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4. Wyniki badan oraz ich dyskusja

4.1. Wyniki badan materialow z warstwami powierzchniowymi
formowanymi bezcisSnieniowo

4.1.1. Wplyw lepiszcza i warunkow degradacji na wlasnoSci spiekow

Na podstawie badan doswiadczalnych stwierdzono, ze najlepsze efekty formowania
bezci$nieniowego warstw powierzchniowych uzyskano po zastosowaniu parafiny jako
lepiszcza gestwy polimerowo-proszkowej, ktdra szczelnie pokrywa powierzchni¢ podtoza
imozna ja tatwo naktada¢ pedzlem lub przez zanurzenie elementu pokrywanego. Oprocz
latwego naktadania warstw powierzchniowych, parafina ulega szybkiej degradacji cieplnej, co
przedstawiaja wyniki badan termograwimetrycznych (rys. 4.1).

Kompletna degradacja lepiszcza w materiale PW/HS6-5-2 (O), nagrzewanym z szybkoscia
2°/min, zachodzi w temperaturze okoto 280°C. Stgzenie wegla wzrasta jedynie o okoto 0,1%,
w stosunku do st¢zenia wegla w proszku stali HS6-5-2 (O), co skutkuje dekohezja warstwy
powierzchniowej po spiekaniu (rys. 4.2a). Zdecydowanie lepsze efekty daje bezposrednie
nagrzewanie do temperatury spickania z szybkoscia 5°/min, powoduje nickompletna degradacje
parafiny i wzrost stezenia wegla, jako aktywatora procesu spieckania, co zapewnia szczelne
potaczenie warstwy powierzchniowej z podtozem (rys. 4.2b). Przy tak dobranych warunkach
degradacji cieplnej, warstwa powierzchniowa po spickaniu szczelnie pokrywa nawet rozbu-
dowana powierzchni¢ podfoza ze stali niestopowej C70U pokryta mieszaning polimerowo-
proszkowa zawierajaca parafing PW/HS12-1-5-5. Mimo niskiej temperatury migknigcia parafiny,
zastosowanie jej jako lepiszcza nie powoduje ,,sptywania” ggstwy polimerowo-proszkowej
z powierzchni pionowych podczas nagrzewania, natomiast konieczno$¢ szybkiej degradacji
cieplnej pozwala skroci¢ czas catego cyklu obrobki cieplnej, co obniza koszty wytwarzania.
Wyniki badan do$§wiadczalnych, przeprowadzonych dla lepiszcza w postaci lakieru, pozwolity
okresli¢ jego minimalny udzial wynoszacy 50%, umozliwiajacy naktadanie powloki pedzlem
lub przez zanurzenie probki w ggstwie polimerowo-proszkowej. Wzrost udzialu lepiszcza
obniza lepko$¢ gestwy i utatwia proces nanoszenia jej na powierzchni¢ probki, jednak jego
maksymalny udziat nie powinien przekracza¢ 70%. Powyzej tej wartosci warstwa powierz-
chniowa ulega dekohezji podczas spiekania. Powloki formowane z gestwy polimerowo-

proszkowej, w ktorej zastosowano lakier celulozowy lub mieszaning parafiny i polipropylenu
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Rysunek 4.1. Krzywa termograwimetryczna dla parafiny

Rysunek 4.2. Widok warstw powierzchniowych po spiekaniu, w ktorych zastosowano parafine
Jjako lepiszcze, a) wolne nagrzewanie podczas degradacji cieplnej (2°C/min) z wytrzymaniem
izotermicznym w temperaturze 400°C, b) szybkie nagrzewanie (5°C/min) do temperatury
spiekania

(PW/PP), réwniez nagrzewano bezposrednio do temperatury spickania, jedynic warstwy
zawierajace zywicg termoutwardzalna nalezy nagrzewac z przystankiem izotermicznym. Krzywe
termograwimetryczne przedstawione na rysunku 4.3 wykazuja, ze zywica najszybciej usuwana
jest w atmosferze powietrza, jednak z uwagi na mozliwos$¢ utleniania si¢ proszku zastosowano
argon lub mieszaning N,-10H,. Wyniki pomiaru st¢zenia wegla w zaleznosci od temperatury
usuwania lepiszcza w postaci zywicy termoutwardzalnej przedstawiono w tablicy 4.1. Mimo
wysokiej temperatury degradacji wynoszacej 450°C, dobranej na podstawie krzywych termo-
grawimetrycznych, st¢zenie wegla wzrasta do wartosci 1,75 i 1,86% odpowiednio dla stali
HS6-5-2 (O) i HS12-1-5-5, co obniza temperaturg spiekania i zapewnia polaczenie warstwy
powierzchniowej z podlozem. Szybko$¢ nagrzewania podczas degradacji zywicy nie powinna
przekroczy¢ 1°C/min (rys. 4.4b). W przeciwnym razie dochodzi do peknie¢ warstwy wierzchniej
(rys. 4.4a). Wytwarzanie powlok, w ktorych zastosowano zywicg termoutwardzalng jest

4. Wyniki badan oraz ich dyskusja 55



Open Access Library
Volume 7 (13) 2012

—N,-10%H, ——Argon — Powietrze

NN
\ O\
-\
N\
o~

\ \ \ | \
100 200 300 400 500 600

Temperatura, ‘C

—_
(=3
(=]

(e
(=]

~
S

Udziat masowy, %
N
[

54
S

(=]

Rysunek 4.3. Krzywe termograwimetryczne zywicy termoutwardzalnej w zaleznosci
od atmosfery degradacji cieplnej

Rysunek 4.4. Widok warstw powierzchniowych, w ktorych zastosowano zZywice, po spiekaniu
w temperaturze 1260°C, a) nagrzewanej ciqgle do temperatury spiekania z szybkosciq
5°C/min, b) nagrzewanej do temperatury 400°C z szybkosciq 1°C, wygrzewanej przez 1 h
i nastepnie nagrzewanej do temperatury spiekania

Tablica 4.1. Wplyw temperatury degradacji cieplnej na stezenie wegla w stali formowanej
bezcisnieniowo

Temperatura degradacji cieplnej, °C

gz 300 350 400 450
proszku

Stezenie masowe C, %

HS6-5-2 (0) 4,15 2,11 2,01 1,75

HS12-1-5-5 4,42 2,35 2,09 1,86

technologicznie bardziej skomplikowane, w stosunku do powtok, w ktorych zastosowano lakier,

parafing lub mieszaning parafiny i polipropylenu (PW/PP). Stosowanie zywicy termoutwar-
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dzalnej wiaze si¢ z wygrzewaniem jej w temperaturze 95°C, w celu polimeryzacji lepiszcza
po nalozeniu powtoki. Relatywnie wysokie st¢zenie wegla po degradacji cieplnej lepiszcza
w stosunku do stgzenia wggla w zastosowanych proszkach wsadowych powoduje wzrost
udziatu austenitu szczatkowego po hartowaniu. Rowniez wczesniejsze badania wlasne stali
szybkotnacych formowanych bezcisnieniowo potwierdzaja ta zalezno$¢ [122]. Koniecznosé¢
wolnego nagrzewania lepiszcza w postaci zywicy oraz $cisla kontrola procesu degradacji
cieplnej wymaga stosowania specjalnych urzadzen grzewczych i wydtuza czas cyklu obrobki
cieplnej, co ogranicza stosowanie tego rodzaju lepiszcza do wytwarzania warstw powierz-

chniowych w skali przemystowe;.

4.1.2. Wyniki badan strukturalnych

Wyniki badan w mikroskopie skaningowym potwierdzity, ze niezaleznie od zastosowanego
lepiszcza, odpowiednio dobrane warunki degradacji cieplnej i spickania pozwalaja uzyskac
warstwy powierzchniowe szczelnie pokrywajace material podloza. O gradientowym lub
warstwowym charakterze struktury weglikostalowej warstwy powierzchniowej (WWP)
decyduje liczba nakladanych powlok, ich grubos¢ oraz sktad mieszaniny polimerowo-
proszkowej. Rodzaj wydzielen weglikowych i ich wielko$¢ oraz porowato$¢ struktury, zalezna
jest od stezenia wegla jako aktywatora procesu spickania, atmosfery, czasu i temperatury
spiekania. Potaczenie powloki polimerowo-proszkowej z podlozem, po formowaniu ma
charakter adhezyjny. W wyniku spiekania, ktéremu towarzyszy wzajemna dyfuzja pomigdzy
proszkiem powtloki i podlozem otrzymujemy materiat o rdzeniu stalowym i warstweg
powierzchniowa o strukturze stali szybkotnacej lub weglikostali.

Na rysunku 4.5 przedstawiono granic¢ pomigdzy materiatem podtoza w postaci stali 41Cr4
pokrytej mieszaning HS6-5-2(0)/zywica i spickanej w temperaturze 1220°C. Warstwa powierz-
chniowa po degradacji cieplnej i spickaniu w temperaturze 1220°C szczelnie przylega do
podtoza i pokrywa go na catej badanej powierzchni. Nie stwierdzono wystepowania dekohez;ji
na granicy podioze-warstwa powierzchniowa, ktorej struktura charakteryzuje si¢ rownomiernie
rozmieszczonymi weglikami w osnowie Zelaza stopowego. Lokalnie wystepujace pory na
granicy z podlozem oraz w calej warstwie powierzchniowej sa efektem tzw. niedopieczenia,
czyli zbyt krotkiego czasu spiekania lub za niskiej temperatury.

Podobnie wzglednie wysoka porowatos$cia charakteryzuje si¢ warstwa powierzchniowa

HS12-1-5-5 spiekana w temperaturze 1220°C, do formowania ktorej rowniez zastosowano
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Rysunek. 4.5. a) struktura stali 41Cr4 wraz z warstwg powierzchniowq HS6-5-2(0)/Zywica
spiekanej w temperaturze 1220°C, b) powiekszenie obszaru zaznaczonego na rysunku a

20

Rysunek. 4.6. Struktura warstwy powierzchniowej HS12-1-5-5/2ywica spiekanej
w temperaturze 1240°C na stali HS6-5-2

zywicg. Warstwa ta szczelnie pokrywa podtoze ze stali HS6-5-2, ktora cechuje si¢ segregacja
pasmowa weglikow pierwotnych. Wzrost temperatury spiekania tego materiatu do 1240°C
powoduje nieznaczny rozrost weglikow w warstwie powierzchniowej i czgSciowe rozpusz-
czanie si¢ weglikow w podtozu. Mimo wysokiej temperatury w podtozu nie wystapity nadto-
pienia lub wydzielenia weglikow na granicach ziaren, a jego struktura nadal charakteryzuje si¢
segregacja pasmowa weglikow (rys. 4.6).

Wzrost temperatury spiekania powoduje rowniez obnizenie porowatosci i rozrost weglikow
w warstwie powierzchniowej HS6-5-2(0). Na rysunku 4.7 przedstawiono warstw¢ powierz-
chniowa ze stali HS6-5-2(0) na podtozu ze stali 41Cr4 spiekanej w temperaturze 1260°C, ktéra
szczelnie pokrywa podtoze na catej dlugosci badanej probki (rys. 4.7a). Warstwa ta zostala

wytworzona z powloki zawierajacej lakier celulozowy jako lepiszcze.
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EHT = 20.00kV Signal A = SE2 Signal A = SE2
WO= 17 mm Mag= 71X H WD = 17 mm Mag= 150 KX

Rysunek 4.7. a) struktura warstwy powierzchniowej HS6-5-2(0)/lakier na stali 41Cr4
spiekanej w temperaturze 1260°C, b) powigkszenie obszaru zaznaczonego na rysunku a

Rysunek 4.8. Struktura warstwy powierzchniowej HS6-5-2(0)/lakier na stali 41Cr4 spiekanej
w temperaturze 1220°C

Na rysunku 4.7b widoczne sa duze jasne wydzielenia weglikow, oraz drobne, ciemne fazy
o ksztalcie kulistym. Analiza chemiczna w mikroobszarach metoda EDS wykazata, ze wegliki
na granicach ziaren stali sa bogate w molibden. Wydzielenia te §wiadcza o zbyt wysokiej
temperaturze spiekania. Aby unikna¢ wydzielania si¢ tych faz i zachowa¢ niska porowatosc¢
warstwy powierzchniowej, obnizono temperaturg spiekania do 1240°C. Dalsze obnizenie tempe-
ratury spiekania warstwy powierzchniowej HS6-5-2/lakier do 1220°C powoduje, Ze struktura
charakteryzuje si¢ licznie wystepujacymi porami wzdluz granic czastek proszku podobnie jak
wczesniej przedstawiona warstwa powierzchniowa w ktorej zastosowano zywice (rys. 4.8).

Wegliki bogate w molibden zidentyfikowano metoda rentgenowskiej analizy fazowej jako
fazy M,C (rys. 4.9). Ich morfologia niekorzystanie wptywa na wtasnosci stali i jest efektem
zbyt wysokiej temperatury spiekania lub obrobki cieplnej [46, 50].
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Rysunek 4.9. Dyfraktogram z gradientowego materiatu narzedziowego TGM
(stali 41Cr4 z warstwq powierzchniowq HS6-5-2(0)) spiekanego w temperaturze 1260°C

Niezaleznie od temperatury spiekania w strukturze warstwy powierzchniowej HS6-5-2(0)
badanej w mikroskopie skaningowym z przystawka EDS, stwierdzono obecno$¢ weglikow
bogatych w W, Fe i Mo oraz weglikoazotkéw bogatych w V, ktore zaobserwowano na obrazie
elektronéw wtornych odpowiednio jako jasne i ciemne wydzielenia. Wystgpowanie tych faz
zostato potwierdzone metoda rentgenowskiej analizy fazowej. Na rysunkach 4.9 i 4.10 przed-
stawiono dyfraktogramy dla warstwy powierzchniowej HS6-5-2(0) i podtoza 41Cr4, po degra-
dacji cieplnej i spiekaniu w temperaturze 1260°C.

Warstwa powierzchniowa przedstawiona na rysunku 4.11, spiekana roéwniez w tempera-
turze 1260°C, sktada sie z warstwy gornej i dolnej, zawierajacej stal HS6-5-2(0) oraz odpo-
wiednio 20 i 10% weglika WC. Na rysunku 4.11¢ przedstawiajacym warstwe¢ dolna, drobne
czastki weglika WC o wielkosSci ponizej 1 um, rozpuszczaja si¢ catkowicie w osnowie, tworzac
nastgpnie duze jasne wydzielenia w ksztatcie wielo$cianéw. Towarzyszy temu wzrost udziatu
objetosciowego faz weglikowych. Srednia wielkosé tych wydzielen wynosi 12 um. Wydzielanie
si¢ weglikow MeC bogatych w W i Fe jest czgstym zjawiskiem wystepujacym w cermetalach,
w ktorych zamiast osnowy Co lub Ni stosowane jest Fe, co zwigksza ich krucho$¢ [171, 210].
W warstwie goérnej o wigkszym udziale WC (rys. 4.11b), nie wszystkie wegliki ulegaja

rozpuszczaniu, co potwierdza rentgenowska analiza fazowa (rys. 4.12).
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Rysunek 4.10. Dyfraktogram z poditoza gradientowego materiatu narzedziowego TGM
(stali 41Cr4) spiekanego w temperaturze 1260°C

EHT = 2000V Signal A Date :20 Oct 2011
WD= 15mm Mag

Rysunek 4.11. a) struktura warstwy
powierzchniowej HS6-5-2(0)/WC na stali
41Cr4 spiekanej w temperaturze 1260°C,
b) powiekszenie zaznaczonego obszaru A
(warstwy gornej), ¢) powigkszenie
zaznaczonego obszaru B (warstwy dolnej)

Rowniez podczas badan warstw powierzchniowych wzmacnianych weglikiem WC, nie

stwierdzono dekohezji i porow pomigdzy warstwami i podtozem. Nie ma rowniez wyraznej

4. Wyniki badan oraz ich dyskusja 61



Open Access Library
Volume 7 (13) 2012

granicy pomigdzy samymi warstwami. Porownujac weglikostalowa warstwg powierzchniowa
(WWP) z dodatkiem WC oraz powloki bez udziatu tej fazy, wida¢ wyrazny wplyw weglika na
struktur¢ WWP nawet przy matych powigkszeniach, ze wzgledu na udzial objgtosciowy
twardych faz wynoszacy po spiekaniu 68%. Tak duzy udzial weglikow powoduje, ze wegliko-
stalowa warstwa powierzchniowa przypomina swoja struktura cermetale lub wegliki spiekane
z uwagi na morfologi¢ wydzielen weglikowych. Dla poréwnania udziat weglikow w powtoce
zawierajacej jedynie proszek stali szybkotnacej HS6-5-2(0) wynosi 24%.

Opracowane gradientowe materiaty narzedziowe TGM o stalowym podtozu HS6-5-2 lub
C70U charakteryzuja si¢ szczelnie pokrywajaca warstwa powierzchniowa wytworzona z ggstwy
zawierajacej parafing, proszek stali HS12-1-5-5 oraz mieszaning proszkéw weglikow MW
(TiC, WC, NbC, TaC), co przestawiono na rysunku 4.13.

Niezaleznie od ksztaltu pokrywanych probek, ggstwa polimerowo-proszkowa nie ,,sptywa”
podczas degradacji lepiszcza lub spiekania po powierzchniach bocznych probki szesciennej
ze stali HS6-5-2, z widoczna segregacja pasmowa weglikow (rys. 4.13a) oraz probki walcowej
ze stali C70U (rys. 4.13b). Wyniki badan w mikroskopie skaningowym, wykazaty, ze warstwy
powierzchniowe, do wytwarzania ktorych zastosowano parafing (PW) jako lepiszcze, wykazuja
podobna struktur¢ do warstw powierzchniowych, w ktorych zastosowano lakier, zywicg lub

mieszaning parafiny i polipropylenu (PW/PP).
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Rysunek 4.12. Dyfraktogram z gradientowego materiatu narzedziowego TGM (stali 41Cr4
z warstwq powierzchniowq HS6-5-2(0)/WC) spiekanego w temperaturze 1260°C
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Wyniki badan wielkoéci ziarna weglikow oraz porowatosci struktury weglikostalowe;j
warstwy powierzchniowej wykazaty, ze maksymalna temperatura spickania nie powinna
przekracza¢ warto$ci 1240°C. W szczegodlnosci dotyczy to warstw powierzchniowych na

stalach HS6-5-2, poniewaz struktura podtoza wygrzewana w temperaturze wyzszej niz 1240°C

b)

100 pm EHT =20.00 kV Signal A = SE2 200 pm EHT = 20.00 kv Signal A = SE2
— WD= 17 mm Mag= 429X i WD=_16mm Mag= 74X

Rysunek 4.13. WWP HS12-1-5-5/MW po spiekaniu w temperaturze 1240°C a) na podtozu
ze stali HS6-5-2, b) na precie okrqglym ze stali C70U

EHT =20.00 kV. . < EHT 220.00 kV

Y WD= t0mm Mag = i ewp< 15mm

Rysunek 4.14. Struktura stali szybkotngcej
HS6-5-2 z warstwq powierzchniowq
HS12-1-5-5, spiekanq w temperaturze
1280°C a) podtoze oraz warstwa
powierzchniowa, b) powiekszenie
zaznaczonego obszaru A (warstwy gornej),
¢) powiekszenie zaznaczonego obszaru B
(warstwy dolnej)
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charakteryzuje si¢ duzymi wydzieleniami weglikow na granicach ziaren austenitu pierwotnego
(rys. 4.14b) oraz lokalnie wystgpujacymi weglikami eutektycznymi w ksztalcie rybich
szkieletow. Struktura warstwy powierzchniowej ze stali HS12-1-5-5 charakteryzuje si¢ duza
jednorodnoscia, z drobnymi wydzieleniami weglikow 1 rézni si¢ wyraznie od struktury
podtoza. Warstwa powierzchniowa szczelnie pokrywa podioze, lecz mozna zaobserwowac
wyrazna granicg migdzy nimi.

Wzrost temperatury spiekania powyzej 1240°C nie stanowi zagrozenia dla weglikostalowej
warstwy powierzchniowej (WWP), poniewaz wegliki MgC zidentyfikowane metoda rentge-
nowskiej analizy fazowej, widoczne jako jasne wydzielenia w mikroskopie skaningowym na
obrazie elektronow wstecznie rozproszonych ulegaja jedynie niewielkiemu rozrostowi i nie
przekraczaja wielkosci 10 pum, a struktura WWP jest nadal jednorodna. Rozrost jasnych
weglikow typu MgC blokowany jest przez ciemne drobne wydzielenia bogate w V i N, co
zbadano metoda EDS 1 WDS. Fazy te zidentyfikowano metoda rentgenowskiej analizy fazowej
jako weglikoazotki MX (rys. 4.15). Tworzenie si¢ tych faz w stalach szybkotnacych podczas
spickania jest szeroko opisywane w literaturze [84, 85, 187, 192], a doboér odpowiednich
warunkow spiekania moze prowadzi¢ do tworzenia si¢ azotkoéw VN [62].

W badanych materiatach weglikoazotki wydzielaja si¢ w warstwie powierzchniowej oraz

w podtozu, tj. stali szybkotnacej. Na rysunku 4.16 przedstawiono strukture stali szybkotnacej
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Rysunek 4.15. Dyfraktogram z warstwy powierzchniowej HS12-1-5-5 na podtozu stali HS6-5-2
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HS6-5-2 nie pokrywanej powtoka, ktora charakteryzuje si¢ licznymi wydzieleniami ciemnych
weglikoazotkow. W obszarze w ktorym nie nastapita dyfuzja azotu i tworzenie si¢ faz
bogatych w ten pierwiastek, powstaty duze, jasne wydzielenia na granicach ziaren austenitu
pierwotnego.

Na rysunku 4.17. przedstawiono strukture stali HS6-5-2 oraz rozklad pierwiastkow N, V, i Fe
analizowanych w zaznaczonym obszarze wzdhuz linii, metoda energii rozproszonego promie-
niowania rentgenowskiego. Wyniki te potwierdzaja, ze w stali szybkotnacej stanowiacej
podtoze, réwniez tworza si¢ weglikoazotki bogate w N 1 V. W weglikoazotkach wydzie-
lajacych si¢ podczas spickania warstwy powierzchniowej HS12-1-5-5/MW, stwierdzono
obecno$¢ Ti, ktory zostal wprowadzony razem z innymi pierwiastkami w postaci weglikow.
Narysunku 4.18 przedstawiono rozktad gtownych pierwiastkow wchodzacych w sktad
weglikostalowej warstwy powierzchniowej (WWP), ktore zlokalizowane sa w  trzech
obszarach. Duze, jasne wydzielenia widoczne na rysunku 4.18a bogate w W i Mo to wegliki
M;C. Skupiska drobnych wydzielen bogatych w V oraz Ti to weglikoazotki MX. Wymienione
fazy oraz osnow¢ w postaci zelaza stopowego zidentyfikowano metodami dyfrakcyjnymi.

Niezaleznie od miejsca wydzielania si¢ weglikoazotkoéw, tj. w warstwie powierzchniowej
lub materiale podtoza, ich ksztalt jest kulisty, przy czym wielko$¢ wydzielen w warstwie
powierzchniowej najczesciej nie przekracza 1 um. Rozmiar weglikoazotkéw wydzielajacych
si¢ w podtozu dochodzi do 6 pm.

Wyniki badan struktury weglikostalowej warstwy powierzchniowej (WWP) po obrdbee

cieplnej oraz analiza orientacji materialow krystalicznych z identyfikacja fazowa technika

Rysunek 4.16. Struktura stali szybkotnqcej HS6-5-2 nie pokrytej powlokq wygrzewanej
w temperaturze 1280°C w atmosferze N,-10%H,
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Rysunek 4.17. Struktura stali HS6-5-2 wygrzewanej w temperaturze 1280°C w atmosferze
N>-10%H,; oraz rozktad liniowy pierwiastkow N, V, i Fe

Rysunek 4.18. Struktura warstwy powierzchniowej HS6-5-2(0)/MW spiekanej w temperaturze
1280°C (a) oraz rozktad powierzchniowy pierwiastkow

dyfrakcji elektrondéw wstecznie rozproszonych EBSD, przeprowadzone w mikroskopie ska-

ningowym potwierdzaja obecnos¢ weglikow MgC, 1 faz MX. Osnowg stanowia martenzyt
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Signal A= SE2 Mag = 12.00 KX

Rysunek 4.19. Struktura warstwy powierzchniowej (weglikostali HS6-5-2(0)/MW), topografia
powierzchni pochylonej pod kqtem 70° z zaznaczonymi obszarami badan dyfrakcyjnych

Rysunek 4.20. Obrazy dyfrakcyjne (linie Kikuchiego) zidentyfikowanych faz odpowiednio
a) martenzytu z obszaru A na rysunku 4.19, b) austenitu szczqtkowego z obszaru B na
rysunku 4.19, c¢) weglika Fe;W;C z obszaru C na rysunku 4.19 oraz d) azotka VN
z obszaru D na rysunku 4.19
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i austenit szczatkowy. Na rysunku 4.19 przedstawiono struktur¢ weglikostali spickanej
w temperaturze 1260°C i zahartowanej, a nast¢pnie odpuszczonej w temperaturze 600°C.

Wyniki analizy orientacji krystalograficznej w postaci linii Kikuchiego dla zaznaczonych
obszaréw na rysunku 4.19 przedstawiono na rysunku 4.20. Zidentyfikowane fazy na podstawie
obrazow dyfrakcyjnych odpowiadajace obszarom A, B, C, D to odpowiednio martenzyt,
austenit szczatkowy, weglik MgC oraz skupisko weglikoazotkow MX. Na rysunku 4.21b
przedstawiono mapg rozktadu ziaren o zréznicowanej orientacji krystalograficznej weglikostali
spickanej w temperaturze 1260°C i zahartowanej oraz odpuszczonej w temperaturze 600°C.
Obszary zaznaczone kolorem czerwonym, zielonym, zoitym i niebieskim to odpowiednio
wegliki MC, martenzyt, weglikoazotki MX oraz austenit szczatkowy. Fazy M¢C oraz MX
zostaty zidentyfikowane na podstawie kart o numerze odpowiednio 0411351 i 0021064
dostgpnych w bazie kartotek [203].

Wymienione karty dotycza faz odpowiednio W3Fe;C oraz VN, jednak z uwagi na inne
pierwiastki znajdujace si¢ w weglikostali, wchodzace w sktad chemiczny tych wydzielen,
bardziej odpowiednimi sa przedstawione wczesniej oznaczenia odpowiednio M¢C i MX.
Przyktadowo w sktad chemiczny weglika MC wchodzi réwniez molibden co przedstawiono
na mapie rozktadu powierzchniowego pierwiastkow (rys. 4.18). W przypadku weglikoazotkow
MX pozycje weztowe moga by¢ obsadzone przez V, ktory wchodzi w sktad chemiczny stali
HS6-5-2(0) lub Ti, Nb i Ta ktore zostaty wprowadzone w postaci weglikow. Wszystkie te
pierwiastki tworza wegliki migdzyweztowe o sieci B1. Luki oktaedryczne moga by¢ wypel-

nione przez wegiel lub azot. Z uwagi na mniejszy promien atomu azotu w stosunku do wegla,

|l pm

Rysunek 4.21. a) struktura weglikostalowej warstwy powierzchniowej HS6-5-2(0)/MW
spiekanej w temperaturze 1260°C i zahartowanej oraz odpuszczonej w temperaturze 600°C,
b) mapa rozkladu ziaren o zroznicowanej orientacji krystalograficznej (MsC-czerwony,
martenzyt-zielony, MX-2olty i austenit-niebieski), c)mapa rozktadu jakosci detekcji EBSD
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luki oktaedryczne azotkow sa bardziej wypelnione w stosunku do luk oktaedrycznych wegli-
kéw [176, 207]. Energi¢ swobodna Gibbsa potrzebna do wydzielania si¢ azotkéw VN i TiN
w stosunku do energii potrzebnej do wydzielanie si¢ weglikow VC 1 TiC jest nizsza, stad przy
réwnym st¢zeniu C i N, udziat atoméw azotu w lukach oktaedrycznych jest wigkszy [9, 207].
Interesujace wyniki badan powloki dwuwarstwowej HS6-5-2(0)/WC w ktorej jako
lepiszcze zastosowano lakier, daly podstawy do wytwarzania powlok wielowarstwowych,
stosujac parafing jako lepiszcze oraz mieszaning proszkéw weglikow MW (WC, TiC, NbC,
TaC) i stali HS12-1-5-5. W celu uzyskania weglikostalowej warstwy powierzchniowe;j
o strukturze gradientowej, nanoszono kilka powlok gestwy polimerowo-proszkowej o rosnacym
udziale weglikéw w stosunku do proszku stali, gdzie dolna powloka to mieszanina proszku
HS12-1-5-5 i parafiny, a kolejne trzy wzmacniane sa mieszaning weglikéw MW o udziale
objgtosciowym odpowiednio 5, 10 1 15%. Gradientowa warstwg powierzchniowa po spiekaniu
w temperaturze 1250°C przedstawiono na rysunku 4.22. Material charakteryzuje si¢ gtadka
powierzchnia. Warstwa powierzchniowa $cisle pokrywa stal HS6-5-2 na calej powierzchni
i nie wykazuje dekohezji. Lokalnie wystegpujace pory o ksztalcie kulistym, nie przekraczaja
srednicy 2,5 um. Warstwa gorna cechuje si¢ najwigkszym udzialem weglikow i wegliko-
azotkow. W warstwie posredniej udzial twardych faz, ktore lokuja si¢ na granicach czastek
proszku HS12-1-5-5 jest mniejszy. Warstwa bezposrednio przylegajaca do powierzchni stali
HS6-5-2 bogata jest w drobne, ciemne weglikoazotki, o ksztalcie kulistym i $rednicy nie
przekraczajacej 2 um oraz wegliki MgC. Granica pomigdzy weglikostalowa warstwa powierz-
chniowa i stala szybkotnaca charakteryzuje si¢ lagodnym przej$ciem struktury z warstwy
powierzchniowej do podloza. Stal szybkotnaca w strefie dyfuzji azotu réwniez charakteryzuje
si¢ wydzieleniami weglikoazotkow bogatymi w N i V. Typowa dla konwencjonalnej stali
szybkotnacej struktura pasmowa weglikow wystgpuje dopiero w obszarach znajdujacych si¢
w odlegtosci okoto 200 um od granicy z warstwa powierzchniowa. Przeprowadzono réwniez
badania powtoki polimerowo-proszkowej, jednowarstwowej natozonej na stal HS6-5-2, na
ktérej nacigto rowek odwzorowujacy zuzyta powierzchni¢ narzedzia (rys. 4.23a). Nacigcie
odpowiada ubytkowi materiatu, ktory nalezy podda¢ regeneracji. Na podstawie badan struktury
po spiekaniu stwierdzono, ze jedynie powierzchnia charakteryzuje si¢ lokalnymi pgknigciami
i duzymi porami, co wynika najprawdopodobniej ze skurczu materiatu podczas spiekania.
Wielko$¢ skurczu zalezna jest od udziatu objgtosciowego lepiszcza. W tym przypadku 50%

PW powoduje, ze skurcz powltoki po spickaniu wynosi rowniez okoto 50%. Lokalne skupiska
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Rysunek 4.22. Struktura gradientowej warstwy powierzchniowej HS6-5-2(0)/MW na stali
HS6-5-2 po spiekaniuw 1250°C

weglikow w warstwie powierzchniowej wynikaja z niejednorodnej mieszaniny polime-

rowo-proszkowej HS12-1-5-5/MW/PW. Podczas szlifowania powierzchni narzg¢dzia, w celu
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EHT = 20.00 kv Signal A = BSD EHT = 20.00 kv Signal A= BSD
WD= 9mm Mag= 180X WD= 9mm Mag= 2.50 KX

Rysunek 4.23. Regenerowana powierzchnia
stali szybkotnqcej a) widoczny ubytek
wypelniony weglikostalq b) powiekszenie
obszaru A z rysunku a, c) powigkszenie
obszaru B z rysunku a

EHT = 20.00 kv Signal A = BSD
WD= 9mm Mag= 5.00KX

EHT = 20.00 KV Signal A = SE2 EHT =20.00 kv Signal A= SE2
WD= 16mm Mag= 250 KX — WD= 17 mm Mag = 10.00 K X

Rysunek 4.24. Przekroj poprzeczny wiertla ze stali C70U z warstwq powierzchniowq
HS12-1-5-5/MW a) pomocnicza krawedz skrawajqca, b) powiekszenie obszaru z rysunku a

przywrécenia mu pierwotnych ksztattow geometrycznych, usunigto porowata warstwe
wierzchnia, za$ pozostajacy material o strukturze weglikostali szczelnie wypelnia nacigty
rowek. Rysunek 4.23b przedstawia powigkszenie obszaru stanowigcego granic¢ pomigdzy

weglikostalowa warstwa powierzchniowa i materiatem narzedzia, na ktorym nie stwierdzono
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wystegpowania nieciagltos$ci w postaci poréw, peknigc lub rozwarstwien. Bezposrednio pod
warstwa powierzchniowa, w obszarze nalezacym do podloza, mozna zaobserwowac siatke
jasnych wydzielen weglikowych na granicach ziaren oraz duze wegliki eutektyczne,
$wiadczace o lokalnych nadtopieniach. Efekt ten jest wynikiem dyfuzji wegla z warstwy
powierzchniowej, ktorego zrodtem sa dodatkowo wprowadzone wegliki oraz lepiszcze.
Wydzielenia wzdluz granic ziaren oraz wegliki eutektyczne zwigkszaja kruchos$¢ stali
szybkotnacej, jednak grubos¢ warstwy o takiej strukturze wynosi jedynie 100 um. Ponizej,
struktura podtoza jest charakterystyczna dla stali szybkotnacej z widoczna segregacja pasmowa
weglikow pierwotnych. Mozliwo$¢ regeneracji narzedzi przez formowanie bezcisnieniowe
gestwy polimerowo-proszkowej i wytwarzanie warstwy powierzchniowej nie tylko umozliwia
nadanie pierwotnych ksztaltow narzedzia, ale dodatkowo zwigksza odporno$¢ na zuzycie
powierzchni, w stosunku do stanu pierwotnego przez zwigkszenie udziatu objgtosciowego
weglikow. Inny przyktad mozliwos$ci zastosowania formowania bezci$nieniowego gestwy
polimerowo-proszkowej w celu wytwarzania odpornych na zuzycie warstw powierzchniowych
przedstawiono na rysunku 4.24a, na ktorym mozna zaobserwowac przekr6j poprzeczny ostrza
narzedzia ze stali niestopowej C70U, ze szczelnie przylegajaca warstwa powierzchniowa.

Na rysunku 4.24b przedstawiono powigkszenie strefy ostrza, w ktorej wystepuja wegliki
i weglikoazotki. Punktowa analiza EDS wykazata, ze w obszarze nalezacym do podtoza

wydzielity si¢ fazy bogate w dodatki stopowe wystepujace w warstwie powierzchniowe;.

4.2. Wyniki badan materialéw formowanych wtryskowo
4.2.1. Wyniki badan wlasno$ci gestwy polimerowo-proszkowej

Do techniki formowania wtryskowego proszkéw, najbardziej nadaje si¢ proszek o ksztalcie
kulistym 1 $redniej wielkosci czastek ponizej 20 um [58]. Warunek ten spetnia proszek stali
szybkotnacej HS6-5-2 (O) oraz HS12-1-5-5. Ksztalt kulisty jest najbardziej pozadany z uwagi
na wysoka zwilzalno$¢, niska lepkos¢ gestwy i wysoka gesto§é upakowania czastek [53, 175,
200]. Waznym czynnikiem jest réwniez rozktad wielkosci czastek. Jesli charakterystyka
rozktadu wielkosci czastek badanego proszku jest relatywnie szeroka, to pory powstajace
pomigdzy duzymi czastkami moga by¢ wypelnione przez drobnoziarniste czastki, o czym

swiadczy wspotczynnik nachylenia krzywej Sw [58].
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2,56
Sw=—"— 2
Dy,
log—>"
10
Najbardziej rekomendowany do formowania wtryskowego jest proszek o wspolczynniku

Sw wynoszacym okoto 2. Nie zaleca si¢ formowania proszku o wspotczynniku Sw wyno-
szacym 7, dla ktorego charakterystyka rozkladu wielko$ci czastek proszku jest bardzo waska.
Ponizej przedstawiono tablice 4.2 z wynikami analizy ziarnowej proszkéw. Najwyzsza
wartoscia wspotczynnika Sw charakteryzuje si¢ proszek stali HS6-5-2 (O). Wprowadzenie do
proszku stali szybkotnacej HS6-5-2 (O) lub HS12-1-5-5 mieszaniny MW (WC, TiC, TaC,
NbC) powoduje rozszerzenie charakterystyki rozktadu wielkosci czastek, co korzystnie obniza
wspotczynnik Sw, ktorego najnizsza warto$¢ dla mieszaniny HS12-1-5-5/MW wynosi 2,69.
Obliczone wspolczynniki Sw stosowanych proszkow nie przekraczaja wartosci 4, co $wiadczy
o mozliwo$ci zastosowania ich do formowania wtryskowego [58].

Oceny mozliwosci formowania wtryskowego zastosowanej mieszaniny polimerowo-
proszkowej dokonano wstepnie na podstawie wynikow pomiaru momentu obrotowego mieszadet
podczas homogenizacji gegstwy. Celem tych badan jest okreslenie maksymalnego udziatu
czastek statych, przy zachowaniu relatywnie niskiej lepkosci mieszaniny polimerowo-proszkowej
umozliwiajacej formowanie wtryskowe lub wyciskanie. Wysoki udzial proszku zapewnia
minimalny skurcz podczas spiekania, za$§ wzrost udzialu lepiszcza zapewnia fatwos¢ formo-
wania, lecz wydtuza czas degradacji, zwigksza skurcz spieku co czgsto skutkuje wystapieniem
dystorsji [56]. Niezaleznie od rodzaju mieszaniny polimerowo-proszkowej, udzial parafiny
zawsze byl rowny udzialowi gléwnego skladnika lepiszcza, ktorym byt polietylen lub
polipropylen. Na rysunkach 4.25 i 4.26 przedstawiono wplyw polietylenu o wysokiej gestosci
i polipropylenu na charakterystyk¢ momentu obrotowego podczas homogenizacji gestwy
polimerowo-proszkowej zawierajacej 70% proszku stali HS6-5-2 (O) Iub HS12-1-5-5.

Niezaleznie od czasu homogenizacji i rodzaju proszku stali szybkotnacej, mieszanina

Tablica 4.2. Wspolczynniki nachylenia krzywej rozktadu wielkosci czqstek proszkow Sw
obliczone na podstawie przepadu D,y i Dgywyznaczonego z krzywej sumacyjnej

HS6-5-2 (O HS12-1-5-5
Proszek HS6-5-2 (O) | HS12-1-5-5 MW " MW( ) MW
Przepad Dyy, pm 3,5 4,68 1,45 2.8 2.8
Przepad Dyg, pm 16 28,5 7,3 17 25
Wspotezynnik Sw 3,87 3,25 3,64 3,26 2,69
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zawierajaca lepiszcze polipropylen-parafina (PP/PW) charakteryzuje si¢ nizszym momentem
obrotowym mieszadet w stosunku do mieszaniny zawierajacej lepiszcze polietylen o wysokiej
gestosci-parafina (HDPE/PW). Minimalna warto$¢ momentu obrotowego mieszadel podczas
homogenizacji mieszaniny zawierajacej polietylen w czasie 3 h wynosi okolo 2,2 Nm. W przy-
padku wsadu zawierajacego polipropylen, po tak dlugim czasie homogenizacji, moment
obrotowy wynosi 1 Nm. Krzywa dla mieszaniny w ktérym zastosowano polietylen nie jest
stabilna, co moze $wiadczy¢ o niejednorodnym rozktadzie proszku metalicznego w osnowie
lepiszcza, mimo dlugiego czasu homogenizacji. W przypadku mieszaniny, w ktorej zastoso-

wano PP, moment obrotowy obniza si¢ w calym zakresie homogenizacji, tj. w ciagu 3 godzin.
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Rysunek 4.25. Wplyw polipropylenu PP oraz polietylenu HDPE na charakterystyke momentu
obrotowego dla mieszaniny polimerowo-proszkowej na bazie proszku HS6-5-2 (O)
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Rysunek 4.26. Wplyw polipropylenu PP oraz polietylenu HDPE na charakterystyke momentu
obrotowego dla mieszaniny polimerowo-proszkowej na bazie proszku HS12-1-5-5 (O)
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Prawidlowo dobrane lepiszcze powinno zwilzy¢ proszek i osiagna¢ stan homogeniczny
w krotkim czasie okoto 30 min, a charakterystyka momentu obrotowego powinna si¢ w tym
czasie ustabilizowa¢. Dlugi czas homogenizacji moze doprowadzi¢ do czgsciowe] degradacji
niskotopliwego sktadnika lepiszcza, w tym przypadku parafiny (PW). Efektem tego bylby
wzrost momentu obrotowego, co wyklucza spadkowa tendencja analizowanych krzywych.
Wyniki badan momentu obrotowego wzgledem udziatu proszku stali szybkotnacej HS6-5-2 (O)
przedstawiono na rysunku 4.27. Obnizenie udziatu proszku o 5% powoduje, ze charakterystyka
momentu obrotowego jest bardziej rownomierna a wartos§¢ momentu obrotowego po 30-cio
minutowej homogenizacji zmniejsza si¢ z 4,0 do okoto 3,1 Nm. Kolejne obnizenie udziatu
proszku o 5 1 10% powoduje dalsze wyréwnanie charakterystyki oraz spadek momentu obroto-
wego do minimalnej warto$ci okolo 1,2 Nm. Zbadano réwniez wlasnosci mieszaniny polimerowo-
proszkowej zawierajacej czastki proszku weglikow MW (WC, TiC, TaC, NbC). Na rysunku 4.28
przedstawiono wyniki badan momentu obrotowego mieszadet homogenizujacych gestwe poli-
merowo-proszkowa zawierajaca 60% udzialu weglikow MW 1 lepiszcze PP/PW w czasie 1 h.
Wartos¢ momentu obrotowego jest okoto czterokrotnie wigksza w stosunku do momentu obro-
towego podobnej mieszaniny zawierajacej proszek stali HS6-5-2 (O). Zastosowanie kwasu
stearynowego (SA), pokrywajacego powierzchni¢ weglikow znacznie obniza warto$¢ momentu
obrotowego (rys. 4.28). Nie stosowano SA do pokrywania proszkow stali szybkotnacej z uwagi
na jego negatywny wplyw na strukturg stali szybkotnacej po spiekaniu, charakteryzujacej si¢
duzymi wydzieleniami weglikow na granicach ziaren [78]. Niska warto$¢ momentu obrotowego
mieszanin zawierajacych polipropylen (PP) i parafing (PW) koresponduje z niska lepkoscia.
Wyniki badan reologicznych przedstawionych na rysunku 4.29 wykazuja nizsza lepkos¢
mieszaniny proszku HS6-5-2 (O) z PP i PW, w stosunku do mieszaniny zawierajacej HDPE
zamiast PP 1 jest to niezalezne od szybkosci $Scinania. Rowniez zastosowanie PW znacznie
obniza lepko$¢, co potwierdzaja wyniki badan reologicznych przedstawionych na rysunku 4.30.
Parafina dodatkowo umozliwia zastosowanie degradacji rozpuszczalnikowej, co zwigksza
szybkosci degradacji cieplnej i skraca czas calego cyklu. Badania reologiczne mieszaniny
zawierajace] lepiszcze polipropylen/parafina i proszek metaliczny o udziale wynoszacym 60,
65 1 70% wykazaly relatywnie niska lepko$¢ niezaleznie od udziatu proszku. Najnizsza lepkoscia
charakteryzuje si¢ mieszanina o najnizszym udziale proszku (rys. 4.31). Na rysunku 4.32
przedstawiono wptyw udzialu weglikow pokrywanych i niepokrywanych kwasem stearynowym
na lepko$¢ mieszaniny polimerowo-proszkowej. Niezaleznie od udziatu kwasu stearynowego

glownym sktadnikiem lepiszcza jest polipropylen i parafina.
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Rysunek 4.27. Zaleznos¢ momentu obrotowego od czasu homogenizacji i udziatu proszku
stali szybkotngcej HS6-5-2 (0)
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Rysunek 4.28. Zaleznos¢ momentu obrotowego od czasu homogenizacji i udziatu
SA4 dla mieszaniny zawierajqcej 60% MW
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Rysunek 4.29. Zaleznos¢ lepkosci od szybkosci Scinania dla mieszaniny polimerowo-
proszkowej zawierajqcej proszek HS6-5-2 (O) oraz polipropylen lub polietylen
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Rysunek 4.30. Wplyw parafiny na lepkos¢ lepiszcza na bazie polietylenu lub polipropylenu
w temperaturze 170°C
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Rysunek 4.31. Zaleznosé lepkosci od szybkosci Scinania dla mieszaniny polimerowo-
proszkowej zawierajqcej 60, 65 i 70% proszku stali szybkotngcej
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Rysunek 4.32. Zaleznos¢ lepkosci od predkosci scinania dla mieszaniny polimerowo-
proszkowej zawierajacej 50, 55 i 60% proszku MW
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Kwas stearynowy poprawia zwilzalno$¢ proszkow metalowych i1 ceramicznych pokrywajac
ich utleniona (polarna) powierzchnig, ktora adsorbuje czg¢§¢ hydrofilowa tancucha w wyniku
wystepujacych sit elektrostatycznych pomigdzy proszkiem i srodkiem zwilzajacym. Czg$é
niepolarna tancucha powinna si¢ miesza¢ bez ograniczen z pozostatymi polimerami wystgpu-
jacymi w lepiszczu. Oprocz obnizenia lepkosci, kwas stearynowy petni rolg srodka poslizgowego
w kontakcie proszku z powierzchnia matrycy lub powierzchnia innej czastki. Ponadto zapobiega
migracji proszkoéw podczas $cinania z duza szybkos$cia [53, 152, 175]. Proces migracji proszku
do s$rodka kapilary lub niszczenie struktury lepiszcza najprawdopodobniej wystepuje podczas
$cinania z duzymi szybkosciami mieszaniny niezawierajacej kwasu stearynowego, przedsta-
wionej na rysunku 4.32. Swiadczy o tym silny spadek lepkosci wraz ze wzrostem predkosci
$cinania. Lepko$¢ mieszanin zawierajacych kwas stearynowy nie jest tak zalezna od szybkosci
Scinania, zatem wzrost szybkosci $cinania nie wptywa tak silnie na struktur¢ mieszaniny ktora
jest homogeniczna. Zwigkszenie udziatu kwasu stearynowego o kolejne 4% jedynie minimalnie
obniza moment obrotowy, stad w dalszych badaniach jego udzial nie przekraczat 4%.

Maksymalny udziat weglikow niepokrywanych kwasem stearynowym, jaki mozna zasto-
sowa¢ wynosi 50% z uwagi na duza lepkos¢ wsadu. Zastosowanie kwasu stearynowego, dla
mieszaniny zawierajacej 50% weglikow znacznie obniza lepko$¢ i pozwala na zwigkszenie
udzialu objgtosciowego weglikow. Badania whasnosci technologicznych mieszanin polimerowo-
proszkowych zawierajacych lepiszcze-wegliki oraz lepiszeze-stal szybkotnaca pozwolily okreslic,
jaki maksymalny udzial objgtosciowy proszkéw w mieszaninie mozna zastosowac¢ do formo-
wania wtryskowego. Niezaleznie od zastosowanej metody wytwarzania, udzial weglikow
wprowadzonych dodatkowo jest porownywalny, stad w probkach formowanych wtryskowo
zastosowano jedynie 10% udzialu objgtosciowego weglikdw.

Pomijajac udziatl lepiszcza, to udziat weglikow w stosunku do proszku stali szybkotnacej
wynosi 14,6%. Widok gotowego granulatu przedstawiono na rysunku 4.33. Na podstawie analizy
wynikéw badan reologicznych i momentu obrotowego, wytypowano i przygotowano szes$¢
réznych mieszanin polimerowo-proszkowych przeznaczonych do formowania oraz dalszych
badan. Doktadny udziat sktadnikow tych mieszanin przedstawiono w tablicy 4.3.

W celu zredukowania czasu przygotowania wsadu wtryskarki i zagwarantowania jednorodnej
struktury, do homogenizacji mieszanin polimerowo-proszkowych zastosowano wyttaczarkg
dwuslimakowa, przeciwbiezna. Na rysunku 4.34 przedstawiono lepkos$¢ wsadu A, w zaleznosci
od temperatury badania, homogenizowanego w wytlaczarce. W kazdym wypadku lepkos¢

wsadu jest nizsza od lepkosci polipropylenu badanego w temperaturze 170°C, co $wiadczy
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o dobrze przygotowanej mieszaninie polimerowo-proszkowej i mozliwosci jej formowania wtry-

skowego lub wyciskania.

Rysunek 4.33. Widok granulatu przeznaczonego do wyciskania lub formowania wtryskowego
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Rysunek 4.34. Zaleznos¢ lepkosci od predkosci Scinania i temperatury badanej mieszaniny
o skladzie A przedstawionym w tablicy 4.3

Tablica 4.3. Rodzaje mieszanin polimerowo-proszkowych formowanych wtryskowo

Oznaczenie wsadu

Udziat objetosciowy sktadnika, %

wiryskarki HS6-5-2 (0) | HS12-1-5-5 | MW PP HDPE | PW SA
A 58 - 10 14 0 14 4
B 58 - 10 16 0 16 -
C 70 - - 15 0 15 -
D 68 - - - 16 16 -
E - 68 - - 16 16 -
F - 58 10 14 - 14 4
G - 58 10 16 - 16 -
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4.2.2. Symulacja formowania wtryskowego z wykorzystaniem programu
Cadmold i dobdér warunkow procesu

Zastosowanie metody elementéw skonczonych do modelowania formowania wtryskowego
proszkow nie jest jeszcze tak szeroko stosowane jak do symulacji procesu wtryskiwania tworzyw
termoplastycznych 1 jest jeszcze w etapie rozwoju [89, 96, 174]. Jest to zwiazane z
koniecznos$cia przeprowadzenia badan wlasnosci mieszaniny polimerowo-proszkowej. Dane
dotyczace tak popularnych termoplastow jak polipropylen (PP) czy polietylen o wysokiej
gestosci (HDPE) sa ogodlnie dostgpne, jednak analizujac wyniki badan reologicznych,
wprowadzenie czastek stalych lub dodatkowego lepiszcza w postaci parafiny, odpowiednio
zwigksza lub zmniejsza lepkos¢ gestwy. W przypadku symulacji formowania wtryskowego
kompozytu, nalezy wezesniej zbadac jego lepkos¢ w zaleznosci od predkosci $cinania.

Do symulacji formowania wtryskowego zastosowano komercyjny program Cadmold, wyko-
rzystujacy model matematyczny Carreau-WLF (William-Lendel-Ferry). Z wykresow przedsta-
wiajacych zalezno$¢ lepkosci od predkos$ci $cinania, nalezy wyznaczy¢ parametry Carreau P1,
P2 i P3, oraz temperatur¢ TO i Ts. WartoSci te nalezy wprowadzi¢ do programu. Parametry
Carreau P1, P2 i P3 to odpowiednio lepkos¢ dla szybkosci $cinania wynoszacej 0 s™', szybko$é
Scinania dla ktorej nastepuje zatamanie krzywej tj., przejscie z zakresu szybkosci $cinania,
w ktorym ptyn jest newtonowski w zakres pseudoplastyczny, oraz wspdtczynnik okreslajacy
spadek lepkosci wraz ze wzrostem szybkosci $cinania. Graficzng interpretacj¢ wymienionych

parametrow przedstawiono na rysunku 4.35.

A Zakres Zakres
newtonowski przejsciowy

Zakres
pseudoplastyczny

Carreau model

P,

T ()

T=TO=const

_ >
’Y, st 1/P2

Rysunek 4.35. Krzywa plyniecia uplastycznionego polimeru z zaznaczonymi podstawowymi
parametrami wykorzystanymi do obliczen
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Model matematyczny Carreau-WLF uwzglednia dodatkowo przesunigcie krzywej lepkosci
zalezne od temperatury badanej gestwy (rys. 4.36). Na rysunku 4.37 przedstawiono siatke
obliczeniowa, na ktorej prowadzono wszystkie obliczenia numeryczne. Siatkg t¢ program
Cadmould generuje automatycznie, ale umozliwia zmiany parametrow siatki lub manualna
edycje w zaleznosci od potrzeb. Rysunek 4.38 przedstawia cisnienie wtrysku podczas
wypetniania gniazda. W wyniku procesu symulacji wtrysku mozna zaobserwowaé wyrazne
skoki ci$nienia w funkcji czasu wypetnienia gniazda wtryskarki.

Na krzywej (rys. 4.38) wida¢ 3 etapy wypehienia gniazda: wypetienie uktadu wlewowego,
przewezki, oraz formy probki. Najbardziej znaczacy przyrost ciSnienia mozna zaobserwowac
przy calkowicie wypelionym kanale wlewowym, kiedy dochodzi do przejscia tworzywa przez

przewezke (rys 4.39b). Szare pole to obszar jeszcze nie wypeliony tworzywem.

A
I BN BN BN BN BN . -----.. -
oo '\ ~ Carreau - WLF model
N e iar __
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Rysunek 4.36. Krzywa plyniecia uplastycznionego polimeru w zaleznosci od temperatury

Rysunek 4.37. Model z natozonq siatkq elementow skonczonych
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W dalszych fazach wtrysku, ci$nienie nadal ros$nie (rys 4.39¢ i d) ale nie wystepuja juz
gwaltowne skoki, a przyrost cisnienia ma charakter liniowy az do maksymalnej wartos$ci tj. okoto
9,2 MPa dla mieszaniny A (rys 4.39 d). Predkos¢ przeptywu ggstwy istotnie wzrasta w obszarze
przewezki, co czgsto prowadzi do wzrostu temperatury lepiszcza, jego degradacji oraz powsta-
wania pecherzy gazowych w objetosci ksztattki. Modelowanie fazy stygnigcia wypraski w formie
wykazato, ze czas chtodzenia jest proporcjonalny do kwadratu grubosci $cianki formowanego
elementu, zatem najdtuzej bedzie si¢ chtodzi¢ kanat doprowadzajacy tworzywo, a najkrocej

przewezka. Na rysunku 4.40 przedstawiono widoki ekranow symulacji formowania wtryskowego

Cis$nienie, bar

/

(=)
(==}

0,08 0,16 0,24 0,32 0,4
Czas, s

Rysunek 4.38. Wzrost cisnienia wtrysku podczas wypetniania gniazda wtryskarki materiatem A

Rysunek 4.39. Widok ekranu przedstawiajqcego cisnienie witrysku podczas wypetniania
gniazda (stopien wypetnienia: a) 31 %, b) 33 %, c) 50 %, d) 90 %
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uwzgledniajace rozktad cisnienia w gniezdzie wtryskarki dla materialu A, E opisanych w ta-
blicy 4.3 oraz czystego HDPE. Nalezy zwroci¢ uwagg, ze maksymalne ci$nienie wynoszace
okoto 23,5 MPa wymagane jest do formowania czystego HDPE. Niezaleznie od zastosowanego
lepiszcza, mieszaniny polimerowo-proszkowe wytworzone i przeznaczone do badan nie
wymagaja tak wysokiego ci$nienia koniecznego do wypetnienia gniazda wtryskarki. Analizujac
wyniki przedstawione na rysunku 4.40 a i b dla tego samego materiatu E, mozna wnioskowac,

ze ci$nienie potrzebne do wypehienia uktadu bez kanatu wlewowego i1 przewgzki jest ponad

Rozklad ci$nienia w formie, bar Rozktad ci$nienia w formie, bar

0,0 11,9 238 357 47,6 59,5 714 833 952 107 119 00 279 558 83.7 111.6 139.5 167.4 1953 2232 251.1 279.0
At - == &

Rozklad ci$nienia w formie, bar
0,5 9,6 18,6 27,7 36,8 459 55,0 64,0 73,1 822 91,3 0,0 294 589 883 1177 1472 176,6 206,0 2355 264,9 2943
O — — ZET— S [oo

——==

Rozktad ci$nienia w formie, bar

Rysunek 4.40. Widok ekranu przedstawiajqcego cisnienie wirysku podczas wypetniania
gniazda a) z pominieciem przewezki dla materiatu E, oraz z przewezkq i kanatem wlewowym
dla materiatu E, b) materiatu A i c) dla czystego HDPE

Czas wypehienia formy, s
95 0,111 0,126 0,142 0,158

Rozktad temperatury w chwili wypetnienia formy, °C
169,6 169,6 169,7 169,7 169,8 169,8 169,9 169,9 170,0 170,0 170,1 0,00 0,016 0,032 0,047 0,063 0,079 0,0

Rysunek 4.41. Widok ekranu przedstawiajqcego a)temperature na powierzchni probki
tuz po wypetnieniu gniazda i b) czas potrzebny do wypetnienia gniazda
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dwukrotnie nizsze niz dla catego uktadu. Dodatkowo zmiana punktu wtrysku i skrocenie drogi
przeptywu gestwy obniza ponad dwukrotnie cisnienie w modelu w ktéorym nie uwzgledniono
kanalu doprowadzajacego i przewegzki. Cisnienie wtrysku i sifa zwarcia wtryskarki konieczne
do formowania wtryskowego badanych mieszanin polimerowo-proszkowych porownywalne sa
z warto$ciami odpowiadajacymi komercyjnym polimerom przedstawionym w tablicy 4.4, co
potwierdza, ze badane mieszaniny polimerowo-proszkowe nadaja si¢ do formowania wtrysko-
wego. Wyniki symulacji wtrysku przedstawiaja rowniez temperaturg na powierzchni probki tuz
po wypehnieniu gniazda (rys. 4.41), skurcz objetoSciowy oraz miejsca gdzie moga powstaé zala-
mania powierzchni.

Wyniki przeprowadzonego modelowania formowania wtryskowego ggstwy polimerowo-
proszkowej sa poréwnywalne z rzeczywistymi warunkami wtrysku przedstawionymi na rysunku
4.42. Szczegbdlng uwage nalezy zwrdci¢ na czas potrzebny do wypetnienia formy. Zaréwno
podczas rzeczywistego wypehienia formy jak i w procesie modelowanym czas wtrysku wynosi
ok. 0,4 s. Stad wniosek, ze zastosowany model i warunki wtrysku zostaty dobrane poprawnie.

W celu wyznaczenia temperatury wtrysku przeprowadzono badania maksymalnej tempe-
ratury topnienia lepiszcza oraz poczatku temperatury degradacji. Na podstawie tych pomiarow
wyznaczono temperatur¢ wtrysku, wynoszaca 170°C. Wyniki badan temperatury topnienia i kry-

stalizacji lepiszcza, wyznaczonej metoda kalorymetrii roznicowej, przedstawiono w tablicy 4.5.

Tablica 4.4. Wyniki modelowania wtrysku materialow badanych oraz komercyjnych

Materiat C1sn1egle TEES TG0 Sita zwarcia, kN
gniazda, MPa

A 9,13 2,0

E 28,52 6,8

HDPE 26,99 7,2

PP 17,96 4,9

A (bez kapalu 2.7 L1
doprowadzajacego)

E (bez kapaiu 12,18 438
doprowadzajacego)

HDPE (bez 'kanahl 6.71 5.1
doprowadzajacego)

PP (bez kgnalu 5.84 2.7
doprowadzajacego)
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Na rysunku 4.43 przedstawiono przyktadowy wynik pomiaru temperatury topnienia dla
lepiszcza zawierajacego polietylen i parafing (PP/PW), gdzie nizsza temperatura odpowiada
temperaturze topnienia parafiny a wyzsza polipropylenu. Temperatura topnienia polipropyleny
wynosi 163°C jednak po zmieszaniu go z parafing o takim samym udziale temperatura

topnienia spada do 137°C.
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Rysunek 4.42. Rzeczywiste warunki formowania wtryskowego wsadu A
w urzqdzeniu firmy Arburg

Tablica 4.5. Temperatura topnienia oraz krystalizacji sktadnikow lepiszcza

Materiat Temperatura topnienia, °C Temperatura krystalizacji, °C
HDPE 130 61
PP 163 108
PW 58,3 47,5
SA 73 62
HDPE/PW t, =578, t, =127 t=43;,=72
PP/PW t; =56,6; t, = 137 t; =45; =90
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Rysunek 4.43. Termogram z roznicowego kalorymetru skaningowego dla lepiszcza
zastosowanego w mieszaninie A

4.2.3. Wyniki badan degradacji cieplnej i rozpuszczalnikowej lepiszcza

W celu okres$lenia temperatury poczatku degradacji cieplnej i doboru cyklu degradacji
cieplnej, poprzedzajacej spiekanie, przeprowadzono badania termograwimetryczne stosowanych
polimeréw, gotowych lepiszczy oraz gotowych mieszanin polimerowo-proszkowych. Wyniki
badan przedstawiono na rysunkach 4.44 i 4.45 oraz w tablicy 4.6. Przyjeto, ze udzial objgto-
Sciowy parafiny (PW) w stosunku do lepiszcza glownego bedzie wynosit 50%. Zwigkszenie
udziatu PW obniza wlasno$ci wytrzymatosciowe formowanej ksztaltki, natomiast wzrost
udziatu polipropylenu (PP) wyklucza stosowanie degradacji rozpuszczalnikowe;j.

Na podstawie wynikow badan termograwimetrycznych dobrano cykl degradacji cieplnej
przedstawiony na rysunku 4.46. Szybko$¢ nagrzewania zostala dobrana eksperymentalnie.

W badaniach termograwimetrycznych szybkos¢ nagrzewania wynosita 5°C/min. Podczas
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Rysunek 4.44. Krzywe termograwimetryczne a) skladnikow lepiszczy oraz b) ich mieszanin

Tablica 4.6. Temperatura poczqtku i konca degradacji cieplnej poszczegolnych sktadnikow
lepiszcza oraz ich mieszanin

Materiat Temperature} pocz?‘tku degradacji Temperatu_ra koﬁ_ca degradacji
cieplnej, °C cieplnej, °C

HDPE 378 503
PP 320 480
PW 198 278
SA 204 286
HDPE/PW 234 479
PP/PW 215 482
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Rysunek 4.45. Krzywa termograwimetryczna mieszaniny polimerowo-proszkowej typu A

szybkiego nagrzewania w zakresie temperatury degradacji cieplnej lepiszcza moga powstaé

wady materialu w postaci pgknigé. Jest to spowodowane wzrostem ci$nienia produktow gazo-

wych, jakie tworza si¢ w wyniku degradacji cieplnej. Z tego wzgledu, szybkos¢ nagrzewania

obnizono do warto$ci 2°C/min, stosujac dodatkowo przystanek izotermiczny w temperaturze

200°C, tj. temperaturze poczatku degradacji parafiny. Drugi przystanek izotermiczny jest zalezny

od kilku czynnikéw, takich jak wielko$¢ komory grzewczej, szybkos¢ przeptywu gazdow

ochronnych czy konieczno$¢ transportu materialu do komory innego urzadzenia w celu

spiekania. W przypadku gdy konieczny jest transport probek, degradacja powinna skonczy¢

si¢ w temperaturze nizszej od temperatury wynikajacej z krzywej termograwimetryczne;.
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Rysunek 4.46. Krzywa termograwimetryczna oraz dobrany na jej podstawie cykl degradacji
cieplnej lepiszcza mieszaniny F

Cykl degradacji cieplnej mozna skroci¢ rozpuszczajac jeden ze sktadnikéw lepiszcza. Wyniki
badan zastosowanej degradacji rozpuszczalnikowej przedstawiono na rysunkach 4.47 1 4.48.
Na podstawie badania ubytku masy probek rozpuszczanych w heptanie, w temperaturze 25,
40 1 60°C stwierdzono, ze okoto 95% PW i SA rozpuszcza si¢ w czasie odpowiednio 6,21 1 h,
zatem temperatura rozpuszczalnika ma istotny wpltyw na szybko$¢ rozpuszczania si¢ sktadnikow
lepiszcza, tj. PW i SA. Ponadto SA rozpuszcza si¢ wolniej w stosunku do PW (rys. 4.49).
Zastosowanie degradacji rozpuszczalnikowej nie wymaga stosowania przystanku izotermicznego

w temperaturze 200°C, odpowiadajacej degradacji parafiny. Umozliwia to réwniez zwigkszenie
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Rysunek 4.47. Wplyw czasu i temperatury degradacji rozpuszczalnikowej
na ubytek masy parafiny i kwasu stearynowego w mieszaninie A
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Rysunek 4.48. Wplyw czasu rozpuszczania i temperatury na zmiane szybkosci rozpuszczania

si¢ parafiny i kwasu stearynowego w mieszaninie A
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Rysunek 4.49. Wplyw temperatury i czasu rozpuszczania na ubytek masy parafiny oraz
parafiny i kwasu stearynowego odpowiednio w mieszaninie F oraz G
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szybkosci nagrzewania wsadu do temperatury degradacji PP lub HDPE. Sktadniki lepiszcza
w postaci PP lub HDPE nie ulegaja degradacji rozpuszczalnikowej, a ich rolg jest utrzymanie
ksztattu formowanych probek, do mozliwie maksymalnej temperatury.

Przeprowadzenie degradacji cieplnej lepiszcza w temperaturze odpowiadajacej koncowe;j
temperaturze degradacji PP lub HDPE, wyznaczonej na krzywej termograwimetrycznej
i przedstawionej na rysunku 4.22 oraz tablicy 4.6 wiaze si¢ z catkowita degradacja lepiszcza
faczacego czastki proszku, zatem taki cykl grzewczy moze si¢ odbywac jedynie w piecu
wysokotemperaturowym, umozliwiajacym bezposrednie spickanie po zakonczonej degradacji.

W przeciwnym razie, przenoszenie probek z niskotemperaturowych urzadzen grzewczych,
przeznaczonych gtéwnie do degradacji cieplnej, do komor urzadzen wysokotemperaturowych
jest wyjatkowo trudne i niebezpieczne dla wytwarzanych materialow, z uwagi na ich niska
wytrzymato$¢ mechaniczna. W tablicy 4.7 przedstawiono wyniki badan wytrzymatosci na zgi-
nanie wtryskiwanych ksztattek w zaleznos$ci od sposobu degradacji oraz temperatury degradacji
cieplnej lepiszcza. Degradacja lepiszcza w temperaturze 500°C uniemozliwia pomiar z uwagi
na duza krucho$¢ materiatu.

Wplyw atmosfery oraz temperatury degradacji na st¢zenie wegla w badanych probkach stali
szybkotnacej przedstawiono w tablicy 4.8. Niezaleznie od atmosfery wzrost temperatury degra-
dacji powoduje obnizenie stezenia wegla az do wartosci zblizonej do stezenia wegla w proszku
stali szybkotnacej HS6-5-2 (O) lub HS12-1-5-5, odpowiednio 0,86 lub 1,55% C. Swiadczy to

o kompletnej degradacji lepiszcza.

Tablica 4.7. Wytrzymalos¢ na zginanie probek wiryskiwanych w zaleznosci od warunkow
degradacji lepiszcza

Wytrzymato$¢ na zginanie R,, MPa
D E A

Temperatura degradacji cieplnej, °C

Probka po formowaniu 24,8 22,1 21,44

Probka po degradacji rozpuszczalnikowej | Brak wynikow | Brak wynikow 13,17

400 21,3 18,9 6,5
450 17,3 16,7 -
475 8,4 7,7 -
500 = - -
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Tablica 4.8. Wplyw temperatury degradacji cieplnej oraz atmosfery na stezenie wegla
mieszaniny D i E formowanej wtryskowo

Temperatura degradacji cieplnej, °C
Mieszanina Warunki obrobki cieplnej 40 | 450 | 475 [ 500

Stezenie masowe wegla, %

Degradacja w atmosferze argonu 3,14 3,07 2,09 0,91
D Degradacja w atmosferze N,-10%H, 3,58 3,23 2,22 1,06
Degradacja w atmosferze argonu
i spiekanie w atmosferze N,-10%H, 1409 Cs st U
Degradacja w atmosferze argonu 3,7 2,9 2,41 1,59
Degradacja w atmosferze N,-10%H, 3,93 3,44 2,87 1,66
E Degradacja w atmosferze argonu
i spiekanie w atmosferze N,-10%H, — L35 Ln 122
Degradacja w atmosferze N,-10%H,
i spiekanie w atmosferze N,-10%H, ey LLas Ll 132

Temperatura degradacji lepiszcza w ktorym zastosowano polietylen (HDPE), zapewniajaca
zachowanie minimalnych wlasno$ci mechanicznych ksztattki umozliwiajacych jej transport,
powinna si¢ miesci¢ w zakresie od 450 do 475°C. W temperaturze ok. 500°C nastgpuje kom-
pletna degradacja lepiszcza zawierajacego polietylen o wysokiej gestosci, co wyklucza ewen-
tualne przenoszenie lub jakiekolwiek przesuwanie probki i tym samym pomiar wytrzymatosci

na zginanie.

4.2.4. Wyniki badan struktury i wlasnos$ci mechanicznych w zaleznos$ci
od warunkoéw degradacji i spiekania

Wyniki badan struktury ksztattki materiatu D, odpowiednio formowanej wtryskowo, pod-
danej degradacji rozpuszczalnikowej, cieplnej oraz wstgpnemu spickaniu w temperaturze
1000°C przedstawiono na rysunku 4.50. Na przedstawionych rysunkach mozna zauwazy¢
wyrazny wzrost porowatosci badanych materialéw po kolejnych operacjach procesu technolo-
gicznego. Na podstawie badan struktury materialow w stanie spickanym stwierdzono, ze stoso-
wanie argonu podczas degradacji cieplnej, a zwlaszcza brak kontroli temperatury punktu rosy,
nie zapewnia skutecznej ochrony powierzchni ksztaltek przed utlenianiem proszku metalu.
Struktura stali szybkotnacej spiekanej z proszku HS6-5-2 (O) lub HS12-1-5-5 po degradacji

cieplnej w atmosferze argonu i spickanej w temperaturze odpowiednio 1240 1 1255°C
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Signal A = InLens EHT =20.00 kv Signal A = InLens
Mag= 4.00KX WD= Bmm Mag= 4.00 KX

[ 2
WD= 17 mm Mag= 4.00KX

f0um EHT = 20.00 kV Signal A= SE2
WD= 20mm Mag= 400KX

Rysunek 4.50. Struktura przelomow materiatu D a) po formowaniu, b) po degradacji
rozpuszczalnikowej, ¢) po degradacji cieplnej, d) po spiekaniu w temperaturze 1000°C
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Rysunek 4.51. Struktura warstwy wierzchniej po degradacji cieplnej w atmosferze argonu
a) HS6-5-2 (O) spiekana w temperaturze 1240°C, b) HS12-1-5-5 spiekana w temperaturze 1255°C

w atmosferze N,-10%H,, cechuje si¢ porowata warstwa powierzchniowa (rys. 4.51). W materiale

poddanym degradacji i spiekaniu w atmosferze redukujacej N,-10%H,, mimo braku kontroli
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temperatury punktu rosy, udzial porow jest jednorodny w catej objgtosci probki. Stosujac
atmosfere redukcyjna nalezy dokladnie kontrolowaé stezenia wegla. Zle dobrane warunki
degradacji cieplnej moga prowadzi¢ do lokalnego wzrostu st¢zenia wegla i rozrostu weglikow
lub nawet nadtopienia, co przedstawiono na rysunku 4.52.

Odpowiednio przeprowadzona degradacja lepiszcza, nawet jesli jest niekompletna, powinna
zapewni¢ rownomierne st¢zenie wegla w catej objetosci probki. Na rysunku 4.53 przedsta-
wiono strukturg stali wytworzonej z kompozytu D po degradacji w temperaturze 475°C i spie-
kaniu w 1240°C, ktdra cechuje si¢ duza dyspersja weglikow (rys. 4.53¢). Obnizenie temperatury
degradacji do 450 i nastgpnie 400°C powoduje, ze wegliki podczas spickania w tej samej tempe-
raturze 1240°C ulegaja rozrostowi i koagulacji, co jest konsekwencja wigkszego stezenia wegla
obnizajacego temperaturg solidus (rys. 4.53a). W rezultacie badan ggstosci stali HS6-5-2 (O)
spiekanej w temperaturze 1240°C, w zaleznos$ci od temperatury degradacji w zakresie od 400
do 500°C stwierdzono, ze najwyzsza ggstos¢ (okoto 98% gestosci teoretycznej) wykazuje stal
HS6-5-2 (O) o najwyzszym stgzeniu wegla tj. (1,06%), uzyskanym w wyniku degradacji cieplne;j
w najnizszej temperaturze 400°C. Wyniki badan gestosci oraz stezenia wegla w zaleznos$ci od
temperatury degradacji stali wytwarzanych metoda PIM przedstawia rysunek 4.53d. Na pod-
stawie wynikow badan gestosci stali HS6-5-2 (O) poddanej degradacji cieplnej w temperaturze
450°C, w atmosferze N»-10%H, 1 spickanej w zakresie temperatury od 1210 do 1290°C ze
stopniowaniem co 10°C stwierdzono, ze w temperaturze od 1240 do 1260°C stal osiaga ggstos¢
zblizona do teoretycznej, czyli stali nie wykazujacej zadnych porow (rys. 4.54). W celu

przedstawienia wplywu metody wytwarzania na ggsto$¢ stali spiekanej na rysunku 4.54

A
i/ AccV  Spot Magn
L 150kY 6.3 250 BSE 10.2 M2_450N_1265_|
b LAt B } #]

Rysunek 4.52. Struktura stali HS6-5-2 (O) po niekompletnej degradacji cieplnej i spickaniu
w temperaturze 1265°C
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Rysunek 4.53. Struktura materiatu D spiekanego w temperaturze 1240°C w zaleznosci
od temperatury degradacji a) 400, b) 450, c) 475°C oraz d) wplyw temperatury degradacji
na gestos¢ i stezenie wegla w stali HS6-5-2 (0O)
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Rysunek 4.54. Wplyw metody formowania proszkow oraz temperatury spiekania na gestos¢
stali HS6-5-2 (O)
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zamieszczono rowniez wyniki badan ggstosci stali HS6-5-2 (O) formowanej bezci$nieniowo
oraz HS6-5-2 (H) prasowanej i spieckanej. Badania mikrostruktury stali spiekanej w powyzszym
zakresie temperatury ze stopniowaniem co 5°C pozwalaja stwierdzi¢, ze optymalna temperatura
spickania, zapewniajaca wysoka ggstos¢ oraz jednorodna struktur¢ z drobnymi wydzieleniami
weglikow pierwotnych, nie powinna przekroczy¢ 1255°C. W stalach formowanych bezci$nie-
niowo mozna zauwazy¢ duze, sferyczne pory o $rednicy dochodzacej do okoto 0,5 mm, ktore
sa pozostatoscia pecherzy gazowych tworzacych sig¢ podczas formowania i ktorych ze wzgledu
na rozmiar nie mozna wyeliminowa¢ w procesie spiekania. Stal HS6-5-2 (H) prasowana wymaga
spickania w wyzszej temperaturze i nie osiaga tak wysokiej gestosci jak stal formowana bezci$nie-
niowo lub wtryskowo. Wyniki badan ggstosci stali HS12-1-5-5 przedstawione na rysunku 4.55a
potwierdzaja ze nizsza temperatura degradacji cieplnej obniza temperaturg spiekania. Probki

poddane degradacji w temperaturze 450°C osiagaja maksymalng ggsto$¢ w temperaturze

a) —4—degradacja 450 °C ~ ~#~degradacja 475 °C

8.40
8,20 “«
8,00
7.80
;7,60
7,40 7
7,20

7,00 ‘./
6,30

¢, glem?

5

Gestor

1220 1240 1260 1280 1300 1320 1340
Temperatura spiekania, °C

Rysunek 4.55. a)wplyw temperatury degradacji materiatu E oraz temperatury spiekania na
gestos¢ stali HS12-1-5-5, b) struktura stali HS12-1-5-5 spiekanej w temperaturze 1285°C
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spickania 1240°C. Zwigkszenie temperatury degradacji o 25°C powoduje koniecznosé¢
zwigkszenia temperatury spiekania o 30°C w celu otrzymania maksymalnej gestosci spieku.
Ogolnie stal HS12-1-5-5 mozna spieka¢ w szerszym zakresie temperatury. Na rysunku 4.55b
przedstawiono strukturg stali HS12-1-5-5, tj. materialu E po degradacji cieplnej w tempera-
turze 450°C 1 spiekaniu w 1285°C, ktory charakteryzuje si¢ drobnymi wydzieleniami wegliko-
azotkow MX widocznymi jako ciemne fazy oraz jasnymi weglikami MgC, ktorych maksymalna
wielko$¢ nie przekracza 15 pm.

Na podstawie obserwacji struktury spiekanych weglikostali w ktorych zastosowano pokry-
wane 1 niepokrywane kwasem stearynowym wegliki (materiat odpowiednio A i B) stwierdzono,
ze dodatek SA oprécz obnizenia lepkosci powoduje obnizenie temperatury spiekania, ktéra
zapewnia otrzymanie nieporowatej, jednorodnej struktury z drobnymi wydzieleniami weglikow
(rys. 4.56). Material w ktorym nie zastosowano SA, po spickaniu w tej samej temperaturze
tj. 1220°C charakteryzuje si¢ bardziej porowata struktura, szczegolnie na granicach ziaren stali
szybkotnacej. Spadek porowato$§¢ wraz z nieznacznym rozrostem weglikdw w tym materiale
mozna zaobserwowac po spickaniu w temperaturze 1230°C.

Zarowno w materiale A jak i B wegliki otaczajace ziarna stali szybkotnacej hamuja ich
rozrost. Wielkos¢ ziaren osnowy spieku jest poréwnywalna z czastkami zastosowanego proszku
stali szybkotnacej. Struktura weglikostali typu A spiekanej w temperaturze 1230°C, wykazuje
nieznaczny rozrost i koagulacje weglikow w stosunku do struktury materialu B, spiekanego
w tej samej temperaturze. Mimo to struktura weglikostali typu A jest nadal jednorodna i drobno-

ziarnista z weglikami otaczajacymi kuliste ziarna stali szybkotnace;.

Dite 120,06t 2011

Rysunek 4.56. Struktura weglikostali HS6-5-2 (O)/MW spiekanej w temperaturze 1220°C,
z weglikami a) niepokrywanymi SA (materiat B), b) pokrywanymi SA (materiat A)
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Koncowa degradacje cieplna materialow, w ktérych zastosowano lepiszcze na bazie PP,

przeprowadzono w temperaturze 420°C, ze wzgledu na nizsza temperatur¢ degradacji cieplne;j

10 pm EHT =20.00 kv Signal A = SE2
WD = 15 mm Mag= 1.00KX

10 pm EHT = 20.00 kv Signal A = SE2
WD= 18 mm Mag= 1.00 KX

Rysunek 4.57. Struktura weglikostali HS6-5-2 (O)/MW spiekanej w temperaturze
a) 1210°Ci b) 1280°C

200pm  EMT=2000kV Signal A = SE2 100 pm EHT =20.00 kY Signal A= SE2
WD = 16mm Mag=_ 71X WD= 16mm Mag=_ 500X

EHT =20.00 kv Signal A = SE2
WD=_16mm Mag= 71X

EHT =20.00 kY Signal A = SE2
WD= 16 mm Mag= 150 KX

Rysunek 4.58. Struktura materiatow spiekanych w temperaturze 1300°C
a) i b) stali szybkotngcej HS6-5-2 (0), c)i d) weglikostali HS6-5-2 (O)/MW
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tego lepiszcza, wynikajaca z krzywych TGA. Kompletna degradacj¢ w temperaturze 450°C
prowadzono dla materiatow, ktore nastgpnie bezposrednio spickano w tym samym piecu.
Strukturg probek materiatu A w stanie spiekanym przedstawiono na rysunku 4.57.

Poréwnujac materialy A oraz C bez dodatku weglikow, spiekane w tych samych warunkach,
w temperaturze 1300°C, mozna stwierdzi¢, ze w obydwu probkach wystapita silna dystorsja
$wiadczaca o licznie wystepujacej fazie cieklej podczas spiekania. Struktura weglikostali spie-
kanej w temperaturze 1300°C (rys. 4.58¢ i d) nie wykazuje jednak eutektyki typowej dla stali
szybkotnacej, przedstawionej na rysunku 4.58a i b. Wegliki w stali szybkotnacej o charaktery-
stycznym ksztalcie ,,rybich szkieletow”, ktore ujawniaja si¢ jako jasne fazy na obrazie elektronow
wtornych 1 zawieraja gtownie Fe, W, Mo i niewielkie stezenie V. Rozmiar tych wydzielen
dochodzi do 1 mm. Sredni rozmiar wydzielen w weglikostali spiekanej w temperaturze 1300°C
wzrasta o okolo 0,1 um w stosunku do weglikow wystgpujacych w probee spickanej w tempe-
raturze 1280°C, ktorej strukture przedstawiono na rysunku 4.57b.

Sredni i maksymalny rozmiar weglikow oraz ich udzial objetosciowy w weglikostalach
HS6-5-2 (O)/MW spiekanych w calym zakresie temperatury przedstawiono w tablicy 4.9.
Wzrost temperatury spiekania z 1200 do 1300°C powoduje wzrost $redniej wielkosci wegli-
kéw o okoto 70%, zatem mozna stwierdzi¢, ze tak dobrany sktad chemiczny weglikostali spie-
kanej w atmosferze przeptywajacej mieszaniny gazow N,-10%H, umozliwia spiekanie w sze-
rokim zakresie temperaturowym zapewniajacym jednorodna strukture.

Maksymalna gestosé 8,77 g/em® materiat A osiaga po spiekaniu w temperaturze 1260°C
(rys. 4.59). Wartosci gestosci celowo nie zostaty odniesione do gestosci teoretycznej wytwo-

rzonego materiahu, ktéra na podstawie obliczen powinna wynosi¢ 8,69 g/cm’. Zmieniajacy si¢

Tablica 4.9. Sredni i maksymalny rozmiar weglikéw oraz ich udzial objetosciowy
w weglikostalach w zaleznosci od temperatury spiekania

1200 | 1210 | 1220 | 1230 | 1240 | 1250 | 1260 | 1270 | 1280 | 1290 | 1300

Temperatura
spickania, °C

Udziat weglikow, %| 36,2 | 36 | 35,9 | 34,7 | 33,8 | 33,6 | 33,2 | 34,1 | 34,2 | 33,9 | 34,2

Sredni rozmiar

o, 1,65 | 1,87 | 2,06 | 2,09 | 2,2 | 2,4 | 2,66 | 2,76 | 2,71 | 2,75 | 2,82
weglikow, pm

Maksymalny
rozmiar weglikow, |21,57(22,76|25,68|27,11(28,54|29,36|31,58|34,65|38,17|38,98|40,58
pm

4. Wyniki badan oraz ich dyskusja 99



Open Access Library
Volume 7 (13) 2012

sktad chemiczny spieku w wyniku wzrostu stgzenia wegla, zaleznego od degradacji lepiszcza
oraz azotu pochodzacego z atmosfery podczas spickania i tworzacego weglikoazotki, nie pozwala
doktadne okresli¢ jaka powinna by¢ jego gestos¢ maksymalna. Ponadto wprowadzone wegliki
WC, TiC, TaC i NbC rozpuszczaja si¢ podczas spiekania w wysokiej temperaturze i tworza
wegliki typu MC 1 MC lub weglikoazotki MX w przypadku spiekania w atmosferze zawie-
rajacej azot, zidentyfikowane metodami dyfrakcyjnymi. Ggsto§¢ nowo powstatych faz jest
rézna od weglikow wprowadzonych, co wptywa na ogdlna gestos¢ spieku. Z tego wzgledu
bardziej interesujaca informacja jest porowato$¢ spieku przedstawiona na rysunku 4.60.
Niezaleznie od temperatury spickania wszystkic materialy cechuja si¢ niska porowatoscia

nieprzekraczajaca 1%, odpowiednia dla materiatdw narzgdziowych. W najbardziej interesujacym

—+—Spiekana  —E-Hartowana z temperatury spiekania

9,00
e m

"“g 8,60 /

;" 8,40

£38.20
o~

8,00

7,80
1200 1220 1240 1260 1280 1300

Temperatura spiekania, °C

Rysunek 4.59. Gestos¢ weglikostali w zaleznosci od temperatury spiekania oraz weglikostali
hartowanej z temperatury spiekania 1260°C

Espickana M hartowana z temperatury spickania

1,2
o1
N
£0,8 -
2
206 -
5
R 04 -
3

0,2 -

0 |

1200 1210 1220 1230 1240 1250 1260 1270 1280 1290 1300
Temperatura spiekania, °C

Rysunek 4.60. Udzial porow w weglikostali HS6-5-2 (O)/MW w zaleznosci od temperatury
spiekania oraz hartowanej z temperatury spiekania 1260°C
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zakresie temperatury spiekania od 1240 do 1260°C udziat poréw wynosi okoto 0,6%.
W wigkszos$ci pory maja ksztalt kulisty nie przekraczajacy wielkosci 2 um, jednak lokalnie
moga wystgpowac duze nieregularne pory, ktére najprawdopodobniej tworza si¢ w wyniku
powstawania pgcherzy gazowych, podczas formowania wtryskowego lub degradacji cieplne;j.
Wyniki badan struktury oraz rentgenowska analiza fazowa wykazaty, ze w niskiej tempe-
raturze spickania mozna zauwazy¢ wystgpowanie nierozpuszczonych weglikow WC, ktore
zostaty wprowadzone do stali w mieszaninie weglikow MW (WC, TiC, TaC, NbC).

Na rysunku 4.61 przedstawiono weglik WC o jasnej barwie na obrazie elektronow wtornych.
Faza o barwie szarej bogata w W, Fe, V i Mo powstata z dodatkow stopowych znajdujacych
si¢ w stali szybkotnacej lub z pierwiastkow pochodzacych z rozpuszczonych, wprowadzonych
do stali weglikow. W wyzszej temperaturze spiekania nie stwierdzono wystepowania weglikow
WC, co potwierdzaja wyniki badan metoda rentgenowskiej analiza fazowej przedstawione na
rysunku 4.62. Zidentyfikowano natomiast typowe dla stali szybkotnacej wegliki MgC 1 MC.
Rozrost jasnych weglikow ujawniajacych si¢ na obrazie elektrondw wtornych, bogatych w W,
Mo i Fe jest ograniczony przez otaczajace je szare, sferyczne wydzielenia bogate w Ti oraz V,
przedstawione na rysunku 4.63, ktorych wielko$¢ nie przekracza 1 um. Podczas obserwacji
mikrostruktury weglikostali w mikroskopie skaningowym nie stwierdzono wystgpowania typo-
wych dla stali szybkotnacej weglikow M,C bogatych w molibden, w postaci dtugich igiet, ktére
wydzielaja si¢ w wysokiej temperaturze spickania i ktore znacznie obnizaja wtasnosci mecha-

niczne [46, 50]. Na podstawie badan struktury i wlasnosci weglikostali w stanie spickanym

b) W ¢)

1,H

2 2

g é

£ 0.7 :

5 5

5 5

E g
0,4

w
Fe
C Fe W
& 0.0 0.0~ 10,0
2pm EHT =20.00 kv Signal A = SE2 20 40 60 80100 20 40 60 80 19
WD = 13mm Mag = 20.00 KX Energia promieniowania, keV Energia promieniowania, keV

Rysunek 4.61. a) Struktura weglikostali HS6-5-2 (0)/MW spiekanej w temperaturze 1200°C,
oraz wykresy energii rozproszonego promieniowania rentgenowskiego dla obszarow zaznaczonych
na rysunku a odpowiednio b) A i c) B
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oraz hartowanym z temperatury spickania 1260°C stwierdzono, ze ggsto$¢ i porowatosc¢
badanych materialow jest porownywalna. Wyniki tych badan przedstawiono na rysunkach 4.59
1 4.60. Wielko$¢ weglikéw weglikostali hartowanej z temperatury spiekania jest porownywalna
z weglikami weglikostali hartowanej konwencjonalnie. Srednia wielko$¢ tych wydzielen
wynosi odpowiednio 2,66 i 2,68um. Rowniez udzial powierzchniowy weglikow w tych

materiatach jest porownywalny i wynosi okoto 33%.

o
~
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Rysunek 4.62. Dyfraktogramy rentgenowskie weglikostali spiekanych w temperaturze
a) 12001 b) 1260°C
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Sposdb hartowania nie wptywa réwniez na udziat austenitu szczatkowego, ktorego generalnie
jest znacznie wigcej w stosunku do klasycznych stali szybkotnacych, co potwierdzita rentge-
nowska analiza fazowa jakosciowa i iloéciowa. Na rysunkach 4.64 i 4.65a przedstawiajacych
dyfraktogramy dla weglikostali HS6-5-2 (O)/MW po hartowaniu oraz hartowaniu i trzykrotnym
odpuszczaniu w temperaturze 540°C wystepuja wyrazne refleksy od austenitu szczatkowego.
Wyniki badan osadéw weglikow wyizolowanych elektrolitycznie nie wykazaly wystgpowania
innych wydzielen niz McC i MX (4.65b). Wyniki badan udziatu austenitu szczatkowego
w zalezno$ci od temperatury odpuszczania wykazaty, ze konieczne jest odpuszczanie badanego

materialu w temperaturze wyzszej w stosunku do stali szybkotnacej, tj. okoto 600°C.

1pm EHT = 20.00 kv Signal A = SE2
WD= 15mm Mag = 15.00 KX

Rysunek 4.63. Struktura weglikostali HS6-5-2 (O)/MW spickanej w temperaturze 1280°C
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Rysunek 4.64. Dyfraktogram rentgenowski weglikostali zahartowanej
z temperatury spiekania 1260°C
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Rysunek 4.65. Dyfraktogram rentgenowski weglikostali zahartowanej i odpuszczonej
w temperaturze 540°C a) materiatu litego, b) osadu wydzielen wyizolowanych elektrolitycznie

Wyzszy udzial austenitu szczatkowego w weglikostali w stosunku do klasycznych stali

szybkotnacych jest spowodowany wzrostem stgzenia wegla pozostajacego po degradacji

lepiszcza. Dodatkowo wegiel zostaje uwolniony w wyniku tworzenia si¢ weglikoazotkow oraz

rozpuszczania si¢ wprowadzonych weglikow. Udzial austenitu szczatkowego w zaleznos$ci od

warunkoéw obrobki cieplnej przedstawiono na rysunku 4.66. Wzrost st¢zenia wegla powoduje

obnizenie temperatury poczatku przemiany martenzytycznej, stad udzial austenitu szczatko-

wego po hartowaniu w tych materiatach dochodzi do okoto 62%. Trzykrotne odpuszczanie
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Martenzyt
odpuszczony
5%

Martenzyt 510°C
odpuszezony
18%

Hartowana

540°C 570°C

Austenit Austenit
10,
szezatkowy 600°C szczatkowy
4% 0%

e; e

Rysunek 4.66. Wplyw temperatury odpuszczania na udzial austenitu szczqtkowego

630°C

weglikostali w temperaturze 540°C powoduje obnizenie udzialu austenitu jedynie do 27%.
Dopiero odpuszczanie w temperaturze 600°C powoduje spadek udziatu austenitu do okoto 4%.
Dalszy wzrost temperatury odpuszczania do 630°C powoduje catkowite zanikanie reflekséw od

ptaszczyzn fazy Fey. Na tej podstawie mozna sadzi¢, ze udziat austenitu jest bliski 0%.

4.3. Wyniki badan materialow prasowanych w matrycy

4.3.1. Wyniki badan wlasnos$ci mieszaniny proszkow

Wyniki badan wykonanych w mikroskopie skaningowym pozwalaja oceni¢, ze dobrane

warunki wytwarzania mieszanin proszkow przeznaczonych do prasowania umozliwiaja otrzy-
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manie jednorodnej mieszaniny (rys. 4.67). Niezaleznie od zastosowanych weglikow, tj. WC
lub TiC, czastki te przylegaja do powierzchni czastek stali szybkotnacej HS6-5-2 (H) lub
wypehiaja pory i wglgbienia na jej powierzchni. Wyniki badan sypkosci przedstawione
w tablicy 4.10 wykazuja, ze wzrost udziatu proszkow weglikbw w mieszaninie obniza jej
sypkos$¢ oraz obniza ggsto$¢ nasypowa i gestos¢ nasypowa z usadem.

Wyniki badan ggstosci nasypowej oraz ggstosci nasypowej z usadem mieszaniny o naj-
wigkszym udziale objgtosciowym weglikow, tj, 12%, przedstawiono w tablicy 4.10. Badanie
wstgpne gestosci wyprasek prasowanych jednostronnie oraz swobodnie nie potwierdzity
zasadnos$ci stosowania prasowania swobodnego, wykorzystujacego przesuw matrycy wskutek
dziatania sit tarcia migdzy prasowanym proszkiem i §ciankami bocznymi matrycy. Relatywnie
niska wysoko$¢ wyprasek, duze ci$nienie prasowania oraz wysokie wtasnosci plastyczne proszku
stali HS6-5-2 (H) powoduja, ze niezaleznie od metody prasowania, ggstos¢ wyprasek jest

poréwnywalna i mimo wprowadzenia twardych faz TiC lub WC wynosi okoto 75% obliczonej

EHT = 2000 kv

EHT = 20.00 kv Signal A = SE2
WD= 17 mm Mag= 250 KX

WD = 15 mm

Rysunek 4.67. Mieszanina proszkow a) HS6-5-2 (H)/12%WC, b) HS6-5-2 (H)/12%TiC

Tablica 4.10. Wlasnosci technologiczne mieszanin proszkow

Wiasnosci mieszanin proszkow
Mieszanina T 0
proszkow aksymalna ,, az
(obliczona) gestos¢ Gqstos;;;z?sy powa, C}zng(;?eﬁfsy}::%a Sypkosc¢, s
kompozytu, g/cm’ &
HS6-5-2
(H)/12%TiC 7,76 2,16 3,25 43
(HI;I/SIg"j\%/C 9,04 2,55 3,98 41
0
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gestosei teoretycznej. Przyktadowa strukture wypraski formowanej przez zasypanie kolejnych
warstw mieszaninami proszkow, o rosnacym udziale WC w kierunku gornej powierzchni
probki przedstawiono na rysunku 4.68. Nie stwierdzono pgknigé i rozwarstwien badanych
materiatow zarowno w stanie prasowanym jak i spiekanym. Ponadto w wyniku spiekania
nastgpuje zanik wyraznych granic pomigdzy warstwami, a badana w mikroskopie skanin-
gowym struktura ma typowy gradientowy charakter o liniowo rosnacym udziale weglikéw od
poditoza do warstwy wierzchniej. Warstwy wierzchnie charakteryzuja si¢ struktura wegliko-
stali. Zasypywanie gniazda matrycy kolejnymi warstwami proszkow o rosnacym udziale
weglikow jest technologicznie trudne. W celu realizacji tej operacji w skali przemystowe;j
nalezy stosowaé zasypywanie sekwencyjne, co wiaze si¢ z konieczno$cia stosowania kilku

zasobnikow, zaleznie od liczby warstw wypraski.

EHT = 20.00 Signal A = SE2
WD = 15 mm Mag= 200X

Rysunek 4.68. Przetom wypraski o strukturze warstwowej i rosnqcym udziale proszku WC
w kierunku powierzchni oraz struktura materiatu gradientowego HS6-5-2/WC spiekanego
w temperaturze 1260°C

4.3.2. Wyniki badan struktury materialow prasowanych i spiekanych

Na podstawie porownania wynikéw badan mikrostruktury materiatdéw gradientowych
wzmacnianych weglikiem TiC, spiekanych w prézni oraz w atmosferze przeplywajacej miesza-
niny gazéw N,-10%H, stwierdzono, ze spiekanie w mieszaninie gazow azot-wodor pozwala na
uzyskanie lepszych rezultatow. Na rysunku 4.69 przedstawiono materiat spiekany w tempe-
raturze 1260°C w prozni, charakteryzujacy si¢ duza porowatoscia zwlaszcza na granicach czastek
proszku stali szybkotnacej, ktére dodatkowo rozdzielane sa drobnymi, szarymi czastkami fazy

TiC. Spiekanie w wyzszej temperaturze w celu obnizenia porowatosci spieku nie jest wskazane
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z uwagi na duze, jasne wydzielenia weglikow bogatych w W i Fe wystepujacych w ziarnach
stali szybkotnacej. Dalszy wzrost temperatury moze doprowadzi¢ do lokalnych nadtopien.

W przypadku materiatdéw spiekanych w atmosferze przeptywajacej mieszaniny gazow
N,-10%H,, w tej samej temperaturze i czasie, struktura jest bardziej zwarta z jedynie lokalnie
wystepujacymi porami. Zaréwno wegliki TiC, wprowadzone do stali widoczne jako szare
wydzielenia na obrazie uzyskanym przez detekcje elektronéw wtornych w mikroskopie skanin-
gowym, jak rowniez wegliki bogate w Fe i W, widoczne jako jasne wydzielenia w stali
szybkotnacej, tworza wspdlnie duze konglomeraty na granicach czastek proszku HS6-5-2 (H)
(rys. 4.70.). Badania stgzenia tlenu w proszku stali szybkotnacej HS6-5-2 (H) wykazaly ze jego
stgzenie wynosi okoto 0,12%. W poréwnaniu do proszkéw HS6-5-2 (O) wartos¢ ta jest

trzykrotnie wyzsza. Udzial tlenu w materiatach prasowanych i spiekanych w prozni jest

EHT =20.00 k' Signal A= SE2
WD = 20mm Mag= 200 KX

Rysunek 4.69. Struktura materiatu HS6-5-2 (H)/TiC spiekanego w temperaturze 1260°C, w prozni

EHT = 20.00 kV Signal A= SE2
WD= 15mm Mag= 200KX

Rysunek 4.70. Struktura warstwy materiatu gradientowego HS6-5-2 (H)/TiC spiekanej
w temperaturze 1260°C w atmosferze N»-10%H,
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poréwnywalny, natomiast udziat tlenu w materiatach spiekanych w atmosferze bogatej w wodor
wynosi okoto 0,06%. Wynika to z redukcji tlenkdéw znajdujacych si¢ na powierzchni proszku,
przez przeplywajacy wodor, podczas nagrzewania do temperatury spiekania, co w nastgpstwie
utatwia spiekanie. Niewatpliwie korzystnie na spickanie wptywaja niektore pierwiastki, zwane
aktywatorami, jak np. wegiel. Tworzenie si¢ weglikoazotkow widocznych na rysunku 4.71.
bogatych w V, powoduje wzrost stezenia wegla przez czgSciowe uwolnienie tego pierwiastka,
zgodnie z mechanizmem MC + N — M(X) +C [62, 140]. Stezenie atomowe wegla, przedsta-
wione na rysunku 4.71b, zbadane zostalo metoda EDS. Wynik ten potwierdzono stosujac
detektor WDS. Wzrost stezenia wolnego wegla w osnowie obniza temperaturg solidus i tym
samym temperaturg spickania aktywujac ten proces [80, 92, 140].

Przedstawione na rysunku 4.71. weglikoazotki najczesciej wystepuja w stali szybkotnacej
HS6-5-2 (H) bez dodatku TiC lub WC, stanowiacej podstawg materialu gradientowego.
W materiatach spiekanych w piecu prézniowym nie stwierdzono wystgpowania tego rodzaju faz.
Fazy te sa trwate do wysokiej temperatury spickania lub austenityzowania, co $wiadczy o ich
trudnej rozpuszczalnosci. Wyniki te potwierdzaja dane literaturowe [9, 188]. Ponadto z literatury
wiadomo, Ze azot wptywa korzystnie na wlasnosci stali szybkotnacej poniewaz obniza sktonnosci
stali do adhezyjnego potaczenia z widrem podczas obrobki skrawaniem [46, 146]. Ponadto azot
hamuje wydzielanie si¢ weglikow M,C o strukturze heksagonalnej, ktore w wysokiej tempera-
turze spickania stali szybkotnacej maja postac igiet, obnizajac wlasnosci mechaniczne, natomiast

stabilizuje fazy o sieci regularnej typu MgX lub MX [46].

b) — \%
Pierwiastek | % atom.
665— C 22,27
N 23,59
:§ 499 —| \% 47,34
:
§ 332
=
166
0-
& . 2,0 4,0 6,0
2pm EHT =20.00 kV. Signal A = SE2 Date :9 Sep 2011 . . . .
F—— wo= 18mm Mag = 25.00 KX Photo No. = 1755 Energla promieniowania, keV

Rysunek 4.71. a) struktura podioza weglikostali HS6-5-2 (H)/TiC, spiekanej w temperaturze
1280°C w atmosferze N,-10%H2, b) wykres funkcji rozproszonego promieniowania
rentgenowskiego dla wskazanego obszaru oraz wyniki analizy ilosciowej
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W obszarach wzmacnianych TiC nie stwierdzono wystgpowania drobnych i kulistych
weglikoazotkow MX bogatych w V. Stwierdzono natomiast, ze na wegliku TiC tworzy si¢
warstwa weglikoazotka MX bogata w Ti oraz V. Morfologia tych faz jest r6zna od zlozonych
weglikoazotkow badanych przez S. Gimenez i innych [62, 187]. Roznica w mechanizmie
tworzenia si¢ warstwowych weglikoazotkow wynika stad, ze duze wegliki TiC, o $rednim
rozmiarze wynoszacym 5 um nie ulegaja rozpuszczeniu podczas spiekania i stanowia podstawg
do tworzenia si¢ warstwy weglikoazotkow (rys. 4.72).

Materiaty wzmacniane weglikami TiC, stabilnymi w wysokiej temperaturze, mozna spiekac
stosujac atmosfer¢ w postaci mieszaniny gazow N,-10%H,, w temperaturze przewyzszajacej
nawet 1300°C, co w istotny sposob wplywa na uzyskanie duzej ggstosci spiekdéw, w ktdrych
jednoczesnie nie wystgpuja nadtopienia i charakterystyczne dla stali szybkotnacych wegliki
w ksztalcie rybich szkieletow. Zatem wprowadzenie do stali weglikow TiC oraz spiekanie tych
materiatdw w atmosferze przeptywajacej mieszaniny azot-wodor pozwala na rozszerzenie
waskiego zakresu temperatury spiekania tzw. ,,okna spickania”, ktore dla stali szybkotnacej

HS6-5-2 wynosi zaledwie 5°C [80]. Jest to szczegodlnie istotne w przypadku stosowania piecow
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Rysunek 4.72. a) struktura warstwy
wierzchniej materiatu HS6-5-2 (H)/TiC
spiekanej w temperaturze 1280°C,

b) wykres energii rozproszonego
promieniowania rentgenowskiego
dla obszaru A oraz wyniki analizy
ilosciowej, c) wykres energii
rozproszonego promieniowania
rentgenowskiego dla obszaru B oraz
wyniki analizy ilosciowej
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przemystowych, gdzie kontrola temperatury jest trudniejsza niz w warunkach laboratoryjnych.
Oprocz weglikoazotkéw, w badanych materiatach wystepuja rowniez fazy bogate w W i Fe,
o sktadzie chemicznym podobnym do weglikow M¢C, wystepujacych w stalach szybkotnacych,
widoczne jako jasne wydzielenia na obrazie elektronow wtornych (rys. 4.73).

Na podstawie badan gradientowych materiatow narzedziowych wzmacnianych weglikiem
WC, spiekanych w atmosferze N,-10%H, stwierdzono, ze w strukturze stali szybkotnacej
stanowiacej podtoze, podobnie jak w materiatach wzmacnianych weglikiem TiC, wystepuja
weglikoazotki MX oraz wegliki M¢C (rys. 4.74). W warstwach wzmacnianych weglikiem WC
nie stwierdzono wystepowania weglikoazotkéw MX lub innych faz bogatych w azot. Weglik

WC rozpuszcza si¢ w wysokiej temperaturze spickania i tworzy fazg M¢C, bogata w wolfram

Rysunek 4.73. Struktura stali szybkotngcej HS6-5-2 (H) wzmacnianej weglikiem TiC
i spiekanej w temperaturze 1310°C w atmosferze N>-10%H,

b)
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Rysunek 4.74. a) struktura podloza materialu gradientowego HS6-5-2 (H)/WC spiekanego
w temperaturze 1260°C w atmosferze N,-10%H,, b) wykres funkcji rozproszonego
promieniowania rentgenowskiego dla wskazanego obszaru
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pochodzacy z weglika oraz zelazo pochodzace z osnowy. Badanie struktury materialow o maksy-
malnym udziale weglika WC w warstwie wierzchniej wynoszacym 12% wykazato, ze w tym
obszarze wprowadzony weglik WC rozpuszcza sig catkowicie w osnowie stali szybkotnacej
w temperaturze spiekania 1260°C tworzac weglik MgC.

Na rysunku 4.75. przedstawiajacym strukturg warstwy o maksymalnym udziale WC wyno-
szacym 12%, widac¢ jasne, drobne fazy WC otoczone weglikiem M¢C. W temperaturze 1210°C,
weglik WC nie rozpuszcza sig catkowicie. Na rysunku 4.76 przedstawiono weglikostal o osno-
wie stali HS6-5-2 (H) wzmacnianej weglikiem WC o udziale 32%, spiekana w temperaturze
1260°C. Weglik WC ulega catkowitemu rozpuszczaniu w tej temperaturze na korzysé
wydzielajacego si¢ weglika MgC, ktorego udziat objetosciowy, badany metoda metalogra-
ficzna, wzrasta do wartosci 76%. Obszar ten przypomina strukturg cermetalu o niskim udziale
fazy wiazacej. Dalszy wzrost temperatury spickania do 1270°C powoduje dystorsj¢ powierzchni
probki bogatej w WC oraz zaokraglenie krawedzi, co swiadczy o wysokim udziale fazy cieklej
wystepujacej podczas spickania. W materiale tym nie stwierdzono jednak wystgpowania

struktury eutektycznej typowej na przyklad dla nadtopionych stali szybkotnacych.
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Wydzielanie si¢ weglika MgC kosztem rozpuszczonego WC, jest niekorzystne z uwagi na
spadek twardosci. Twardos¢ weglika MgC wynosi okoto 1600 HV, za$ twardos¢ weglika WC
ok. 2350 HV [176, 208]. Zakres temperatury spiekania dla materialu gradientowego wzmacnia-
nego weglikiem WC jest waski, poniewaz podioze spiekane ponizej temperatury 1250°C chara-
kteryzuje si¢ drobnymi weglikami, ale réwniez duzym udziatem poréw wynoszacym ok. 8%.
Wzrost temperatury spiekania do 1270°C powoduje deformacje warstwy wierzchniej §wiad-
czaca o nadtopieniu. Zatem temperatura spiekania powinna si¢ mie$ci¢ w waskim zakresie,
okoto 1260°C. Maksymalny udzial weglika WC nie powinien przekracza¢ 12% w warstwie
wierzchniej. Dalszy wzrost udzialu weglika powoduje obnizenie temperatury spickania i dys-
torsj¢ warstwy wierzchniej (rys. 4.77.)

Badania metoda rentgenowskiej analizy fazowej potwierdzaja wystgpowanie weglikow WC
w materialach spiekanych w niskiej temperaturze, np. 1200°C (rys. 4.78). Oprocz wprowa-

dzonych weglikéw WC w strukturze wystepuja typowe dla stali szybkotnacej wegliki MgC.

EHT = 20.00 kv Signal A = SE2
WD= 15mm Mag= 150KX

Rysunek 4.76. Struktura weglikostali o osnowie stali HS6-5-2 (H) wzmacnianej weglikiem WC
o udziale 32%, spiekanej w temperaturze 1260°C, w atmosferze mieszaniny gazow N>-10%H,

Rysunek 4.77. Widok materiatu o maksymalnym udziale WC wynoszqcym 32%,spiekanym
w temperaturze 1270°C w atmosferze N,-10%H,
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Osnowe stanowi roztwor Fea. Po spiekaniu w temperaturze 1260°C refleksy od weglika WC

calkowicie zanikaja (rys. 4.79). Potwierdza to wczesniejsze wyniki badan prowadzone

w mikroskopie skaningowym i przypuszczenia, ze weglik WC rozpuszcza si¢ na korzys¢

weglika MC, ktory oprocz wolframu tworza rowniez zelazo i dodatki stopowe znajdujace sig

w stali szybkotnacej. Niezaleznie od temperatury spickania oraz zastosowanego weglika pota-

czenie pomig¢dzy poszczegdlnymi warstwami ma charakter dyfuzyjny. Struktura wytworzonych
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Rysunek 4.78. Dyfraktogram rentgenowski z weglikostali HS6-5-2 (H)/12%WC, spiekanej
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Rysunek 4.79. Dyfraktogram rentgenowski z osadu wydzielen wyizolowanych elektrolitycznie
weglikostali HS6-5-2 (H)/12%WC, spiekanej w temperaturze 1260°C
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materiatdéw przyjmuje liniowy lub dyskretny charakter gradientu, ktory jest zalezny od grubosci
formowanych warstw. Silna dyfuzja podczas spiekania wypraski formowanej z cienkich warstw

powoduje, ze struktura ma charakter gradientowy zmieniajacy si¢ w sposob liniowy. Przyktad

ZEX
Sk Pheto No.= 1788 7 ./{
e L RS

i

Signal A = SE2 ) 10 um . Signal A= SE2
WD= 17mm Mag= 150 KX WD=_17mm Mag= 1.00KX

EHT =20.00 kv Signal A = SE2
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10 pm EHT = 20.00 kV Signal A= SE2

Rysunek 4.81. Struktura materiatu HS6-5-2 (H)/TiC spiekanego w temperaturze 1260°C,
a) podioze, c)warstwa wierzchnia, oraz spiekanego w 1300°C, b) podioze, d) warstwa wierzchnia
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materiatu HS6-5-2(H)/WC o strukturze gradientowej zmieniajacej si¢ w sposob dyskretny,
spickanego w temperaturze 1230°C przedstawiono na rysunku 4.80. Przyktadowe struktury
podioza oraz warstwy wierzchniej materiatu HS6-5-2(H)/TiC w zalezno$ci od temperatury spie-
kania przedstawiono na rysunku 4.81. Weglik TiC o sieci regularnej, jest stabilny w wysokiej
temperaturze spiekania i nie rozpuszcza si¢ w osnowie stalowej tak jak WC. Wyniki badan
gestoscei 1 skurczu liniowego przedstawione na rysunku 4.82 wykazuja, ze maksymalna gestosé
7,21 g/em’, materialy wzmacniane weglikiem TiC osiagaja po spiekaniu w temperaturze 1260°C.

Warto$¢ skurczu liniowego rowniez jest maksymalna po spiekaniu w tej temperaturze i wy-
nosi okoto 8,8%. Dalszy wzrost temperatury spickania powoduje minimalny spadek ggstosci
i skurczu spiecku. Wyniki badan ggstosci oraz skurczu podane sa ogélnie dla wszystkich warstw
materiatu gradientowego, jednak kazda warstwa charakteryzuje si¢ inna ggstoscia zalezna od
rodzaju i udzialu weglikoéw wzmacniajacych osnowg. Wegliki WC lub TiC wymuszaja odpo-
wiednio obnizenie lub podwyzszenie temperature spiekania w celu uzyskania wysokiej gestosci
i pozadanej struktury, stad pomiar udzialu poréw wykonano dla kazdej warstwy materiatu

gradientowego. Wyniki badan przedstawiono w tablicy 4.11.
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Rysunek 4.82. Wykres zaleznosci skurczu liniowego i gestosci od temperatury spiekania
dla materiatu HS6-5-2 (H)/TiC

Tablica 4.11. Udzial porow w poszczegolnych warstw materiatow HS6-5-2 (H)/WC oraz HS6-5-2
(H)/TiC spiekanych w temperaturze odpowiednio 1210 i 1280°C

Udziat weglika w warstwie, %
Materiat 3 6 9 | 12
Udziat porow w warstwie, %
HS6-5-2 (H)/WC 2,9 2,3 1,9 1,4
HS6-5-2 (H)/TiC 0,9 1,1 1,4 2,1
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4.4. Wlasnosci mechaniczne opracowanych materialow narzedziowych

Wyniki badan twardosci warstw powierzchniowych wytwarzanych metoda formowania
bezcisnieniowego (PLF) potwierdzaja zasadno$¢ stosowania tej metody. W kazdej z badanych
warstw powierzchniowych stwierdzono wzrost twardosci w stosunku do twardosci materiatu pod-
foza. Najwigkszym wzrostem twardosci charakteryzuje si¢ pokrywana stal 41Cr4. Wyniki badan
mikrotwardosci w stanie spiekanym stali 41Cr4 z warstwa powierzchniowa HS6-5-2(0)/WC,
w ktorej udziat WC wynosit 12%, wykazaty ponad dwukrotnie wyzsza mikrotwardo$¢ warstwy
w stosunku do podloza wynoszaca okoto 780 HVO,1 przy twardosci podtoza 300 HVO,I.
Obrobka cieplna nie wptywa na wzrost twardo$ci warstwy powierzchniowej, zapewnia jednak
odpowiednie dla podtoza wlasnos$ci wytrzymalosciowe. Wygrzewanie stali 41Cr4 w tempera-
turze spiekania i zwigzany z tym rozrost ziarna austenitu pierwotnego, nie zapewnia jej odpo-
wiednio wysokich wlasno$ci mechanicznych. W tym celu po spiekaniu wykonano austenityzo-
wanie 1 odpuszczanie w warunkach zalecanych dla tej stali, tj. w temperaturze odpowiednio 850
1 550°C, co nie spowodowato zmiany twardo$ci warstwy powierzchniowej. W przypadku stali
41Cr4 z warstwa powierzchniowa w postaci stali szybkotnacej HS6-5-2 (O) bez dodatku
weglikow, mikrotwardos¢ warstwy po spiekaniu wynosi jedynie 550 HVO0,1 i wymaga przepro-
wadzenia obrobki cieplnej. W tym celu wykonano obrobke cieplna wilasciwa dla stali
szybkotnacej, tj. hartowanie z temperatury 1220°C i odpuszczanie w temperaturze 560°C, co
spowodowato wzrost twardos$ci warstwy powierzchniowej do wartosci 820 HVO0,1. Obrobka
cieplna w warunkach zalecanych dla rdzenia tj. stali 41Cr4, zapewnia twardosci warstwy
powierzchniowej wynoszaca jedynie 650 HVO,1.

Obrobka cieplna stali szybkotnacej HS6-5-2 pokrytej weglikostalowa warstwa powierz-
chniowa o strukturze gradientowej HS12-1-5-5/MW, w ktorej maksymalny udziat weglikow MW
wynosit 12%, polegajaca na hartowaniu w temperaturze 1230°C i odpuszczaniu w temperaturze
570°C spowodowata wzrost twardo$ci warstwy powierzchniowej do wartosci okoto 70 HRC,
przy twardosci podtoza okoto 65 HRC. Tak wysoka twardo$¢ warstwy jest spowodowana duzym
udziatem objgtosciowym weglikow. Badanie mikrotwardos$ci na przekroju probki (rys. 4.83)
potwierdzaja gradientowy rozklad wilasno$ci mechanicznych korespondujacy ze struktura.
Maksymalna mikrotwardos¢ dochodzi lokalnie w warstwie wierzchniej do 1300 HVO,1, przy
mikrotwardo$ci podtoza wynoszacej okoto 900 HVO,1. Wzrost temperatury odpuszczania do

630°C powoduje nieznaczny spadek twardosci do wartosci uzyskanej po hartowaniu. Pomiary
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Rysunek. 4.83. Rozklad mikrotwardosci na przekroju stali HS6-5-2 z gradientowq warstwq
powierzchniowq HS12-1-5-5/MW o grubosci 0,5 mm w zaleznosci od rodzaju obrobki cieplnej
mikrotwardosci weglikow 1 weglikoazotkow wykazaly, ze Srednia twardo$¢ wydzielen w gradien-
towej warstwie powierzchniowej HS12-1-5-5/MW wynosi 1830 HV. Dla poréwnania $rednia
twardos¢ weglikow badanych w stali szybkotnacej typu PMHS6-5-3 (ASP23) wynosi 1020 HV.

Badania weglikostalowych warstw powierzchniowych o strukturze gradientowej HS6-5-2
(O)/MW w ktorych maksymalny udzial weglikow MW wynosit 12%, wytworzonych na podtozu
ze stali 41Cr4 wykazaty, ze mikrotwardos$¢ podtoza i warstwy po spiekaniu wynosi odpowiednio
okoto 300 HVO,1 i 1000 HVO,1. Rozktad mikrotwardosci po spiekaniu i obrobce cieplnej na
przekroju badanego materiatu przedstawiono na rysunku 4.84. Materiat spickano w temperaturze
1240°C. Obrobka cieplna polegala na hartowaniu bezposrednio po spiekaniu w tej samej tempe-
raturze, tj. 1240°C i trzykrotnym odpuszczaniu w temperaturze 570°C.

Wyniki pomiaru twardosci warstw powierzchniowych formowanych wtryskowo w stanie
spickanym wykazuja, ze wzrost twardosci koresponduje ze wzrostem ggstosci materiatu i spad-
kiem porowatosci. Maksymalng twardoscia charakteryzuja sig¢ probki spiekane w temperaturze
1270°C, ktora wynosi okoto 57 HRC (rys. 4.85). Nie jest to wartos¢, ktora moze konkurowaé
z twardoscia weglikow spiekanych lub stali szybkotnacych obrobionych cieplnie, stad konieczne
jest przeprowadzenie dalszej obrobki cieplnej tak wytworzonych weglikostali. Wzrost tempe-
ratury spiekania do 1280°C i wyzszej powoduje minimalny spadek twardosci. Wynik pomiaru
mikrotwardos$ci osnowy i duzych wydzielen weglikow probki spiekanej w temperaturze 1300°C
wynosi odpowiednio okoto 550 HV0,05 i 1600 HV0,05. Twardos¢ badanego weglika kores-
ponduje z twardoscia weglikow MgC [208].
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Rysunek 4.84. Rozkiad mikrotwardosci na przekroju stali 41Cr4 z gradientowq warstwq
powierzchniowq HS6-5-2(0)/MW o grubosci 0,5 mm po spiekaniu oraz obrobce cieplnej
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Rysunek 4.85. Twardos¢ weglikostalowej warstwy powierzchniowej w zaleznosci
od temperatury spiekania

Wyniki badan twardo$ci weglikostalowej warstwy powierzchniowej formowanej wtryskowo
w stanie obrobionym cieplnie wykazaly, ze przeprowadzenie hartowania i odpuszczania jest
uzasadnione, ze wzgledu na znaczny wzrost twardosci badanych materiatow. W szczegodlnosci
interesujaca jest obrobka cieplna polegajaca na hartowaniu z temperatury spickania.

Brak konieczno$ci ponownego nagrzewania spicku do temperatury austenityzowania,
znacznie obniza koszt wytwarzania badanych materiatow. Obrobka ta nie wptywa natomiast na
obnizenie twardosci warstwy powierzchniowej w stosunku do materiatoéw klasycznie harto-
wanych z temperatury austenityzowania i odpuszczanych. Niestety minimalna temperatura

spiekania warstwy powierzchniowej wynoszaca 1240°C, konieczna dla zapewnienia niskiej
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Rysunek 4.86. Wplyw temperatury odpuszczania na efekt twardosci wtornej weglikostalowej
warstwy powierzchniowej HS6-5-2 (O)/MW w stanie obrobionym cieplnie

porowatosci, jest zbyt wysoka dla poditoza ze stali HS6-5-2. Wydzielenia w postaci siatki
weglikow na granicach ziaren austenitu pierwotnego, a nawet lokalne nadtopienia, obnizaja
wiasno$ci mechaniczne podtoza.

Wplyw temperatury odpuszczania na efekt twardosci wtornej dla materiatow formowanych
wtryskowo, hartowanych konwencjonalnie oraz z temperatury spickania przedstawiono na
rysunku 4.86. Analizujac wyniki pomiaru twardosci w stanie hartowanym i odpuszczonym
mozna stwierdzi¢, ze nowo opracowane materiaty z weglikostalowymi warstwami powierzchnio-
wymi charakteryzujq si¢ wigkszym efektem twardosci wtornej, w stosunku do stali szybkotna-
cych. Jest to spowodowane niska twardo$cia po hartowaniu oraz wyzsza twardoscia po odpusz-
czaniu w stosunku do klasycznej stali szybkotnacej. Srednia twardo$é po hartowaniu z tempera-
tury austenityzowania 1260°C wynosi okoto 50,5 HRC i jest nieznacznie wyzsza w stosunku
do weglikostalowej warstwy powierzchniowej hartowanej bezposrednio z temperatury spickania
1260°C, wynoszacej okoto 49 HRC. Twardo$¢ ta wzrasta do warto$ci maksymalnej wynoszacej
okoto 69 HRC, po trzykrotnym odpuszczaniu w temperaturze 600°C. Dalsze zwigkszenie
temperatury odpuszczania do 630°C powoduje nieznaczny spadek twardosci do wartosci okoto
67 HRC. Niska twardo$¢ weglikostalowej warstwy powierzchniowej po hartowaniu jest spowo-
dowana duzym udziatem ilo§ciowym austenitu szczatkowego, wystgpujacego niezaleznie od
sposobu hartowania. Weglikostale HS6-5-2(0)/MW formowane wtryskowo, zastosowane jako
warstwy powierzchniowe po spickaniu charakteryzuja si¢ wytrzymatoscia na zginanie wynoszaca
maksymalnie 1250 MPa (rys. 4.87). Maksymalna wytrzymalo$¢ na zginanie stali szybkotnacej
HS6-5-2 (O) formowanej wtryskowo i spiekanej bez dodatku weglikow wynosi okoto 1400 MPa.
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Rysunek 4.87. Wytrzymatos¢ na zginanie weglikostali HS6-5-2(0)/MW oraz stali HS6-5-2(0)
formowanych wtryskowo

Po hartowaniu wytrzymato§¢ na zginanie minimalnie spada, natomiast po dwukrotnym
odpuszczaniu w temperaturze 600°C jest porownywalna z warto$cia otrzymana po spiekaniu.

Wytrzymalo$¢ na zginanie materiatdw formowanych wtryskowo jest nizsza od stali szybko-
tnacych klasycznie odlewanych [46, 208]. Najnizsza wytrzymaloscia na zginanie charateryzuja
si¢ materiaty gradientowe prasowane w matrycy i spickane. Materialy wzmacniane weglikiem
TiC charakteryzuja si¢ niska wytrzymaloécia na zginanie w catym zakresie temperaturowym
spiekania. Warto$¢ maksymalna wynosi okoto 500 MPa po spiekaniu w temperaturze 1280°C.
Wytrzymato$¢ na zginanie materialow gradientowych wzmacnianych weglikiem WC jest nieco
wigksza po spiekaniu w zakresie temperatury od 1200 do 1220°C, a warto$¢ maksymalna wynosi
okoto 800 MPa po spiekaniu w temperaturze 1210°C (rys. 4.88).

Obrobke cieplng oraz badanie twardosci materiatdéw gradientowych klasycznie prasowanych
i spiekanych (PM) HS6-5-2 (H)/WC i HS6-5-2 (H)/TiC wykonano dla probek chtodzonych
bezposrenio z temperatury spickania odpowiednio 1210 i 1280°C zapewniajacej najlepsze
wiasnosci. Wyniki pomiaru twardosci po hartowaniu w oleju i dwukrotnym odpuszczaniu w tem-
peraturze 570°C przedstawiono na rysunku 4.89. Wyzsza twardoscia niezaleznie od rodzaju
obrobki cieplnej charakteryzuje si¢ materiat HS6-5-2 (H)/TiC. W stanie spickanym weglikostale
HS6-5-2 (H)/WC 1 HS6-5-2 (H)/TiC osiagaja twardo$¢ odpowiednio 65 i 66 HRC. Po harto-
waniu materialy te osiagaja twardo$¢ 65,5 i 67 HRC. Natomiast trzykrotne odpuszczanie
powoduje wzrost twardosci do wartosci 66,5 1 68 HRC.

Z analizy wynikow badan wiasnosci mechanicznych wytworzonych materiatdéw trzema

réznymi technikami formowania proszkéw i spiekania wynika, ze najlepszymi wtasnosciami
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Rysunek 4.88. Wykres zaleznosci wytrzymatosci na zginanie od temperatury spiekania
materiatow gradientowych HS6-5-2 (H)/WC i HS6-5-2 (H)/TiC
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Rysunek 4.89. Wykres zaleznosci twardosci od rodzaju obrobki cieplnej przeprowadzonej
dla materiatow prasowanych i spiekanych HS6-5-2 (H)/WC i HS6-5-2 (H)/TiC

charakteryzuja si¢ materialy wytwarzane metoda formowania bezci$nieniowego proszkow
i formowania wtryskowego, zatem tylko te materialy zostaly wyselekcjonowane do badan
trybologicznych.

Wyniki badan trybologicznych wykonanych metoda ,,pin-on-disc” na weglikostalowej
warstwie powierzchniowej HS12-1-5-5/MW oraz spiekanej metoda HIP stali szybkotnacej
PMHS6-5-3 (ASP23) potwierdzaja zasadno$¢ wytwarzania warstw powierzchniowych metoda
bezcisnieniowego formowania proszkow i spiekania. Weglikostalowe warstwy powierzchniowe
charakteryzuja si¢ wigksza odpornoscia na zuzycie od stali szybkotnacej przy porownywalnym

wspolczynniku tarcia (rys. 4.90).
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Rysunek 4.90. Wspélczynnik tarcia rejestrowany podczas badania metodq ,, pin-on-disc”,
pomiedzy materiatami kulka Al,Os-weglikostalowa warstwa powierzchniowa HS12-1-5-5/MW
oraz Al,Oz-stal PMHS6-5-3 (ASP23)
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Rysunek 4.91. Slad wytarcia warstwy powierzchniowej HS12-1-5-5/MW oraz jego profil
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Rodzaj tego zuzycia nalezy okre$li¢ jako tarciowe z uwagi na roézne mechanizmy

wystgpujace podczas testu ,,pin-on-disc” lub ,,pin-on-plate” [52, 75]. Na podstawie pomiarow

profilu §ladow wytarcia powstatych podczas testu ,,pin-on-disc”, warstwy powierzchniowej

HS12-1-5-5/MW oraz spiekanej metoda HIP stali szybkotnacej PMHS6-5-3 (ASP23) nalezy

stwierdzi¢, ze glebokos$¢ $ladu wytarcia weglikostali HS12-1-5-5/MW przedstawiona na

rysunku 4.91 jest mniejsza od glgbokosci §ladu wytarcia na stali PMHS6-5-3 (ASP23)

przedstawionego na rysunku 4.92. Badania przeprowadzone na mikroskopie konfokalnym
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Rysunek 4.93. Profil sladu wytarcia a) weglikowej warstwy powierzchniowej HS12-1-5-5/MW,
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Rysunek 4.92. Porownanie pola powierzchni przekrojow Sladow wytarcia materiatow

powstalych podczas badania metodq ,, pin-on-plate”
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wykazaty, ze Srednia glgboko$¢ §ladu wytarcia w stali komercyjnej PMHS6-5-3 jest wigksza
o okoto 10 um. Przedstawione wyniki odnosza si¢ do drogi tarcia wynoszacej 600 m.

Na podstawie profili sladow wytarcia powstalych podczas testu ,,pin-on-plate”, wegliko-
stalowej warstwy powierzchniowej o strukturze gradientowej HS12-1-5-5/MW oraz spiekanej
metoda HIP stali szybkotnacej PMHS6-5-3-8, pokrywanej metoda PVD powtoka TiN o grubosci
3,8 um i mikrotwardo$ci 2200 HV nalezy stwierdzi¢, ze nieznacznie lepszymi wlasnos$ciami
charakteryzuje si¢ materiat gradientowy, wytworzony metoda formowania bezcisnieniowego
proszku (rys. 4.93). Analizujac pole powierzchni przekroju $ladu wytarcia dla kazdego
badanego materialu metoda ,,pin-on-plate” mozna stwierdzi¢, ze najmniejszym zuzyciem
tarciowym cechuje si¢ weglikostalowa warstwa powierzchniowa HS6-5-2/MW oraz stal
PMHS6-5-3-8 pokrywana powtoka TiN. Wigkszym polem powierzchni przekroju $ladu wytarcia
charakteryzuje si¢ wegglikostalowa warstwa powierzchniowa HS6-5-2/MW  formowana
wtryskowo i spiekana. Poréwnywalna do niej odpornoscia na zuzycie tarciowe cechuje sig stal
PMHS6-5-3, natomiast najgorszymi wlasnosciami charakteryzuje si¢ klasycznie odlewana stal

HS6-5-2 (rys. 4.94).
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