czastek ceramicznych. Przy okreslaniu warunkoéw procesu nalezy wzia¢ pod uwage kilka
istotnych czynnikéw, z ktorych najwazniejsze to: roznica ggstosci i napigcia powierzchniowego

pomigdzy czastkami zastosowanych weglikow lub tlenku (TiC, WC, VC, SiC, Al,Os) i osnowa

50 T. Tanski



Ksztattowanie struktury i wlasno$ci powierzchni stopow Mg-Al-Zn

stopu, roznice absorpcji energii wiazki pomigdzy uzytymi proszkami i odlewniczymi stopami
magnezu oraz zroznicowana przewodnos¢ cieplna uzytych proszkéw, ktdra znaczaco wpltywa na
warto$¢ ciepta dostarczonego z zewnatrz (od wiazki laserowej) do materiatu podtoza, umozli-
wiajac tym samym uzyskanie lepszego przetopienia o rdwnomiernie rozmieszczonych fazach
czastek dyspersyjnych.

Zastosowana technika wtapiania jest jedna z najbardziej efektywnych i powtarzalnych
technik, wykorzystywanych w celu uzyskania warstw kompozytowych na powierzchni przeta-
pianych metali. Wtapianie proszkow weglikow i tlenku aluminium w powierzchni¢ odlewni-
czych stopow magnezu odbylo si¢ przy zastosowaniu lasera diodowego duzej mocy HPDL
Rofin DL 020. W sktad wyposazenia zastosowanego lasera wchodzily m.in.: stolik roboczy
obrotowy 1 poruszajacy si¢ w plaszczyznie XY, dysza z podajnikiem proszku do wzbogacania
lub napawania, dysza gazu ochronnego, gtowica laserowa, uktad zasilania i chtodzenia, oraz
system komputerowy sterujacy praca lasera i potozeniem stolika roboczego. Na jednej
powierzchni probek prostopadtosciennych wykonywano jedna Iub dwie $ciezki przetopienia,
przy roznej mocy lasera i szybko$¢ wtapiania, przeznaczone do badan metalograficznych
i mechanicznych.

W celu ustalenia zaleznoéci migdzy struktura i wiasno$ciami nanoszonych powlok hybry-
dowych, czyli systemu migkkie podtoze — gradientowa warstwa przejsciowa, o plynnej zmianie
jednego lub kilku jej sktadnikow od podtoza do zewngtrznej jej powierzchni — oraz powtoka
zewngtrzna, wykonano niezaleznie pokrycia w procesie katodowego odparowania tukiem
elektrycznym CAE PVD (ang. Cathodic Arc Evaporation) oraz w procesie chemicznego
osadzania z fazy gazowej ze wspomaganiem plazmowym PA CVD (ang. Plasma Assisted CVD)
na podtozu z odlewniczych stopow magnezu Mg-Al-Zn (tablica 5). Wstepny zakres badan
obejmowat w sumie 10 mozliwych systemow warstw o nastgpujacej kombinacji: Ti/Ti(C,N)/CrN,
TY/TI(CN)/(Ti,ADN,  Ti/(Ti, ADN/(TL,ALSI)N,  Ti/(Ti, ADN/(Ti,Si)N,  Ti/TiN/(Ti,AD)N,
Ti/(T1,Si)N/(Ti,Si)N, Cr/Ti(C,N)/(Ti,A])N, Cr/CrN/CrN, Cr/CrN/TiN, Ti/DLC/DLC o r6znych
zakresach warunkow technologicznych, w tym w szczegodlnosci natezenia pradu na katodzie
(60-120 A) oraz napigcia na podtozu (V) (rys. 19). Zarébwno obserwacje metalograficzne jak
izewngtrzne ogledziny probki umozliwily ostateczna selekcje¢ najlepszych wariantow
uzyskanych powtok, tj.: Ti/Ti(C,N)/CrN, Ti/Ti(C,N)/(Ti,AI)N, Cr/CrN/CrN, Cr/CrN/TiN,
Ti/(Ti,S1)N/(T1,Si)N oraz Ti/DLC/DLC [46-54]. Proces PACVD, w ktérym mozna uzyskac

wzglednie niska temperaturg obrobki powierzchni wykorzystano do wytworzenia powlok
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Tablica 7. Warunki osadzania badanych warstw

0,9/1,1- 0,9/1,1- 1,0/1,4- 1,0/1,4- 0,89/1,5-
1,9/2,2 1,9/2,8 2,3/2,2 2,3/2,2 2,9/2,9

225—>0%* 0—225%* 0—250%** 0—>250%* 0—300%**

0—>170%** 140—0%** = =

70%** 70%* 60%** 60%* 100%**

*  podczas nanoszenia warstwy metaliczne;j,

**  podczas nanoszenia warstwy gradientowej,
*** podczas nanoszenia warstwy ceramicznej.
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weglowych typu DLC przy zadanym cisnieniu i w atmosferze acetylenu C,H,. Gradient
w otrzymanej powloce stanowilo zmienne st¢zenie krzemu (Me) w srodkowej warstwie, dostar-
czonego do komory pieca z fazy gazowej-Ti/a-C:H-Me/a-C:H. Druga metodg realizowano przy
wykorzystaniu urzadzenia DREVA ARC400 firmy Vakuumtechnik metoda katodowego odpa-
rowania tukiem elektrycznym. Urzadzenie wyposazone jest w trzy niezalezne zrodta par metali.

Przed nanoszeniem powlok podtoza czyszczono chemicznie z wykorzystaniem procesu
mycia 1 ptukania w myjkach ultradzwigkowych i pluczkach kaskadowych oraz suszono
w strumieniu goracego powietrza. Ponadto czyszczono je jonowo z wykorzystaniem jonow
Ar przy napigciu polaryzacji podtoza 800/200 V w czasie 20 min. Do nanoszenia powtok metoda
PVD uzyto tarcz o $rednicy 65 mm, chtodzonych woda, zawierajacych czyste metale (Cr, Ti)
oraz stopy TiAl i TiSi. Powloki nanoszono w atmosferze gazu obojgtnego Ar oraz gazéw
reaktywnych N, w celu uzyskania azotké6w oraz mieszaniny N, i C,H, w celu uzyskania
warstw weglikoazotkow. Czastki wybite z powierzchni tarczy wchodzily w reakcje z czastkami
gazu reaktywnego tworzac fazy o okreslonych proporcjach stezenia pierwiastkow.

Otrzymanie wiasciwych proporcji stgzenia poszczegoélnych pierwiastkow w fazie w zna-
czacym stopniu umozliwia sterowanie wlasnosciami nanoszonych powlok. Gradientowa
zmiang st¢zenia sktadu chemicznego na przekroju poprzecznym powlok uzyskano poprzez
zmiang proporcji dozowania gazow reaktywnych lub zmiang nat¢zenia pradu odparowania
tarcz na zrédtach tukowych. Zadane warunki procesu nanoszenia powtok zestawiono w tablicy 7.
W trakcie procesu PVD naktadania warstw substraty przemieszczaly si¢ wzgledem zrdodet
par, wykonujac ruchy obrotowe w celu uzyskania roéwnomiernej grubosci pokry¢ oraz
przeciwdzialajac tym samym powstawaniu zjawiska tzw. cienia na powlekanych

powierzchniach.

4.2. Metody badawcze i modelowania wlasnosci

Badania metalograficzne wykonano na probkach odlewniczych stopow magnezu po
obrobce cieplnej 1 powierzchniowej inkludowanych w zywicach termoutwardzalnych.
Obserwacje strukturalne badanych materialtow odlewniczych wykonano na mikroskopie
swietlnym LEICA MEF4A oraz w mikroskopie elektronowym skaningowym SUPRA 35 firmy
Zeiss 1 DSM-940 firmy Opton z wykorzystaniem detekcji elektronow wtornych.
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Mikroanaliz¢ rentgenowska jakosciowa i iloSciowa oraz analiz¢ rozkladu powierz-
chniowego pierwiastkow stopowych w probkach badanych odlewniczych stopéw magnezu
poddanych zwyklej obrobee cieplnej oraz obrébce powierzchniowej wykonano na zgladach
poprzecznych na mikroskopie skaningowym SUPRA 35 firmy Zeiss i DSM-940 firmy Opton
ze spektrometrem rozproszonego promieniowania rentgenowskiego EDS LINK ISIS firmy
Oxford oraz Trident XM4 firmy EDAX przy napigciu przyspieszajacym 15 kV i 20kV oraz na
mikroanalizatorze rentgenowskim JEOL JCXA 733. Mikroanaliz¢ rentgenowska ilosciowa
wykonano takze na mikroskopie elektronowym przeswietleniowym JEM 3010UHR firmy
JEOL, przy napigciu przyspieszajacym 300kV wyposazonym w spektrometr rozproszonego
promieniowania rentgenowskiego EDS LINK ISIS firmy Oxford.

Analiz¢ promieniowania rozproszenia Ramana powlok weglowych typu Ti/DLC/DLC
nanoszonych metoda PA CVD wykonano przy uzyciu zintegrowanego spektrometru rama-
nowskiego inVia Reflex firmy Renishaw, wyposazonego w mikroskop optyczny z mozliwoscia
badan materiatow z wykorzystaniem techniki badan konfokalnych oraz laser argonowy o mocy
50 mW wykorzystywany do wzbudzenia promieniowania.

Rentgenowska analiz¢ fazowa jakosciowa badanych materialdow wykonano przy uzyciu
dyfraktometru XPert firmy Philips, przy zapisie krokowym co 0,05° i czasie zliczania 5-10 s,
stosujac przefiltrowane promieniowanie rentgenowskie Kol, o dhugosci fali A=1.54056 nm
pochodzace z lampy o anodzie miedzianej, a takze Kal, o dilugosci fali A=1,79021 nm
pochodzace z lampy o anodzie kobaltowej zasilanej napigciem 40 kV przy natezeniu pradu
zarzenia 30 mA. Pomiary wykonano w zakresie katowym 26 od 20 do 140°. W przypadku badan
rentgenowskich cienkich powtok nanoszonych technika PVD i CVD z uwagi na naktadanie sig¢
refleksow materiatu podtoza i powtoki oraz ich intensywnos$¢, utrudniajaca analiz¢ otrzymanych
wynikow, w celu uzyskania doktadniejszych informacji z warstwy wierzchniej analizowanych
materiatéw w dalszych badaniach zastosowano technike dyfrakcji pod statym katem padania
pierwotnej wiazki rentgenowskiej z wykorzystaniem kolimatora wiazki réwnoleglej przed
detektorem proporcjonalnym. Dyfraktogramy powlok otrzymano przy roéznych katach padania
wiazki pierwotne;j.

Badania twardosci wykonano na twardosciomierzu firmy Zwick ZHR 4150TK, zgodnie
znormga PN-EN ISO 6508-1:2007 (U) w trybie ,,obciazenie — odciazenie” wykorzystujac
metod¢ Rockwella wedlug skali HRF. Warto$ci mikrotwardo$ci modyfikowanej laserowo

warstwy powierzchniowej na probkach poprzecznych zmierzono na twardosciomierzu Vickersa
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z automatycznym torem pomiarowym FUTURE-TECH FM-700ARS o zadanym obciazeniu 50
1100 g wzdluz osi lica $ciegu. Szybko$¢ obciazania i odciazania wynosi 6,62 mN/s, a czas
wytrzymania obcigzenia 15 s. Badania mikrotwardo$ci wytworzonych powtok PVD i CVD
wykonano przy wykorzystaniu metody Vickersa na ultramikrotwardo$ciomierzu DUH 202
firmy Shimadzu. Zastosowane obciazenie przy wykonywanych probach byto réwne 10 mN.

Pomiary wytrzymalosci na rozciaganie, granicy plastycznosci, modutu Younga, przewgzenia
i wydtuzenia dokonano na uniwersalnej maszynie wytrzymatosciowej Zwick Z100 w tempera-
turze pokojowej zgodnie z norma PN-EN -10002-1:2004.

Badania chropowatosci powierzchni warstw wierzchnich uzyskanych metoda wtapiania
laserowego oraz metodami PVD i CVD wykonano przy uzyciu urzadzenia Surtronic 3+ firmy
Taylor Hobson Precision oraz Diavite Compact Firmy Asmeo Ag. Dhugo$¢ pomiarowa przyjeto
na poziomie Lc=0,8 mm z doktadno$cia pomiaru +0,02 pm. Jako wielko$¢ opisujaca chropo-
wato$¢ powierzchni przyjgto parametr R, wg normy PN-EN ISO 4287:1999.

Badania dyfrakcyjne oraz struktury cienkich folii wykonano na mikroskopie elektronowym
przeswietleniowym JEM 3010UHR firmy JEOL, przy napigciu przyspieszajacym 300 kV.

Zmiany stezenia chemicznego sktadnikéw powtok PVD i CVD w kierunku prostopadtym
do jej powierzchni oraz zmiany stgzenia w strefie przejsciowej pomigdzy powtoka i materialem
podtoza oceniono na podstawie badan w spektrometrze optycznym wyladowania jarzeniowego
GDOS-75 QDP firmy Leco Instruments. W urzadzeniu tym wykorzystano spektrometr ciagly
réwnoczesny w uktadzie Paschen — Runge o ogniskowej 750 mm z holograficzna siatka o 2400
liniach na milimetr.

Badania odpornos$ci na zuzycie $cierne powtok PVD i CVD wykonano metoda ball-on-disk
zgodnie z wymogami norm ASTM G 99 i DIN 50324. Proby byly prowadzone w warunkach
tarcia suchego w konfiguracji poziomej osi obrotu tarczy. Jako przeciwprobki uzyto kulki
z weglika wolframu o s$rednicy 3 mm. Badania wykonano w temperaturze pokojowej, przy
zadanej drodze tarcia stosujac nastgpujace warunki testu: sita nacisku Fn-5 N, predkos¢ obro-
towa tarczy 200 obr/min, promien wytarcia 2,5 mm, pr¢dkos$¢ przesuwu v — 0,05 m/s. W celach
poréwnawczych badania odpornosci na zuzycie $cierne odlewniczych stopéw magnezu po
obrdbcee cieplnej i powierzchniowej wykonano rowniez w uktadzie metal-metal z zastosowana
przeciwprobka w formie kulki stalowej o $rednicy 8,7 mm. W wyniku wstgpnych badan
ustalono minimalny docisk 10 N i liczbe cykli 2000 odpowiednik ~50 m. Biorac pod uwage

jako$¢ wykonanego przetopienia oraz rozmieszczenie w strukturze badanych odlewniczych

56 T. Tanski



Ksztattowanie struktury i wlasno$ci powierzchni stopow Mg-Al-Zn

stopow magnezu wtopionych weglikow do badan Scieralno$ci wyselekcjonowano probki
z wtopionym proszkiem weglika wolframu, tytanu oraz krzemu i tlenku aluminium z moca
lasera 2,0 kW. W przypadku stopu MCMgAl12Zn1, dla ktérego nie uzyskano poprawy wynikow
wlasnosci mechanicznych po obréobce laserowej, nie wykonywano badan trybologicznych.
W przypadku probek pokrytych powlokami PVD i CVD na podstawie analizy wynikéw drogi
tarcia uzyskanych z badan metoda ball-on-disk do préb odporno$ci na $cieranie w uktadzie
pin-on-plate wytypowano jedynie trzy rodzaje powtok, tj. Ti/Ti(C,N)/CrN, Ti/Ti(C,N)/(Ti,Al)N,
Ti/DLC/DLC. Probki przed i po badaniu plukano w pluczce ultradzwickowej w celu
oczyszczenia, a nastgpnie wazono na wadze analitycznej z dokladnoscia do czterech miejsc
po przecinku.

Oceny przyczepnosci powltok PVD i CVD do materialu podtoza dokonano metoda
zarysowania (ang. scratch test) standardowo stosowana w przypadku cienkich powlok.
W metodzie tej diamentowy wglebnik z koncéwka Rockwella C o promieniu zaokraglenia
200 mm przemieszczatl si¢ po powierzchni badanej probki ze stala predkoscia przy ciagle
wzrastajacej sile obciazenia. Badania wykonano na urzadzeniu CSEM REVETEST wypo-
sazonym w detektor akustyczny stosujac nastgpujace warunki prob: zakres obciazenia 0-100 N;
szybko$¢ przyrostu obciazenia (dL/dt) — 100 N/min; szybko$¢ przesuwu wglegbnika (dx/dt)
100 mm/min. Charakter utworzonego uszkodzenia oceniono na podstawie obserwacji na
mikroskopie §wietlnym.

Badania odpornosci na korozj¢ wzerowa analizowanych stopéw po obrdbce cieplnej
i powierzchniowej wykonano z wykorzystaniem elektrochemicznej metody potencjodyna-
micznej (stalopradowej), polegajacej na rejestracji krzywych polaryzacji anodowej. Pomiary
przeprowadzono w trojelektrodowym szklanym dwukomorowym elektrolizerze o pojemnosci
150 cm’, wyposazonym w plaszcz wodny polaczony z termostatem typu UH-4 zapewniajacym
doktadnos¢ regulacji +£0,1°C, w 3% 1 1 molowym wodnym roztworze NaCl. Elektrodami
badanymi byly probki materialdéw z odlewniczych stopéw magnezu, elektroda pomocnicza
i poréwnawcza byly odpowiednio elektroda platynowa i kalomelowa. Pomiary przeprowadzono
w temperaturze pokojowej po 20 minutach kontaktu badanego materiatu z elektrolitem, przy
szybkos$ci zmiany potencjatu 60 i 120 mV/min. Po osiagnigciu maksymalnej warto$ci ggstosci
pradu anodowego 100 mA/cm?, probke przetrzymywano spolaryzowana uzyskanym potencjatem
przez 1 minutg, a nastgpnie zmieniano kierunek polaryzacji. Pole powierzchni poddanych

badaniom probek z odlewniczych stopéw magnezu wynosito 0,5 cm”. Na podstawie zarejestro-
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wanych krzywych polaryzacji anodowej wyznaczono charakterystyczne wielko$ci opisujace
odporno$¢ na korozje wzerowa, tj.: potencjal korozyjny Ej,. (mV), opér polaryzacyjny R,
(Qcm?), gestos¢ pradu korozyjnego iy, (uA/cm?). Struktury badanych powierzchni po tescie
korozyjnym wykonano w mikroskopie elektronowym skaningowym SUPRA 35 firmy Zeiss,
w konfokalnym mikroskopie skaningowym LSM 5 Exciter firmy Zeiss oraz w mikroskopie
swietlnym stereoskopowym SteREO Discovery V12 firmy Zeiss. Korozja wzerowa definiowana
jest z reguty jako rodzaj korozji lokalnej, poniewaz powstajace ubytki czgsto sa niewidoczne
na etapie powstawania, a mierzony ubytek masy w poréwnaniu z korozja ogdlng jest niewielki,
jednakze w dluzszym okresie czasu prowadzi réwniez do perforacji powierzchni, a tym samym
do zniszczenia elementu. Zarodkowanie i rozwdj wzerdw zachodza w najstabszych miejscach
warstwy (w miejscach potencjalnych ognisk korozyjnych) pasywnej tworzacej si¢ na powierz-
chni materialow metalowych, tj. w miejscach uszkodzen mechanicznych, w poblizu wydzielen
strukturalnych, poréw, wtopionych czastek, zastygnigtych kropel materiatu osadzanego (CAE
PVD), zaglebien pozostajacych po wypadnigtych kroplach, na granicach ziarn. Z uwagi na fakt,
ze powierzchnia wzeru jest anoda (otoczenie wzeru jest katoda) na dnie wzeréw mozna zidentyfi-

kowa¢ produkty korozji powstajace w nastgpstwie rozpuszczania si¢ badanego materiatu (rys. 20).

Srodowisko
agresywne: Cl°

Rysunek 20. Rozwoj wzeru jako ogniska aktywno-pasywnego
w srodowisku chlorkow [142, 143]
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Specyfika procesow wytwarzania warstw wierzchnich sprawia, ze koniecznym staje sig
wykonanie analiz oddzialywania warunkéw obrobki na materiat podtoza oraz wzajemnego,
synergicznego oddzialywania warstwy wierzchniej i materiatu podtoza w strefie przejsciowe;.
Niezwykle istotna jest poprawna interpretacja zjawisk zachodzacych w trakcie wytwarzania
warstwy wierzchniej z wykorzystaniem wspolczesnie dostgpnych narzedzi informatycznych.
Analiz takich bardzo czgsto dokonuje sig, wykorzystujac zaawansowane techniki oblicze-
niowe, w tym réwniez sztuczne sieci neuronowe. Wyniki dostarczone przez sie¢ neuronowa
bardzo czgsto wykazuja wigksza zgodno$¢ z danymi doswiadczalnymi od wynikow uzyskanych
dzigki matematycznym modelom analizowanych proceséw. Uzyskane symulacje numeryczne
pozwalaja na kompleksowa analiz¢ zaleznos$ci pomigdzy warunkami procesu wytwarzania
powlok 1 warstw wierzchnich, rodzajem zastosowanego materiatu podloza, rozktadem naprezen
w powtlokach oraz wlasnosciami mechanicznymi i uzytkowymi. Liczne prace w tym zakresie
[144-170] potwierdzaja uzyteczno$¢ metod sztucznej inteligencji z wykorzystaniem sieci
neuronowych do wyznaczania optymalnych warunkow obrobki cieplnej oraz wlasnosci
badanych powlok. W zakresie symulacji komputerowych niniejszej rozprawy wykonano:
optymalizacj¢ warunkéw obrobki cieplnej oraz wyznaczenie zakresu chropowato$ci i modelo-
wanie wilasno$ci mechanicznych powierzchni stopdw magnezu obrobionych przy uzyciu
technik PVD i CVD oraz wtapiania laserowego. W celu pordwnania i weryfikacji poprawnosci
uzyskanych wynikow otrzymanych na podstawie badan wykonano analiz¢ komputerowa
umozliwiajaca wyznaczenie i/lub predykcj¢ zjawisk zachodzacych w odlewniczych stopach
magnezu Mg-Al-Zn, przy wykorzystaniu sieci neuronowych. W zakresie symulacji kompu-
terowych wykonano: modelowanie wybranych sktadnikéw struktury na podstawie temperatury
przemian fazowych oraz szybkosci chtodzenia, optymalizacj¢ warunkow obrobki cieplnej,
wyznaczenie zakresu chropowatosci i modelowanie wilasno$ci mechanicznych powierzchni
stopow magnezu obrobionych przy uzyciu wtapiania laserowego oraz po zastosowanym
procesie fizycznego i chemicznego osadzania z fazy gazowe;.

Do obliczen symulacyjnych przyjeto nastgpujaca losowa sekwencje podziatu danych, ktora
obejmowala w sumie trzy podzbiory: uczacy (50%), walidacyjny (25%) oraz testowy (25%).
Dane ze zbioru uczacego wykorzystano do modyfikacji wag sieci, dane ze zbioru walida-
cyjnego do oceny sieci w trakcie procesu uczenia, natomiast pozostala czg$¢ wartosci (zbior
testowy) przeznaczono do niezaleznego okreslenia sprawnosci sieci po catkowitym zakonczeniu

procedury jej tworzenia. Wyniki wykorzystywane w procesie uczenia i testowania sieci poddano
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normalizacji. Ponadto zastosowano skalowanie wzgledem odchylenia od warto$ci minimalne;j
zgodnie z funkcja mini-max. Funkcja mini-max transformuje dziedzing zmiennych do przedziatu
(0,1). Rodzaj sieci, liczbe neurondw w warstwie(ach) ukrytej(ych), metodg i warunki uczenia
okreslono obserwujac wplyw tych wielko$ci na przyjete wskazniki oceny jakosci sieci. Podstawa
oceny jako$ci sieci byly trzy charakterystyki regresyjne: sredni btad bezwzgledny, iloraz
odchylen standardowych oraz wspdtczynnik korelacji Pearson’a, zdefiniowane jako:

o $redni btad bezwzgledny prognozy sieci, ktory obliczono wedtug zaleznosci:

) ()

1 n
Ej =;;(|Xzi - X,

gdzie:

E; —btad dla j-tej wiasnosci,

n — liczba danych w zbiorze,

X,; — i-ta warto$¢ twardo$ci zmierzonej,

X,; — i-ta wartos$¢ obliczeniowa.

e iloraz odchylenia standardowego btedow predykeji i odchylenia standardowego zmiennej
wyjsciowej (mniejsza warto$¢ miernika, odwrotnie proporcjonalna do wariancji, wskazuje
na lepsza jako$¢ predykce;ji),

e wspotczynnik korelacji Pearson’a btgdow predykeji i odchylenia standardowego zmiennej
wyjsciowej w odniesieniu do obliczonej przez siec.

Na podstawie wstgpnych badan symulacyjnych wykonanych w zakresie kazdego podzadania
obliczeniowego (obrobka cieplna i powierzchniowa) jako optymalna wytypowano sie¢ jedno-
kierunkowa typu MLP (perceptron wielowarstwowy). Sieci uczono metodami wstecznej
propagacji bledow oraz gradientow sprzgzonych. W trakcie uczenia sieci obserwowano wykres
btedu uczenia dla zbioru uczacego i walidacyjnego. Uczenie zakonczono, w momencie gdy
btad zbioru walidacyjnego zaczynat rosnac.

Sieciami neuronowymi postuzono si¢ w celu wyznaczenia wlasnosci mechanicznych
warstw wierzchnich po laserowej obrobce powierzchniowej przy zadanych warunkach — stezeniu
masowym aluminium, szybko$ci wtapiania, mocy lasera oraz rodzaju wtapianych czastek.

W pierwszym przypadku zaprojektowano sie¢ neuronowa obliczajaca twardos¢ na podstawie
warunkow laserowego wtapiania. Do zaprojektowania postuzono si¢ danymi eksperymentalnymi,

tj.: rodzajem zastosowanego proszku, stezeniem aluminium w stopie, moca lasera oraz
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predkoscia wtapiania — jako zmiennymi wejsciowymi — oraz twardoscia HRF — jako zmienna
wyjsciowa. W wyniku wykonanych analiz zastosowano sie¢ jednokierunkowa o 4 neuronach
w warstwie wejsciowej — odpowiadajacych zmiennym wejsciowym: rodzajowi zastosowanego
proszku (zmienna nominalna), st¢zeniu aluminium w stopie, mocy lasera i predkosci wtapiania
(zmienne numeryczne) oraz jednej numerycznej zmiennej wyjSciowej (twardos¢ HRF).
Dla nominalnej zmiennej wej$ciowej zastosowano technikg¢ konwersji Jeden-z-N, natomiast
dla numerycznych zmiennych wejSciowych oraz zmiennej wyjsciowe] zastosowano technikg
konwersji zmiennych mini-max. Funkcje aktywacji w warstwach wejSciowej 1 wyjsciowej
okreslono jako liniowe z nasyceniem, a w warstwie ukrytej jako logistyczna, natomiast
dla wszystkich warstw zastosowano liniowe funkcje PSP (ang. Post Synaptic Potential
function) tzw. iloczyn skalarny wektora wag 1 wektora wej$ciowego — minus warto$¢ progu.
Neurony wykorzystujace liniowa funkcj¢ PSP stosowane sa w perceptronach wielowarstwowych
i w sieciach liniowych, oraz w ostatniej warstwie sieci o radialnych funkcjach bazowych,
takich jak sieci probabilistyczne oraz sieci regresyjne.

Druga analiza numerycznego modelowania wtasnosci dotyczyta obliczania chropowatosci
kompozytowe]j warstwy wierzchniej. Podobnie jak w przypadku obliczania przez sie¢ twardosci
po wtapianiu laserowym réwniez przy ocenie chropowatosci powierzchni uzyskanych warstw
do zbudowania modelu sieci postuzono si¢ danymi do§wiadczalnymi, jako zmiennymi wejscio-
wymi uwzgledniajac rodzaj zastosowanego proszku (zmienna nominalna), st¢zenie aluminium
w stopie, moc lasera oraz predko$¢ wtapiania jako zmienne numeryczne oraz chropowato$é
R, — jako zmienna numeryczna, wyj$ciowa. Dla nominalnej zmiennej wejsciowej zastosowano
technik¢ konwersji Jeden-z-N, natomiast dla numerycznych zmiennych wejsciowych oraz
zmiennej wyjsciowej zastosowano technik¢ konwersji zmiennych mini-max. Funkcje aktywacji
w warstwach wejsciowej i wyjsciowej okreslono jako liniowe z nasyceniem, w przypadku
warstwy ukrytej jako logistyczna, natomiast dla wszystkich warstw zastosowano liniowe
funkcje PSP. Na podstawie opracowanych modeli sieci neuronowej wykonano wykresy wptywu
mocy lasera, st¢zenia aluminium, a takze rodzaju proszku wtapianego na twardos¢ i chropo-
wato$¢ analizowanych odlewniczych stopow magnezu po laserowym wtapianiu (rys. 118-127).
Zamieszczone wykresy w wigkszosci przypadkow dotycza predkosci przetapiania 0,75 m/min,
odpowiedniej dla uzyskania optymalnej geometrii $ciezki laserowe;.

W celu wizualizacji wptywu sktadu chemicznego podloza oraz rodzaju zastosowanej powloki

PVD i CVD na wilasnosci wytworzonych pokry¢, w tym na chropowatos¢, $cieralno$¢ oraz
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mikrotwardo$¢ wykonano analizy numeryczne przy wykorzystaniu sieci neuronowych. Dane
na wejsciu sieci stanowily sktad chemiczny stopdéw (zmienna numeryczna) oraz rodzaj
naniesionej powtoki typu: Ti/Ti(C,N)/CrN, Ti/Ti(C,N)/Ti(Al,N), Cr/CrN/CrN, Cr/CrN/TiN,
Ti/Ti(S1,N)/Ti(Si,N), Ti/DLC/DLC w procesie PVD i CVD, dla ktérych przyporzadkowano
zmienng nominalng. Natomiast jako zmienna numeryczna wyjsciowa zdefiniowano chropo-
wato$¢ R,, Scieralno$¢ oraz mikrotwardo$¢ wytworzonych powlok. Zakres stezen poszcze-
g6lnych pierwiastkow stopowych zastosowanych do analizy prezentuje tablica 5. Dla nominalnej
zmiennej wejsciowej zastosowano technike konwersji Jeden-z-N, natomiast dla numerycznych
zmiennych wejsciowych oraz zmiennej wyjsciowej zastosowano technike konwersji zmiennych
mini-max. Analogicznie jak dla przypadku obliczania twardosci i chropowatosci przez sie¢ po
procesic wtapiania laserowego rowniez dla przypadku predykcji wilasnosci powlok PVD

1 CVD uzyto liniowej funkcji PSP.
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