Ksztattowanie struktury i wlasnosci powtok hybrydowych
na rewersyjnie skrecanych matrycach do wyciskania

5. Omowienie wynikow badan
5.1. Wyniki analizy numerycznej

W pierwszym etapie okreslono rozktad naprgzen w matrycy, w wytworzonych na jej
powierzchni warstwach azotkowej oraz niskotarciowej, jak rowniez w odksztalcanym materiale
(stop aluminium EN AW-7075) podczas wyciskania metoda KOBO z rewersyjnie skrgcana
matryca. Wyznaczono warto$¢ napre¢zen zredukowanych wg hipotezy Hubera-Misesa w miej-

scach o najwigkszym wytezeniu analizowanych elementéw uktadu.
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Rysunek 26. Rozklad naprezen zredukowanych: a) w wyciskanym materiale, b) matrycy,
¢) twardej warstwie wewnetrznej, d) zewnetrznej warstwie niskotarciowej po czasie 1 s
trwania symulacji
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W czasie 1 s nastgpuje docisk sita roztozona w postaci cisnienia na powierzchni¢ czotowa

matrycy. Od czasu 2 s nast¢puje symulacja wyciskania z rewersyjnie skrecang matryca. Rotacja

zachodzi

w wyniku zadanego przemieszczenia,

skalujac go funkcja harmoniczna

ROTx=COS(x). Przeprowadzona po czasie 1, 3, 4, i 5 s symulacja zgodnie z przyjetymi

warunkami wyciskania, takimi jak predkos¢ wyciskania, czgsto$¢ ruchu skretnego matrycy

oraz kat skrecenia pozwolita na uzyskanie rozkladu naprezen w strefie kontaktu matryca-

powloka-wyciskany material. Naprgzenia te w formie rozktadu naprgzen zredukowanych

przedstawiono na rysunkach 26-28, natomiast na rysunku 29 przedstawiono naprgzenia

wystepujace dla catosciowego modelu geometrycznego uktadu.
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Rysunek 27. Rozklad naprezen zredukowanych: a) w wyciskanym materiale, b) matrycy,
¢) twardej warstwie wewnetrznej, d) zewnetrznej warstwie niskotarciowej po czasie 3 s

trwania symulacji
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Analiza uzyskanych wynikéw wskazuje, ze dla zewngtrznej warstwy niskotarciowej

maksymalna warto$¢ naprg¢zen zredukowanych inicjowanych dziataniem sit zewngtrznych

podczas wyciskania wynosi 700 MPa, natomiast dla twardej warstwy azotkowej — 2600 MPa.

W obu przypadkach maksymalne warto$ci naprezen usytuowane byly na krawedziach rowkow

wykonanych na czotowej powierzchni matryc, ktorych celem jest zwigkszenie intensywnosci

odksztalcenia ($cinania, skrgcania) wyciskanego materialu poprzez przeniesieniec momentu

skrgcajacego z matrycy na materiat.

Wyniki wezesniejszych prac [69, 142, 143] wskazuja, ze w procesach wyciskania rozktad

napr¢zen w matrycy w wyniku dzialania sit zewngtrznych zalezy od wielu czynnikow, m.in.
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Rysunek 28. Rozklad naprezen zredukowanych: a) w wyciskanym materiale, b) matrycy,
¢) twardej warstwie wewnetrznej, d) zewnetrznej warstwie niskotarciowej po czasie 4 s

trwania symulacji
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sposobu wyciskania, rodzaju wyciskanego materiatu, sity wyciskania, wielkosci wlewka,

szybkosci wyciskania, itp. Dla aluminium oraz innych powszechnie ksztaltowanych plastycznie

metali i ich stopdw wartosci naprezen inicjowanych dziataniem sit zewngtrznych zawieraja si¢

w przedziale 600-1500 MPa. Prawidlowe oddziatywanie powlok wymaga, zeby geometria

i wlasnosci pokrywanej powierzchni narzgdzia w trakcie eksploatacji nie ulegaty zmianie.

W przypadku analizowanej matrycy wykonanej ze stali narzedziowej do pracy na goraco

X40CrMoV5-1 stosowanej w procesie wyciskania stopu EN AW-7075 metoda KOBO maksy-

malna wartos¢ naprezen zredukowanych wynosita 1100-1200 MPa. Podobnie jak w przypadku

analizowanych warstw, maksymalne warto$ci naprezen usytuowane byly na krawedziach
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Rysunek 29. Rozklad naprezen zredukowanych: a) w wyciskanym materiale, b) matrycy,
¢) twardej warstwie wewnetrznej, d) zewnetrznej warstwie niskotarciowej po czasie 5 s
trwania symulacji
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rowkow wykonanych na jej powierzchni czotowej. Warto$¢ granicy plastycznosci typowych

gatunkow stali stosowanych na matryce do wyciskania przedstawionych w tablicy 4 wskazuje,

Tablica 4. Granica plastycznosci wybranych gatunkow stali narzedziowej do pracy na gorqco
w temperaturze otoczenia i podwyzszonej (opracowano wedltug materiatow informacyjnych
firmy Bohler oraz danych zaczerpnietych z [144])

. Granica plastycznosci R, MPa
Gatunek stali . . . . .
25°C 300°C 400°C 500°C 600°C
X38CrMoV5-1 1400 1200 1100 900 600
X40CrMoV5-1 1400 1200 1100 950 600
X32CrMoCoV12-28 1370 1180 1080 950 650
X38CrMoV5-3 1400 1200 1150 980 630
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Rysunek 30. Rozklad przemieszczen elementow modelu po czasie:
a) 1s,b)3s, c)l s trwania symulacji
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ze do temperatury 300-400°C odksztalcenie plastyczne materialu matrycy jest niemozliwe
z powodu akceptowalnych wartosci naprezen inicjowanych w trakcie wyciskania, nieprzekra-
czajacych warto$¢ granicy plastycznosci stali stosowanych na matryce.

Podczas wyciskania ,,na zimno” metoda KOBO realizowane jest znaczne odksztatcenie
plastyczne, ktéremu towarzyszy wzrost temperatury wsadu do okoto 300°C, co rowniez nie
wplywa na wilasnosci wytrzymatosciowe stali, z ktorej wykonano matrycg. Natomiast w przy-
padku wyciskania ,,na goraco” nastgpuj¢ wzrost temperatury wsadu powyzej 400°C. Jednak
maty wspotczynnik przewodnosci cieplnej zastosowanych warstw wewngtrznych oraz ich duza
odporno$¢ na utlenianie w podwyzszonej temperaturze skutecznie ograniczaja wplyw
temperatury zewngtrznej na materiat matrycy.

W przypadku, gdy temperatura powierzchni matrycy podczas wyciskania osiggnie 500°C,
warto$¢ granicy plastycznosci dla stali jest mniejsza niz 1000 MPa, co moze by¢é przyczyna
odksztalcenia plastycznego materiatu matrycy.

Analizie poddano rowniez rozktad przemieszczen elementéw modelu odpowiednio po czasie

1, 3,15 s. Wartosci uzyskanych przemieszczen przedstawiono na rysunku 30.

5.2. Wyniki badan trwalosci eksploatacyjnej matryc

Badania trwatosSci eksploatacyjnej matryc do plastycznego ksztattowania metali niezelaznych
z naniesionymi na ich powierzchni¢ powlokami przeprowadzono podczas wyciskania z rewer-
syjnie skrgcang matryca (KOBO) ze wzgledu na ekstremalnie trudne warunki pracy.

Dotychczasowe badania prowadzone nad wyciskaniem metali i stopow metoda KOBO
skupiaty si¢ na zjawiskach zwiazanych z kinetyka procesu oraz wlasno§ciami mechanicznymi.
Dowiedziono, ze w trakcie wyciskania material zachowuje si¢ jak lepka ciecz. Zastosowanie
dodatkowego cyklicznego skrgcania matrycy powoduje silne obnizenie sily wyciskania.
Zwiazane jest to z ponadrownowagowym generowaniem defektow punktowych w wyniku
przecinania si¢ dyslokacji [56, 145].

Wstepne badania cksploatacyjne przeprowadzone na matrycach pokrytych jedno-
warstwowymi azotkowymi powtokami nanokrystalicznymi wytworzonymi technika PVD oraz
dwuwarstwowymi powlokami sktadajacymi si¢ z nanokrystalicznej warstwy azotkowej
z dodatkowa warstwa niskotarciowa przedstawionymi na rysunku 16, jak réwniez badania

kinetyki wyciskania metoda KOBO oraz wptywu typu powtok i warunkéw procesu na wtasnosci
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mechaniczne uzyskiwanych produktéw staty si¢ przestankami do wyboru warunkéw przepro-
wadzenia dalszych eksperymentow szczegdtowych.

W wyniku wstepnych badan stwierdzono, ze trwato$¢ matryc pokrytych jednowarstwowymi
powlokami nanokrystalicznymi wzrasta tylko w niewielkim stopniu w pordwnaniu z matrycami
stosowanymi obecnie w procesach wyciskania, obrabianymi konwencjonalnie w wyniku obrobki
cieplnej lub cieplno-chemicznej. Rowniez tendencja do przywierania materialu wyciskanego
do powierzchni matryc stanowita istotny problem w przypadku jednowarstwowych powlok
azotkowych. Natomiast rezultaty uzyskane dla powltok dwuwarstwowych (z dodatkowo nanie-
siong warstwa niskotarciowa) wykazaly celowos¢ prowadzenia kolejnych eksperymentow, stad
do dalszych badah wytypowano matryce z naniesionymi warstwami:

e CrN+DLC,

e AICrSiN+DLC,
o AICrSiN+MoS,,
e AITiCrN+DLC.

Wyeciskaniu poddano stop aluminium EN AW-7075 ze wzgledu na jego utrudniong odksztat-
calno$¢. Dodatkowo dla celéow porownawczych przeprowadzono badania dla tradycyjnie
stosowanych matryc w procesie wyciskania, ktérych wlasnos$ci uzytkowe zwigksza si¢ w wyniku
obrobki cieplnej (hartowanie 1 wysokie odpuszczanie) lub cieplno-chemicznej (azotowanie).

Pierwszym etapem bylo wyciskanie stopu aluminium EN AW-7075 ze stala czestotliwoscia
skrgcania matrycy. Ustalono nastgpujace warunki procesu:

o stata predko$¢ wyciskania v=0,5 mm/s,
e stala geometria wsadu ¢p40x40 mm,
e staly stopien przerobu A=100 — $rednica produktu ¢4 mm,

e stala czestotliwos¢ skrecania matrycy =5 Hz,

o staly kat skrgcania y=+8°,

e stala poczatkowa temperatura wsadu i recypienta 24°C,

e swobodne chtodzenie produktu na powietrzu,

e zmienna sila wyciskania.

Dobdr tych parametréw miat na celu prowadzenie wyciskania w ekstremalnie trudnych
warunkach. Zarowno w praktyce przemystowej jak i w badaniach laboratoryjnych nie stosuje

si¢ jeszcze tak wysokich predkosci wyciskania, jak réwniez stopni przerobu, zwlaszcza
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prowadzac proces bez wstgpnego nagrzewania materiatu. Na uwage zastuguje rowniez fakt, ze
dysponowano prasa o nominalnym nacisku 1 MN. Po tym etapie dokonano analizy zuzycia
powlok naniesionych na powierzchni¢ matryc oraz pomiaru wlasno$ci mechanicznych
uzyskanych drutow w trakcie wyciskania.

W drugim etapie wyciskanie prowadzono ze stata sita w celu uzyskania jednorodnych
wiasno$ci mechanicznych na dtugosci drutow. Ustalono nastgpujace warunki procesu:

o stata predkos$¢ wyciskania v=0,5 mm/s,

e stala geometria wsadu ¢p40x40 mm,

e staly stopien przerobu A=100 — $rednica produktu ¢4 mm,

e stala sila wyciskania na poziomie ok. 0,95 MN,

o staly kat skrecania y=+8°,

e stala poczatkowa temperatura wsadu i recypienta 24°C,

e swobodne chtodzenie produktu na powietrzu,

e zmienna czgstotliwos$¢ skrgcania matrycy w celu utrzymania statej sily.

Po tym etapie dokonano analizy zuzycia powlok naniesionych na powierzchni¢ matryc,
a uzyskane druty poddano badaniom wtasno$ci wytrzymatosciowych.

Etap trzeci prowadzono w warunkach wyciskania z etapu pierwszego w celu iloSciowej oceny
trwato$ci eksploatacyjnej matryc. Proby wyciskania dla danej matrycy przerywano w zaleznosci
od stopnia zuzycia powlok i matrycy oraz jakos$ci wyciskanego produktu. Po zakonczeniu
wyciskania dokonano analizy zuzycia matrycy i krazka.

W czwartym etapie dokonano oceny wptywu temperatury, predkosci i sity wyciskania na
zuzycie powlok. Dotychczasowe badania polegaly na wyciskaniu z zatozona predkoscia
posuwu stempla. Sterowanie laboratoryjnej prasy hydraulicznej umozliwia prowadzenie
procesu przy statej czgstotliwosci i1 sile wyciskania. Jednak w tym przypadku parametrem
zmiennym jest predkos¢ posuwu stempla. Dlatego przeprowadzono proby ze staly sila na
poziomie 1 MN (czyli przy maksymalnym nominalnym nacisku stempla) i stata czestotli-
woscia. Dodatkowo w celu zwigkszenia mozliwosci sterowania predkoscia wykorzystano
matryce o $rednicy oczka 6 mm (stopien przerobu A=44,4). Zmniejszenie stopnia przerobu wiaze
si¢ z obnizeniem sily wyciskania (obnizeniem oporu plastycznego plynigcia), dlatego zadecy-
dowano rowniez o zwigkszeniu temperatury. Ten czynnik rowniez w sposob istotny wptywa na
przebieg procesu. Recypient w uzywanej prasie umozliwia nagrzanie do temperatury 400°C

i taka tez zastosowano. Zmniejszenie stopnia przerobu i zwigkszenie temperatury przy stalej
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warto$ci sity wyciskania i czgstotliwosci skrgcania matrycy powoduje wywieranie bardzo
duzych naciskdw na powierzchni¢ czotowa matrycy przy duzych predkosciach wyciskania, co
przektada si¢ na podatnos¢ na zuzywanie badanych powlok. Ustalono nastgpujace warunki
procesu:

e stala geometria wsadu ¢p40x40 mm,

e staly stopien przerobu A=44,4 — $rednica produktu ¢6 mm,

o stala sila wyciskania na poziomie ok. I MN,

o staly kat skrecania y=+8°,

e stala poczatkowa temperatura wsadu i recypienta 400°C,

e swobodne chtodzenie produktu na powietrzu,
e stala czgstotliwos¢ skrecania matrycy =5 Hz,
e zmienna predkos$é wyciskania v w celu utrzymania statej sity.
Na rysunku 31 przedstawiono wyglad matryc do wyciskania metoda KOBO lacznie z kraz-

kami w stanie wyj$ciowym.

a)

Rysunek 31. Wyglad matryc z naniesionq powltokq CrN+DLC: a) matryca p=4 mm; b) matryca
@=4 mm umieszczona w krqzku, c) zestaw matryc ¢=4, 6 i 8 mm do badan eksploatacyjnych
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5.2.1. Wplyw warunkéw wyciskania oraz obrobki powierzchniowej na jakos¢
matryc i wlasno$ci wytrzymalo§ciowe produktéow

W wyniku wyciskania stopu EN AW-7075 ze stalgq predkoscia i czgstotliwoscia skrecania
przy zmiennej sile (I etap) stwierdzono, ze najwigksza poczatkowa predkos¢ wyciskania 0,06
mm/s uzyskuje si¢ stosujac matryce z powltoka AITiCrN+DLC (tabl. 5). Jest ona jednak bardzo
zblizona do wartosci uzyskiwanych na innych powtokach (r6znica o 0,01 mm/s). Wyjatkiem
jest matryca z powloka CrAlISiN+DLC, gdzie poczatkowa predkos$¢ wyciskania jest trzykrotnie
mnigjsza. Przeklada si¢ to réwniez na koncowa site wyciskania, ktéra w tym przypadku jest
najwigksza (0,9 MN). Zainicjowanie procesu wyciskania metoda KOBO przy zastosowaniu
takiego wariantu jest bardzo utrudnione. Matryca z naniesiona powtoka CrN+DLC oraz matryca
po ulepszaniu cieplnym wykazuja zblizone parametry. W przypadku matryc po azotowaniu
nastapito pgknigcie krazka. Na rysunku 32 przedstawiono wyglad powierzchni czolowych
matryc po pierwszym etapie wyciskania.

Prowadzenie wyciskania metoda KOBO ze stala sila realizowane poprzez sukcesywne
zmniejszanie czg¢stotliwosci skrgcania matrycy od wartosci poczatkowej 5 Hz (II etap)
powoduje uzyskanie produktow o gladkiej powierzchni, bez zarysowan i pgknigé (tabl. 6).
Powloki CrN+DLC, CrAISiN+DLC oraz AITiCtN+DLC nie wykazuja $ladow zuzycia.
Jednakze w przypadku powtoki CrN+DLC pigtka z wyciskanego materiatu klei si¢ do matrycy.

a) b)

Rysunek 32. Wyglad powierzchni matryc i krqzkow po wyciskaniu ze stalq predkosciq i czestotli-
wosciq skrecania przy zmiennej sile (I etap) z powlokq: a) CrAISIN+DLC, b) azotowana
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Tablica 5. Zestawienie warunkow wyciskania i jakosci powtok podczas procesu wyciskania metodq KOBO ze stalq predkosciq

i czestotliwosciq skrecania przy zmiennej sile (I etap)

poczatkowa | koncowa | poczatkowa & koncowa

Sita wyciskania,
T
Rodzaj

powtoki/obrobki
CrN+DLC 107 74
AITiCrtN+DLC 108 80
CrAISiN+DLC 107 90
CrAlISiN+MoS, 107 83
Azotowanie 107 80
Ulepszanie cieplne 107 70

Predkosé stempla,
mm/s

0,05 0,5
0,06 0,5
0,02 0,5
0,04 0,5
0,04 0,5
0,05 0,5

Jakos¢ powtok/
powierzchni matryc

Widoczne niewielkie $lady
zuzycia powtoki na
powierzchni czotowej matrycy

Widoczne niewielkie slady
zuzycia powtoki na
powierzchni czotowej matrycy

Widoczne niewielkie $lady
zuzycia powloki na
powierzchni czolowej matrycy

Widoczne zuzycie powtoki na
powierzchni czotowej i w
rowkach

Widoczne zuzycie powierzchni
czolowej matrycy i krazka

Widoczne zuzycie powierzchni
czotowej matrycy i krazka

Uwagi

Wyciskany materiat
przylega do powierzchni
matrycy

Najwigksza predkose
poczatkowa

Najmniejsza predkosé
poczatkowa i najwigksza
koncowa sita wyciskania

Wyciskany materiat
przylega do powierzchni
matrycy

Peknigty krazek

Najnizsza koncowa sita
wyciskania

BIUBYSIOAM O [OBOAIBW YOAUBIIILS OIU[ASIOMAI BU

yoAmopA1qAy yopmod 1osousepm 1 AInynns olueMmo)eIZsy



8S

Zo1moyzsen Yy

Tablica 6. Zestawienie warunkow wyciskania i jakosci powlok podczas procesu wyciskania metodq KOBO ze stalq predkosciq i silq

Rodzaj
powloki/obrobki

CrN+DLC

AITiCrtN+DLC

CrAlISiN+DLC

CrAlSiN+MoS,

Azotowanie

Ulepszanie
cieplne

przy zmiennej czestotliwosci skrecania matrycy (Il etap)

Sita wyciskania,
T

107 95
107 100
107 95
107 95
107 95
107 95

Predkosé stempla,
mm/s

0,01 0,5
0,01 0,5
0,01 0,5
0,02 0,5
0,03 0,5
0,05 0,5

Czestotliwosé,
Hz

poczatkowa | koncowa = poczatkowa koncowa | poczatkowa | koncowa

5 3,8
5 3,8
5 3,5
5 2,5
5 4,0
5 2,2

Jakos$¢ powtok/
powierzchni
matryc

Brak $ladow
zuzycia powtoki

Brak sladow
zuzycia powtoki

Brak $ladow
zuzycia powtoki

Zuzycie powloki
na powierzchni
czolowej
matrycy

Zuzycie
powierzchni
czolowej
matrycy i krazka
Zuzycie
powierzchni
czolowej
matrycy i krazka

Uwagi

Pigtka klei si¢
do matrycy

Powierzchnia
produktu
gladka

Powierzchnia
produktu
gladka

Peknigty
krazek

Peknigty
krazek

Widoczne
drobne rysy na
wyciskanym
produkcie
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Ksztattowanie struktury i wlasnosci powtok hybrydowych
na rewersyjnie skrecanych matrycach do wyciskania

W celu scharakteryzowania wlasnosci wytrzymatosciowych wyciskanego materiatu w zalez-
nosci od warunkéw procesu, jak i rodzaju zastosowanej warstwy ochronnej na powierzchni
matrycy, wykonano statyczna probg rozciagania otrzymanych w rezultacie wyciskania drutéw.
Na rysunkach 33-38 przedstawiono wyniki badan wytrzymatos$ci na rozciaganie drutdbw ze stopu
EN AW-7075 po wyciskaniu metoda KOBO ze stala predkoscia i czgstotliwoscia skrecania przy
zmiennej sile (I etap), natomiast na rysunkach 39-44 wyniki badan wytrzymato$ci na rozciaganie
drutow ze stopu EN AW-7075 po wyciskaniu ze stala predkoscia i sita przy zmiennej czgstotli-
wosci skrecania matrycy (I etap). Probki z drutu cigto kolejno od poczatku do konca uzyskanego
produktu. W tablicach 7 i 8 zestawiono wlasno$ci wytrzymalosciowe drutéw. Dla zaprezentowa-

nia zré6znicowania wlasnosci na dtugosci badanych drutéw podano odchylenia standardowe.
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Rysunek 33. Wykresy rozciqgania drutu ze stopu EN AW-7075 po wyciskaniu metodq KOBO
ze stalq czestotliwosciq skrecania 5 Hz przy uzyciu matrycy z powlokq CrN+DLC
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Rysunek 34. Wykresy rozciqgania drutu ze stopu EN AW-7075 po wyciskaniu metodq KOBO
ze stalq czestotliwosciq skrecania 5 Hz przy uzyciu matrycy z powlokq AITiCrN+DLC
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W przypadku wyciskania ze stala czg¢stotliwoscia skrgecania matrycy najwyzsze wlasnosci

wytrzymatosciowe wykazuja druty wyciskane przy uzyciu matryc z powtoka AITiCrN+DLC
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Rysunek 35. Wykresy rozciqgania drutu ze stopu EN AW-7075 po wyciskaniu metodq KOBO
ze stalq czestotliwosciq skrecania 5 Hz przy uzyciu matrycy z powlokq CrAISIN+DLC
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Rysunek 36. Wykresy rozciqgania drutu ze stopu EN AW-7075 po wyciskaniu metodqg KOBO
ze stalq czestotliwosciq skrecania 5 Hz przy uzyciu matrycy z powlokq CrAISiN+MoS,
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Rysunek 37. Wykresy rozciqgania drutu ze stopu EN AW-7075 po wyciskaniu metodq KOBO
ze stalq czestotliwosciq skrecania 5 Hz przy uzyciu matrycy azotowanej
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Ksztattowanie struktury i wlasno$ci powtok hybrydowych
na rewersyjnie skrecanych matrycach do wyciskania

oraz po ulepszaniu cieplnym, dla ktorych wytrzymato$¢ na rozciaganie R,,, wynosi odpowiednio

413 1418 MPa (tabl. 7). Wydhuzenie na poziomie ok. 14% uzyskuje si¢ dla drutow wyciskanych
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Rysunek 38. Wykresy rozciqgania drutu ze stopu EN AW-7075 po wyciskaniu metodqg KOBO
ze stalq czestotliwosciq skrecania 5 Hz przy uzyciu matrycy ulepszonej cieplnie

450
400
350
300 -
250
200
150
100
50
0

Naprezenie o [MPa]

0 2 4 6 8 10 12
Odksztatcenie € [%)]

—1—2—3—4—5—6—7—8—9—10—11—12

Rysunek 39. Wykresy rozciqgania drutu ze stopu EN AW-7075 po wyciskaniu
metodq KOBO ze stalq sitq 95 T przy uzyciu matrycy z powltokq CrN+DLC
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Rysunek 40. Wykresy rozciqgania drutu ze stopu EN AW-7075 po wyciskaniu
metodq KOBO ze stalq sitq 95 T przy uzyciu matrycy z powlokq AITiCrN+DLC
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na matrycach z powlokami

AISiCrN+DLC i AICrSiN+MoS, oraz azotowanych. Najnizsze i naj-

bardziej zréznicowane wartosci wlasnosci wytrzymatosciowych wykazuje stop EN AW-7075
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Rysunek 41. Wykresy rozciqgania drutu ze stopu EN AW-7075 po wyciskaniu

metodq KOBO ze s
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Rysunek 42. Wykresy rozciqgania drutu ze stopu EN AW-7075 po wyciskaniu
metodq KOBO ze stalq sitq 95 T przy uzyciu matrycy z powtokq CrAISiN+MoS,
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Rysunek 43. Wykresy rozciqgania drutu ze stopu EN AW-7075 po wyciskaniu
metodq KOBO ze stalq sitq 95 T przy uzyciu matrycy azotowanej
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Ksztattowanie struktury i wlasnosci powlok hybrydowych
na rewersyjnie skrecanych matrycach do wyciskania

po wyciskaniu z uzyciem powtoki CrN+DLC (rys. 33). Natomiast dla matryc z powloka
AICrSiN+DLC oraz azotowanych (rys. 35 i 37) przebiegi krzywych rozciagania sa najbardziej
zblizone do siebie na catej dtugosci, co $wiadczy o mozliwosci uzyskiwania w materiatach
statych wlasnosci wytrzymatosciowych.

Wyciskanie ze stata sita powoduje zmniejszenie zrdéznicowania wiasnosci wytrzymato-
sciowych na dlugosci badanych drutow we wszystkich przypadkach (rys. 39-44). Najwyzsze
wlasno$ci wytrzymatosciowe uzyskuje si¢ dla drutow wyciskanych na matrycach z powtokami
CrN+DLC oraz azotowanych i ulepszanych cieplnie. Najnizsze wlasnosci wytrzymatosciowe,
a zarazem najwigksza plastyczno$¢ wykazuje material po wyciskaniu na matrycy z powloka
AITiCrN+DLC (tabl. 8).

Nietypowy przebieg procesu wyciskania oraz zastosowanie matryc, ktorych powierzchnig

modyfikowano w wyniku zabiegéw obrobki cieplej i cieplno-chemicznej lub poprzez

500
450
400 -

350 | N N
300 |
250 |
200
150
100
50

0

Naprezenie o [MPa]

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Odksztatcenie € [%]
—1 —2 —3 —4 —5 —f ——7 ——8 ——9 —10 —11 —12

Rysunek 44. Wykresy rozciqgania drutu ze stopu EN AW-7075 po wyciskaniu
metodq KOBO ze stalq silq 95 T przy uzyciu matrycy ulepszonej cieplnie

Tablica 7. Zestawienie wlasnosci mechanicznych drutow ze stopu EN AW-7075 wyciskanych
metodq KOBO ze stalq czestotliwoSciq skrecania matrycy — etap [

powllzl(;i(;cz)?)]ro'bki Ro2, MPa Ry, MPa A, %
Azotowanie 223+15 35049 13,942.0
Ulepszanie cieplne 25148 418424 122408
AICrSiN+DLC 225+19 34846 14,0+1.3
AICrSiN+MoS, 241+16 378424 14,541.7
AITiCrN+DLC 247+11 413421 11.9+1.6
CrN+DLC 227426 331465 9.9+5.7
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wytworzenie warstw ochronnych technika PVD i CVD nasuwa pytanie o ich wpltyw na
przebieg krzywych rozciggania stopu EN AW-7075. Na podstawie analizy krzywych
rozciagania (rys. 33-44) mozna rozrézni¢ cztery odmienne zachowania:

e niskic wydluzenie i wysoka wytrzymalos¢ — m.in. ulepszana cieplnie (I etap),

AITiCtN+DLC (I etap), CrN+DLC (II etap), CrAISiN+DLC (II etap);

e niestateczno$¢ plastyczna typu Liidersa — m.in. azotowana (I etap), ulepszana cieplnie

(I etap), CrN+DLC (II etap);

e niskie wlasnosci wytrzymalosciowe i duza plastyczno$¢ — m.in. CrAISiN+MoS, (I etap),

AITiCrN+DLC (II etap);

e niestateczno$¢ plastyczna typu Portevin-Le Chatelier — m.in. AITiCrN+DLC (I etap),
azotowana (I etap), AITICtN+DLC (II etap).

Efekt Portevin-Le Chatelier (PLC) jest klasyfikowany w trzech zasadniczych typach: A, B
oraz C w zaleznoSci od charakteru czasowo-przestrzennej organizacji pasm deformacji
[146-148]. Typ A odpowiada deformacjom rozchodzacym si¢ w sposob ciagly wzdhiz osi
rozciaggania, stanowiagcym odosobnione fale plastyczne. Typ B oznacza oscylujaca w czasie
propagacj¢ odksztalcenia, natomiast typ C — pasmo deformacji pojawiajace si¢ losowo
i niepropagujace si¢ wzdluz probki poddanej rozciaganiu. W przypadku badanych probek
w przewazajacej wigkszosci przypadkow wystepuje efekt niestatecznosci PLC typu B i C.

Przeprowadzone badania potwierdzily stusznos¢ prowadzenia wyciskania metoda KOBO
ze stala sita. Dzigki temu mozna uzyskiwac jednorodne wlasnosci na catej dtugosci wycisnigtych
produktow. Najlepszymi wtasno$ciami cechuja si¢ druty wyciskane przy uzyciu matryc

z powtokami AITiCrN+DLC oraz CrAISiN+DLC.

Tablica 8. Zestawienie wilasnosci mechanicznych drutow ze stopu EN AW-7075 wyciskanych
metodq KOBO ze stalq silq wyciskania — etap 11

Rodzaj

powloki/obr6bki Ro2, MPa R, MPa Lo
Azotowana 238+12 407+14 12,7+2.,4
Naweglana 24346 400+11 11,61,4
AICrSiN+DLC 23616 378+10 12,2+1,0
AICrSiN+MoS, 228%10 343+14 13,7£2,0
AITiCrN+DLC 19548 31343 14,3+2,3
CrN+DLC 24619 400+13 12,6%1,7
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5.2.2. Wplyw warunkéw wyciskania oraz obrobki powierzchniowej na jakos¢
matryc w podwyzszonej temperaturze

W celu oceny wplywu temperatury, predkosci i sily wyciskania na zuzycie powlok
przeprowadzono proby w temperaturze 400°C ze stala sita na poziomie 1 MN (IV etap).
W celu zwigkszenia mozliwosci sterowania predkoscia wykorzystano matryce o $rednicy
oczka 6 mm (stopien przerobu A=44,4).

W trakcie prowadzenia wyciskania nie bylo mozliwosci zewngtrznej ingerencji w system
sterowania zaworami umozliwiajacymi pracg¢ z okreslona predkoscia posuwu stempla. Ze
wzgledu na bardzo duze predkosci w zadnym przypadku nie udato si¢ osiagna¢ stalej wartosci
sily wyciskania. W tablicy 9 przedstawiono warunki zarejestrowane kazdorazowo podczas
prowadzenia eksperymentow.

Z préb przeprowadzonych w tym etapie wynika, ze powloka CrN+DLC nie wykazuje

zadnych §ladow zuzycia. Moze to by¢ spowodowane najnizsza przewodnoscia cieplna warstwy

a) b)

Rysunek 45. Wyglad powierzchni drutu wyciskanego metodq KOBO w temperaturze 400°C
ze stopniem przerobu A=44,4: a) powierzchnia gladka, b) powierzchnia z pierwszymi
peknieciami; c) pekniecia na przemian z dobrq powierzchniq drutu, d) pekniecia
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Tablica 9. Zestawienie warunkow wyciskania i jakosci powlok podczas procesu wyciskania metodq KOBO w temperaturze 400 °C

Rodzaj
powtoki/obrobki

CrN+DLC

AITiCtN+DLC

AICrSiN+DLC

Naweglana

Azotowana

poczatkowa

100

100

100

100

100

koncowa

80

75

90

77

Predkosé
koncowa, mm/s

3,65

3,99

3,65

4,05

Jakos¢
powtlok/powierzchni
matryc

Brak §ladoéw zuzycia
powtoki wytworzonej
na powierzchni
matrycy

Widoczne zuzycie

powloki

Niewielkie zuzycie
powloki

Zniszczona
powierzchnia matrycy

Zniszczona
powierzchnia matrycy

ze stalq silq wyciskania i czestotliwosciq skrecania matrycy przy zmiennej predkosci wyciskania

Jako$¢ drutu

Poczatek dobry,
popgkany koniec

Poczatek dobry,
popekany koniec

Poczatek bardzo

dobry, popgkany
koniec

Dobry poczatek,
srodek 1 koniec
popekane

Dobry poczatek,
srodek i koniec
popekane

Uwagi

Najmniejsze
zuzycie powtoki

Najmniejsza
koficowa sita
wyciskania

Najwyzsza
koncowa sita
wyciskania

Najgorsza jakosc¢
drutu, najwicksza
koncowa predkosc
wyciskania

Znaczne zuzycie
matrycy
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Ksztattowanie struktury i wlasnosci powlok hybrydowych
na rewersyjnie skrecanych matrycach do wyciskania

a) b)

Rysunek 46. Wyglad powierzchni matryc i krqzkow po wyciskaniu w temperaturze 400 °C
ze stalq silq wyciskania i czestotliwosciq skrecania matrycy przy zmiennej predkosci
wyciskania (IV etap) z powlokq: a) CrN+DLC, b) azotowana

CrN sposrdéd wszystkich analizowanych nanokrystalicznych warstw azotkowych wytwo-
rzonych w procesie PVD. W przypadku pozostalych powlok na powierzchni czotowej
zauwazono $lady zuzycia. Matryca z powtoka CrAlSiN+DLC charakteryzuje si¢ utrudniona
inicjacja procesu oraz bardzo wysoka koncowa sila wyciskania. Podobnie powloka zachowuje
si¢ podczas wyciskania ze stala czgstotliwo$cia skrgcania matrycy (I etap). W przypadku
powtoki AITiCrN+DLC prowadzenie procesu wyciskania metoda KOBO w podwyzszonej
temperaturze cechuje si¢ najmniejsza koncowa sita wyciskania oraz bardzo duza predkoscia
ruchu stempla (tabl. 9). We wszystkich badanych przypadkach druty po wyciskaniu
charakteryzowaty si¢ dobra jakoscia powierzchni tylko w poczatkowym etapie wyciskania
(rys. 45). Prowadzenie procesu w temperaturze 400°C przy predkosciach koncowych powyzej
3 mm/s skutkuje pekaniem koncowych fragmentoéw drutu (rys. 45d).

Jednakze dobor warunkéw wyciskania dla etapu IV mial na celu przetestowanie matryc
w ekstremalnie trudnych warunkach. Najgorsza jako$¢ powierzchni drutu zaobserwowano po
wyciskaniu na matrycy ulepszonej cieplnie i azotowanej, co nalezy zwiazaé¢ z catkowitym
zniszczeniem ich powierzchni roboczych. Na rysunku 46 przedstawiono wyglad powierzchni

czotowych matryc po wyciskaniu stopu EN AW-7075 w temperaturze 400°C.

5.2.3. Wplyw obrobki powierzchniowej na trwalos¢ eksploatacyjna matryc

W celu ilosciowej oceny trwaloéci eksploatacyjnej matryc przeprowadzono proces

wyciskania metoda KOBO przy stalej predkosci i czgstotliwosci skrgcania matrycy (IIT etap).
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Badania eksploatacyjne, zrealizowane w warunkach laboratoryjnych umozliwity poréwnanie
trwatosci matryc pokrytych wytworzonymi warstwami i klasycznych matryc poddanych jedynie
procesowi azotowania lub ulepszania cieplnego.

Nawet niewielki ubytek lub uszkodzenie naniesionej powloki ochronnej lub warstwy
azotowanej moze zakloci¢ proces wyciskania i spowodowac uzyskanie produktu o nieakcepto-
walnej jakosci. Stad, jako kryterium oceny trwatosci eksploatacyjnej matrycy przyjgto stan
powierzchni wyciskanego produktu oraz zuzycie powierzchni czotowej i paska kalibrujacego
narzgdzia. W tablicy 10 przedstawiono matryce w stanie wyj$ciowym, po przeprowadzeniu
5 prob wyciskania oraz po przeprowadzeniu 10 préb (ewentualnie po mniejszej liczbie z uwagi
na zuzycie matrycy zgodnie z przyjetymi kryteriami oceny trwatosci eksploatacyjnej).

Wyniki badan eksploatacyjnych wyrazone liczba kolejnych przepustow wykonanych
z wykorzystaniem matryc rozniacych si¢ rodzajem warstwy ochronnej, podczas ktorych jakos¢
powierzchni wyciskanego produktu i narzedzia byta akceptowalna zgodnie z przyjetymi
kryteriami przedstawiono w tablicy 11.

W przypadku klasycznych matryc ulepszanych cieplnie i azotowanych w trakcie procesu
wyciskania wraz z kolejnymi probami nastgpuje systematyczne zuzywanie si¢ powierzchni
matryc, zarowno w rowkach jak i na krawedzi. Wraz z kolejnymi przepustami maleje koncowa
sita wyciskania, pogarsza si¢ jakos¢ drutu, widoczne sa pegknigecia na powierzchni bocznej
produktu, szczegdlnie na koncowym odcinku drutu (rys. 47a). Matryce ulepszane cieplnie
i azotowane bardzo szybko si¢ zuzywaja (4. przepust). Ma to bardzo istotny wpltyw na jakosc¢
finalnego produktu.

Dwukrotnie wigksza trwalo$¢ eksploatacyjna wykazuja matryce z naniesionymi na ich
powierzchni¢ powlokami CrN+DLC oraz CrAlSiN+MoS,. W miar¢ kolejnych przepustow
maleje sita wyciskania, jednoczesnie widoczne jest systematyczne zuzycie powtlok,
w szczegolnosci na obrzezach, powierzchni czotowej i rowkach matrycy. Na powierzchni
wyciskanego produktu widoczne sa liczne bruzdy i rysy (rys. 47b,c) §wiadczace o braku
gladkosci paska kalibrujacego (7. przepust).

W przypadku matryc z wytworzonymi na ich powierzchni warstwami CrAISiN+DLC oraz
AITiCrN+DLC stwierdzono 3-krotny wzrost trwatosci eksploatacyjnej w poréwnaniu do matryc
stosowanych standardowo w procesach wyciskania, czyli ulepszanych cieplnie i azotowanych.
Jako$¢ powierzchni wyciskanego stopu jest bardzo dobra (rys. 47d). Drobne rysy (rys. 47¢) na
powierzchni produktu pojawiaja si¢ dopiero podczas 10 przepustu wraz ze zuzywaniem si¢

powierzchni matryc i przyleganiem stopu do paska kalibrujacego.
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Tablica 10. Analiza zuzycia powierzchni matryc do wyciskania pokrytych powtokami skladajqcymi
sie z nanokrystalicznej warstwy azotkowej PVD z dodatkowq warstwq niskotarciowq oraz poddanych
procesowi azotowania lub ulepszania cieplnego (III etap)

Wyglad Rodzaj powloki/obrobki
powierzchni
WG CrN+DLC AITICIN+DLC  CrAlSiN+DLC | CrAlISiN+MoS, Azotowanie  Ulepszanie cieplne

w stanie
wyjsciowym

po S
probach

po ostatnigj
probie*

* w przypadku matrycy ulepszanej cieplnie wykonano 5 prob, azotowanej — 8 prob, z powtoka CrAlSiN+MoS, — 9 prob
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Tablica 11. Zestawienie trwatosci matryc do wyciskania pokrytych powtokami typu nanokrystaliczna warstwa azotkowa/warstwa
niskotarciowa oraz poddanych procesowi azotowania lub ulepszania cieplnego (III etap)

Rodzaj powloki/obrobki

pglr)y CrN+DLC AITiCtN+DLC | CrAlSiN+DLC | CrAISiN+MoS, azotowana uifg;ﬁiza
matryca | wyréb | matryca = wyréb | matryca | wyrdb | matryca | wyrdb | matryca = wyrob | matryca | wyrdb
1 @ @ @ @ @ @ @ ® ® @ ® ®
2 @ @ S S S @ S @ @ S) @ @
3 @ @ S S S @ S @ @ S) @ @
4 @ @ @ @ @ @ @ ® ® @ ® ®
5 @ @ S S S @ @ @ ® ® ® ®
6 @ @ S @ @ @ ® @ ® ® %) )
7 @ @ @ @ @ @ ® ® ® ® %) %)
8 ® ® S S S @ ® ® ® ® %) %]
9 ® ® ® @ ® @ ® ® ) %] %) %)
10 ® ® ® ® ® @ %) %) ) %] %) %)

@ — jakos¢ akceptowalna zgodnie z przyjetymi kryteriami
® — jakos¢ nieakceptowalna zgodnie z przyjetymi kryteriami
& — brak proby
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na rewersyjnie skrecanych matrycach do wyciskania

Na gladkiej powierzchni drutu o bardzo dobrej jakosci (rys. 47d) widoczny jest charaktery-
styczny efekt mory pochodzacy od rewersyjnego skrgcania matrycy, bedacego istota wycis-
kania metoda KOBO. Dolny drut o wigkszej liczbie sladow skrgcen obrazuje etap procesu
realizowany przy matej predkosci wyciskania, a co za tym idzie duzej liczbie skrgcen przypa-
dajacych na jednostke objgtosci (poczatek wyciskania), gdzie nie zostala jeszcze osiagnigta
zatozona predkos¢ przesuwu stempla. Gorny drut obrazuje etap realizowany z zatozona
predkoscia wyciskania.

Przeprowadzone obserwacje wykazaly, ze gtownymi formami zniszczenia analizowanych
matryc jest zuzycie S$cierne oraz Scierno-adhezyjne. Wyniki obserwacji mikroskopowych
pokazano na rysunku 48. Z analizy wielkosci i intensywnoS$ci zuzycia matryc wynika, iz

zastosowanie proponowanych dwuwarstwowych powlok na powierzchni narzedzi do wyciskania

a) b)

PR TR R T R e ST XOR A DTN ey

Rysunek 47. Wyglad powierzchni drutu wyciskanego metodq KOBO na zimno ze stopniem
przerobu A=100: a) liczne drobne i grube pekniecia, b) gruba rysa, c) powierzchnia z plytkimi
zarysowaniami wzdtuz kierunku wyciskania, d) powierzchnia gladka i bez zarysowan
z charakterystycznym efektem mory pochodzqcym od skrecania matrycy
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w sposob znaczacy zmniejsza efekty tarcia i zwigksza trwalo$¢ cksploatacyjna matryc
w porownaniu do matryc ulepszanych cieplnie lub azotowanych.

Dokonana analiza potwierdza znaczenie synergicznego wspoéldzialania poszczegdlnych
elementéw wytworzonych powlok, skladajacych si¢ z twardej nanokrystalicznej warstwy
wytworzonej technika PVD oraz niskotarciowej warstwy DLC (w mniejszym stopniu warstwy
MoS;) w ksztaltowaniu trwatosci eksploatacyjnej matryc do wyciskania. Jednocze$nie biorac
pod uwage fakt, iz w przypadku matryc z wytworzonymi na ich powierzchni powlokami
zawierajacymi zewngtrzng warstwe niskotarciowa typu DLC zachowano poroéwnywalne jej
wlasnosci, to czynnikiem majacym najwigkszy wpltyw na ksztattowanie trwatosci powtok sa

wlasno$ci warstw nanokrystalicznych PVD.

Rysunek 48. Wyniki obserwacji mikroskopowych sladow zuzycia matryc do wyciskania:
a, b) z naniesionq na ich powierzchnie powtokq CrAISiN+DLC, ¢, d) azotowanych
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5.3. Wyniki modelowania zalezno$ci migdzy warunkami procesu
wyciskania a wlasnoSciami produktu z wykorzystaniem narzedzi
sztucznej inteligencji

Sztuczne sieci neuronowe od kilkunastu lat sa popularng metoda modelowania wykorzysty-
wang w wielu roznigcych si¢ od siebie obszarach takich jak medycyna, finanse czy zastoso-
wania inzynierskie. Bardzo liczne przyktady aplikacji tej metody mozna odnalez¢é rowniez
w inzynierii materiatowej [149-161]. Jedna z podstawowych zalet sztucznych sieci neuronowych
jest mozliwo$¢ tworzenia relacji migdzy zmiennymi bez konieczno$ci matematycznego opisu
analizowanego problemu. Przygotowanie sieci neuronowych do wykonania zadania nie wymaga
opracowania algorytmu i zapisywania go w postaci programu. Proces ten zastgpuje uczenie
przy uzyciu ciagu typowych pobudzen i odpowiadajacych im pozadanych reakcji. Istotna cecha
sieci jest umiejgtnos¢ generalizacji, czyli uogolniania wiedzy pozyskanej podczas uczenia dla
danych, ktore nie byly prezentowane podczas nauki. Uczaca sig¢ na przyktadach, sztuczna sie¢
neuronowa, wymaga jednak przygotowania zbioru przyktadow, ktore beda reprezentatywne dla
badanego zjawiska. W inzynierii materiatowej, spetnienie tego wymogu jest trudne, poniewaz
bardzo czg¢sto wiaze si¢ z czasochtonnymi i kosztownymi badaniami do§wiadczalnymi.

W niniejszej pracy zastosowano sztuczne sieci neuronowe do modelowania zaleznosci
migdzy warunkami procesu wyciskania aluminium o czysto$ci technicznej 99,5% metoda
KOBO, a wlasnosciami gotowego produktu: granica plastycznosci Ry,, wytrzymatoscia na
rozciaganie R, i wydtuzeniem A. Sztuczne sieci neuronowe opracowano w programie Statistica
Neural Networks 4.0F.

Projektowanie sztucznej sieci neuronowej mozna podzieli¢ na nastgpujace, powtarzajace si¢
etapy: przygotowanie zbioru danych do uczenia i oceny dziatania sieci, okreslenie parametrow
charakteryzujacych sieé¢, uczenie sieci, ocena dziatania sieci. Do najwazniejszych parametrow
definiowanych podczas projektowania sztucznych sieci neuronowych nalezy zaliczy¢:

e typ i strukturg sztucznej sieci neuronowej,

e funkcje biedu,

o funkcje aktywacji,

o funkcje potencjatu postsynaptycznego (PSP),

e metodg i parametry uczenia,
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e metode¢ skalowania zmiennych.

Zbior danych podzielono losowo na dwa podzbiory: uczacy i walidacyjny. Przyktady ze
zbioru uczacego wykorzystano do obliczenia wartosci wag sieci w czasie procesu uczenia,
natomiast dane ze zbioru walidacyjnego, do oceny jakosci sieci podczas uczenia.

Oceng jakosci opracowanych modeli neuronowych dokonano uwzgledniajac nast¢pujace
statystyki:

e $redni blad bezwzgledny prognozy sieci, ktory obliczono wg zaleznoSci:

1 n
Ej :;Zquzi _Xai)

gdzie:

E; — btad dla j-tej wlasnosci,

n — liczba danych w zbiorze,

X, — i-ta warto$¢ wlasnosci zmierzonej,

X, —i-ta warto$¢ obliczeniowa.

e iloraz odchylenia standardowego btedéw predykcji i odchylenia standardowego zmiennej
zaleznej (mniejsza warto$¢ miernika, odwrotnie proporcjonalna do wariancji wskazuje na
lepsza jakos¢ predykeji),

e wspoétczynnik korelacji Pearsona.

Poprawnos¢ modelu neuronowego moze by¢ rozwazana jedynie w przypadku, gdy prognozy
sieci sg obciazone mniejszym btgdem, niz proste oszacowanie zmiennej zaleznej, wyrazone na
przyktad, przez warto$¢ srednia tej zmiennej. W takim przypadku, sredni btad odpowiedzi sieci
jest rowny odchyleniu standardowemu wartosci zmiennej wyjSciowej, a iloraz odchylen stan-
dardowych jest rowny 1. Dla predykcji nieobarczonej bledem, iloraz odchylen standardowych
przyjmuje wartos¢ 0.

Na podstawie wstepnych badan symulacyjnych, jako optymalna wytypowano sieé¢ jedno-
kierunkowa typu MLP (perceptron wiclowarstwowy).

Dla opracowania modelu neuronowego przyjgto zmienne niezalezne w postaci podstawowych
warunkoéw procesu: czgstotliwosci rewersyjnego skrecania matrycy, predkosci stempla oraz

temperatury wyciskanego materiatu. Dodatkowo uwzgledniono wplyw czynnikow uzaleznio-
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nych, migdzy innymi od warunkéw wejSciowych procesu, ktore byly mierzone podczas

wyciskania: sity wyciskania oraz momentu skrecajacego.

Opracowane w pracy sztuczne sieci neuronowe, ze wzgledu na wykorzystane w modelu
zmienne niezalezne i zmienne zalezne oraz ze wzgledu na przeznaczenie mozna podzieli¢
na trzy grupy:

e :zmienne niezalezne: temperatura wyciskanego materiatu, czestotliwo$é rewersyjnego
skrecania matrycy, predkos¢ stempla — zmienne zalezne: sita wyciskania, moment
skrgcajacy; cel: symulacja wptywu warunkow wyciskania na warto$¢ sity wyciskania i
momentu skrgcajacego, obliczenie sity i momentu, jako danych wejéciowych dla sieci
obliczajacych wtasnosci produktu;

e zmienne niezalezne: temperatura wyciskanego materialu, czgstotliwo$¢ rewersyjnego
skrecania matrycy, predkosé stempla, sita wyciskania, moment skr¢cajacy — zmienne
zalezne: granica plastyczno$ci Ry ,, wytrzymato$¢ na rozciaganie Ry, wydluzenie A; cel:
obliczenie wilasno$ci produktu, symulacja wplywu warunkow procesu na wiasnosci
produktu;

e :zmienne niezalezne: temperatura wyciskanego materiatu, czgstotliwo$¢é rewersyjnego
skrecania matrycy, predkos$¢ stempla — zmienne zalezne: granica plastyczno$ci Ry,
wytrzymato$¢ na rozciaganie R, wydhuzenie A; cel: symulacja wptywu temperatury,
czgstotliwo$ci rewersyjnego skrgcania matrycy i1 predkosci stempla na wilasnosci
produktu.

W kazdym przypadku odpowiedZ sieci kodowano w postaci jednego neuronu. Poziom
aktywacji neuronu w warstwie wyjsciowej okreslat warto$¢ jednej ze zmiennych zaleznych:
granicy plastycznosci, wytrzymatos$ci na rozciaganie, wydluzenia, momentu skrgcajacego
lub sily wyciskania. Analiz¢ prowadzono na poczatku, w $rodku oraz na koncu
wyciskanego produktu. Sieci uczono metodami wstecznej propagacji bledow oraz
gradientow sprzezonych. W trakcie uczenia sieci obserwowano wykres btedu uczenia dla
zbioru uczacego i walidacyjnego. Uczenie zakonczono w momencie, gdy btad zbioru
walidacyjnego zaczynat rosnac przy zmniejszajacej si¢ wartosci btedu dla zbioru uczacego.
Opracowano tacznie 24 modele wykorzystujace sztuczne sieci neuronowe o trzech lub
pigciu neuronach w warstwie wej$ciowej 1 jednym neuronie w warstwie wyjsciowej. Na

rysunku 49 przedstawiono ogo6lny schemat sztucznej sieci neuronowe;j.
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Rysunek 49. Schemat sztucznej sieci neuronowej (T — temperatura wyciskanego materiatu,
f— czestotliwos¢ rewersyjnego skrecania matrycy, v — predkosc¢ stempla, F — sita wyciskania,
M — moment skrecajqcy, Ry — granica plastycznosci, R, — wytrzymatos¢ na rozciqganie,

A —wydluzenie)

Tablica 12. Charakterystyka sztucznych sieci neuronowych zaprojektowanych do obliczania
granicy plastycznosci Ry, wytrzymatosci na rozciqganie R, i wydtuzenia A na koncu produktu
wyciskanego z aluminium metodq KOBO

Charakterystyka sieci neuronowej

Rodzaj sieci/ liczba neuronéw
w warstwach: wejsciowej —
ukrytej —wyjsciowej

Metoda uczenia/

liczba epok treningowych

Sredni btad zbio6r uczacy
bezwzgledny pi6r walidacyjny

Iloraz odchylen zbioér uczacy

sty zbidr walidacyjny
Wspolczynnik bl ey
korelacji

zbidr walidacyjny

funkcja btedu: suma kwadratow

RO,Z

MLP/
5-4-1

BP/50
CG/59

5.4 MPa
5,4 MPa
0,31
0,35
0,95

0,94

Oznaczenie sieci

Ry

MLP/
5-3-1

BP/50
CG/154

3,0 MPa
2,3 MPa
0,30
0,32
0,95

0,95

A

MLP/
5-4-1

BP/50
CG21

3,0 %
3,0%
0,36
0,34
0,93

0,94

funkcja aktywacji w warstwie: wejsciowej/ ukrytej/ wyjsciowej: liniowa/ logistyczna/

liniowa z nasyceniem

funkcja potencjatu postsynaptycznego (PSP) — liniowa

BP — metoda wstecznej propagacji bledu; CG — metoda gradientdéw sprz¢zonych
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W tablicy 12 zestawiono podstawowe informacje charakteryzujace sztuczne sieci
neuronowe uwzgledniajac wartosci wskaznikow przyjetych do oceny jakosci sieci.
Przedstawiono przykltad w postaci trzech sieci zaprojektowanych do obliczania granicy
plastycznosci Ry, wytrzymato$ci na rozciaganie R,, 1 wydluzenie A na podstawie temperatury
wyciskanego materiatu, czestotliwo$¢ zmian rewersyjnego skrecania matrycy, predkosci
stempla, sity wyciskania oraz momentu skrgcajacego.

Ponadto nalezy zwrdci¢ uwagg, ze umiejgtnos¢ generalizacji, czyli zdolno$¢ uogolnienia
wiedzy pozyskanej podczas procesu uczenia potwierdzaja zblizone wartosci wskaznikow
oceny jakosci obliczonych odpowiednio dla zbioréw: uczacego i walidacyjnego.

Na rysunkach 50-60 przedstawiono symulacj¢ wplywu warunkéw wyciskania metoda
KOBO na wybrane wiasnosci mechaniczne produktu oraz moment skrecajacy i site wyciskania
dla ustalonych wartosci pozostatych warunkdéw procesu.

Opracowany model moze by¢ stosowany do obliczania wtasnosci aluminium i jego stopow
wytworzonych podczas wyciskania metoda KOBO dla czgstotliwo$ci rewersyjnego skrecania

matrycy 3-8 Hz, predkosci stempla 0,09-0,5 mm/s i temperatury wyciskanego materiatu
w zakresie 24-400°C.
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Rysunek 50. Symulacja wplywu czestotliwosci rewersyjnego skrecania matrycy i predkosci
stempla na granice plastycznosci Ry na koncu produktu podczas wyciskania metodq KOBO
w temperaturze 24°C
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Rysunek 51. Symulacja wplywu czestotliwosci rewersyjnego skrecania matrycy i predkosci
stempla na wytrzymalos¢ na rozciqganie R,, na koncu produktu podczas wyciskania metodq
KOBO w temperaturze 24°C

VAR

Rysunek 52. Symulacja wplywu czestotliwosci rewersyjnego skrecania matrycy i predkosci
stempla na wydtuzenie A na koncu produktu podczas wyciskania metodqg KOBO
w temperaturze 24°C
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Rysunek 53. Symulacja wplywu czestotliwosci rewersyjnego skrecania matrycy i predkosci
stempla na site wyciskania F na koncu produktu podczas wyciskania metodq KOBO
w temperaturze 24°C
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Rysunek 54. Symulacja wplywu czestotliwosci rewersyjnego skrecania matrycy i predkosci
stempla na moment skrecajqcy M, na koncu produktu podczas wyciskania metodq KOBO
w temperaturze 24°C
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Rysunek 55. Symulacja wplywu temperatury i czestotliwosci rewersyjnego skrecania
matrycy dla predkosci stempla v=0,09 mm/s na granice plastycznosci R,
(koniec produktu, wyciskanie metodq KOBO)
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Rysunek 56. Symulacja wplywu temperatury i czestotliwosci rewersyjnego skrecania
matrycy dla predkosci stempla v=0,09 mm/s na wytrzymatos¢ na rozciqganie R,
(koniec produktu, wyciskanie metodq KOBO)
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Rysunek 57. Symulacja wplywu temperatury i czestotliwosci rewersyjnego skrecania
matrycy dla predkosci stempla v=0,09 mm/s na wydluzenie A
(koniec produktu, wyciskanie metodq KOBO)
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Rysunek 58. Symulacja wptywu temperatury i predkosci stempla dla czestotliwosci
rewersyjnego skrecania matrycy f=5 Hz na granice plastycznosci Ry,
(koniec produktu, wyciskanie metodq KOBO)
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Rysunek 59. Symulacja wplywu temperatury i predkosci stempla dla czestotliwosci
rewersyjnego skrecania matrycy f=5 Hz na wytrzymatos¢ na rozcigganie R,
(koniec produktu, wyciskanie metodq KOBO)
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Rysunek 60. Symulacja wptywu temperatury i predkosci stempla dla czestotliwosci
rewersyjnego skrecania matrycy f=5 Hz na wydluzenie A
(koniec produktu, wyciskanie metodq KOBO)
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5.4. Struktura, sklad chemiczny i fazowy powlok

Wykonane badania fraktograficzne w skaningowym mikroskopie elektronowym (rys. 61, 63,
65, 67) pozwalaja stwierdzi¢, ze badane powtoki, w zalezno$ci od zastosowanego systemu
warstw wykazuja strukturg¢ jednowarstwowa sktadajaca si¢ z twardej warstwy azotkowej oraz
dwuwarstwowa strukturg sktadajaca si¢ z twardej warstwy azotkowej i warstwy niskotarciowe;.
Stwierdzono réwniez wystgpowanie dobrze zwiazanej z podlozem warstwy przejsciowej na
bazie chromu, ktora zostala wytworzona w celu poprawy przyczepnosci powtok do podtoza ze
stali narz¢dziowej do pracy na goraco.

Poszczegbdlne warstwy sa réwnomiernie natozone i szczelnie przylegaja do siebie oraz
materiatu podtoza. Morfologia powierzchni przeloméw badanych powlok charakteryzuje sig
zwarta struktura. Jedynie w przypadku warstwy AITiCrN wystepuje struktura kolumnowa
(rys. 63). Badania fraktograficzne przetoméw badanych probek ze stali z naniesionymi na ich
powierzchnig powtokami wykazuja ostra strefe przejscia migdzy podlozem a powloka, jak
rowniez pomigdzy warstwami tworzacymi powloke.

Badania sktadu chemicznego powltok wykonane z wykorzystaniem systemu EDS (rys. 62,
64, 66) potwierdzaja wystgpowanie odpowiednich pierwiastkow w analizowanych warstwach.
W przypadku warstwy MoS, ze wzgledu na jej mala grubos¢ i charakterystyke padajacej
wiazki zastosowana metoda uniemozliwia dokonania precyzyjnej analizy jakosciowej sktadu
chemicznego (rys. 68).

Obserwacje topografii powierzchni analizowanych powlok z wykorzystaniem metod
elektronowej mikroskopii skaningowej (SEM) i mikroskopii sit atomowych (AFM) wykazaty
zréznicowana topografi¢ powierzchni warstw azotkowych oraz niskotarciowych wytwo-
rzonych na powierzchni stali narzedziowej do pracy na goraco. W zaleznoSci od rodzaju
warstw mozna wyrdzni¢ dwa typy morfologii. Pierwszy z nich wystepuje w przypadku warstw
azotkowych wytworzonych technika fizycznego osadzania z fazy gazowej metoda lukowa
i charakteryzuje si¢ wystgpowaniem pojedynczych mikroczastek w ksztatcie kropel (rys. 69).
Natomiast drugi wystgpuje w przypadku warstwy niskotarciowej DLC wytworzonej technika
chemicznego osadzania z fazy gazowej wspomaganego plazma i charakteryzuje si¢ duza
niejednorodnoscia zwiazana z wystgpowaniem na powierzchni licznych czastek w ksztalcie

kropli lub zblizonym do kulistego (rys. 70).
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EHT = 400KV

WD= 4mm Signel A = InLens

Rysunek 61. Powierzchnia przefomu powloki: a) CrAISiN, b) CrAISiN+DLC wytworzonej
na podtozu ze stali narzedziowej do pracy na gorqco X40CrMoV'5-1
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Rysunek 62. Wykres energii rozproszonego promieniowania rentgenowskiego z mikroobszaru
odpowiednio A i B, zgodnie z rys. 61b

a)

EHT = 400KV

WD= 4mm Signal A= InLens

Rysunek 63. Powierzchnia przetomu powtoki: a) AITiCrN, b) AITiCrN+DLC wytworzonej
na podtozu ze stali narzedziowej do pracy na gorqco X40CrMoV5-1
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Rysunek 64. Wykres energii rozproszonego promieniowania rentgenowskiego z mikroobszaru

odpowiednio A i B, zgodnie z rys. 63b

b)

EHT = 400KV

WD= 4mm

Signal A = InLens

Rysunek 65. Powierzchnia przetomu powloki: a) CrN, b) CrN+DLC wytworzonej na podtozu
ze stali narzedziowej do pracy na gorqco X40CrMoV5-1
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Rysunek 66. Wykres energii rozproszonego promieniowania rentgenowskiego z mikroobszaru

odpowiednio A i B, zgodnie z rys. 65b
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Rysunek 67. Powierzchnia przetomu powloki: a) CrAISiN, b) CrAISINN+MoS, wytworzonej
na podtozu ze stali narzedziowej do pracy na gorqco X40CrMoV5-1
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Rysunek 68. Wykres energii rozproszonego promieniowania rentgenowskiego z mikroobszaru
odpowiednio A i B, zgodnie z rys. 67b

b)

EHT =2000 kv WD= 15mm Signal A= SE2 s

Rysunek 69. Topografia powierzchni powloki CrAISiN: a) SEM, b) AFM
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EHT = 20,00 kv WD = 15mm Signal A = SE2

Rysunek 70. Topografia powierzchni powtoki CrAISiN+DLC: a) SEM, b) AFM

Przeprowadzona dodatkowo analiza rozwinigcia powierzchni, okreslajaca stosunek
rzeczywistej powierzchni zmierzonej dla danej probki do jej rzutu prostokatnego na
ptaszezyzng XY wykazata duze rozwinigcie w przypadku twardych warstw azotkowych.
W wyniku nanoszenia warstwy niskotarciowej na powierzchni¢ warstw azotkowych nastepuje
zwigkszenie rozwinigcia powierzchni o okoto 5-10 % w zalezno$ci od rodzaju powtoki.
Zrealizowane pomiary umozliwity réwniez wyznaczenie chropowatosci (okreslone przez R,)
powierzchni warstw.

W celu okreslenia struktury i wielkosci krystalitow w wytworzonych warstwach oraz
zbadania charakteru stref przej$ciowych miedzy podlozem a powtoka, jak rowniez pomiedzy
poszczegdlnymi warstwami w powlokach, wykonano badania przy uzyciu wysokorozdziel-
czego transmisyjnego mikroskopu elektronowego. Wielkos¢ i ksztalt ziarn w naniesionych
warstwach okreslono z wykorzystaniem techniki pola ciemnego oraz na podstawie uzys-
kanych dyfrakcji elektronowych, ktore $§wiadczyly o amorficznej lub nanokrystalicznej
strukturze analizowanych warstw.

Wyniki badan uzyskanych przy uzyciu transmisyjnej mikroskopii elektronowej potwierdzaja
amorficzny charakter warstwy niskotarciowej DLC. Otrzymane dyfraktogramy elektronowe
wykazywaly znaczne rozmycie pierScieni dyfrakcyjnych (rys. 71). Na rysunku 72 przedsta-
wiono obraz TEM przy bardzo duzych powigkszeniach uzyskany bez przestony obicktywowej
warstw DLC wytworzonych na roznych warstwach posrednich. Obrazy te nie wykazuja
obecnos$ci uporzadkowania dalekiego zasiggu (typowego dla struktury amorficznej).

Na podstawie badan cienkich lamelek z przekroju poprzecznego warstw azotkowych

(CrAISiN, AITiCrN oraz CrN) wytworzonych technika PVD wustalono, ze warstwy
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Rysunek 71. Struktura warstwy DLC wchodzqcej w sktad powtoki AITiCrN+DLC wytworzonej
na podlozu ze stali narzedziowej do pracy na gorqco X40CrMoV5-1: a) obraz w polu jasnym,
b) obraz w polu ciemnym c) dyfraktogram z obszaru jak na rysunku a) i b)

a) . _ _ b)

Rysunek 72. Obraz TEM przy bardzo duzych powiekszeniach uzyskany bez przestony
obiektywowej warstwy niskotarciowej DLC wytworzonej na powierzchni twardej warstwy:
a) CrAlISiN, b) CrN
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CrAISiN

Rysunek 73. Struktura warstwy CrAISiN wytworzonej na podtozu ze stali narzedziowej
do pracy na gorqco X40CrMoV5-1: a) obraz w polu jasnym, b) obraz w polu ciemnym,
¢) dyfraktogram z obszaru jak na rysunku a) i b), d) rozwiqzanie dyfraktogramu z rysunku c)

charakteryzuja si¢ zwarta budowa o duzej jednorodnosci i wielko$ci ziarn mieszczacych sig
w przedziale od 5 do 10 nm (rys. 73) w zalezno$ci od rodzaju warstwy. Juz na podstawie
obrazow TEM w polu jasnym mozna wywnioskowac¢, ze warstwy maja budowe nanokrysta-
liczna. Ciemne obszary pojawiajace si¢ na obrazie z pola jasnego (rys. 73) to krystality, ktore
sa zorientowane blisko osi pasow wzgledem wiazki elektronowej. Obserwacje w polu
ciemnym oraz obrazy dyfrakcyjne wykonane z coraz to mniejszych obszaréw potwierdzaja
nanokrystaliczng struktur¢ badanych warstw azotkowych.

Ponadto na podstawie badan struktury warstwy azotkowej CrAlISiN za pomoca wysoko-
rozdzielczej transmisyjnej mikroskopii elektronowej zaobserwowano mate krystaliczne ziarna
CrN (CrAlSiN) o wielkosci kilku nanometréw osadzone w amorficznej osnowie SizNy, co

moze $wiadczy¢ o strukturze nanokompozytowej warstwy (rys. 74).
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Rysunek 74. Wysokorozdzielczy obraz (HRTEM) warstwy CrAISiN wytworzonej na podtozu ze
stali narzedziowej do pracy na gorqco X40CrMoV5-1 (a) wraz z zindeksowanq transformatq
Fouriera zaznaczonego obszaru (b)

a) _b)

. CrN

Material
podloza

Rysunek 75. Struktura stref przejsciowych pomiedzy: a) warstwq DLC a CrAISiN, b) warstwq
CrAISiN a materialem podloza wystepujqcych w powloce CrAISIN+DLC wytworzonej
na podlozu ze stali narzedziowej do pracy na gorqco X40CrMoV'5-1

Istota wysokiej adhezji wytworzonych powlok do materiatu podtoza i miedzy poszczegodl-
nymi warstwami w powlokach oraz mozliwosci ich synergicznego wspoldziatania jest istnienie
stref przejsciowych w przypadku kazdej z powlok. Na przyktadzie powtoki CrAISiN+DLC
(rys. 75) przedstawiono charakter polaczenia wystgpujacy pomiedzy zewngtrzna warstwa
niskotarciowa DLC a twarda nanokrystaliczna warstwa azotkowa CrAlSiN, jak roéwniez

pomigdzy rdzeniem pokrytego narzgdzia a warstwa CrAISiN.
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W przypadku strefy przejsciowej pomigdzy warstwa niskotarciowa DLC a twarda warstwa
CrAlSiN mozna wyr6zni¢ 7 odrgbnych podstref, dajacych rézny kontrast na obrazach TEM
w polu jasnym:

e warstwa wlasciwa niskotarciowa DLC (oznaczona jako DLC1),

e warstwa DLC ze wzrastajacym st¢zeniem Si i malejacym C (oznaczona jako DLC2),
e warstwa DLC o statym stgzeniu Si i C (oznaczona jako DLC3),

e warstwa CrN,

e warstwa Cr,

e warstwa Ti,

e warstwa wlasciwa CrAISiN.

W celu potwierdzenia wystgpowania zmiany sktadu chemicznego poszczegdlnych podwarstw
pomigdzy warstwa niskotarciowa DLC a warstwa CrAlSiN wykonano na spektrometrze energii
rozproszonego promieniowania rentgenowskiego EDS analizg liniowa (rys. 76) oraz z zastoso-
waniem transmisyjnej mikroskopii elektronowej z filtracja energii (EFTEM) analizg powierzch-
niowa rozmieszczenia pierwiastkow (rys. 77). Charakter zmian st¢zenia pierwiastkow wskazuje
na istnienie wymienionych podwarstw.

Warstwa DLC poczawszy od okoto 300 nm wykazuje zwigkszone stezenie Si (rys. 761 77),
przy czym sa widoczne dwie podwarstwy — DLC2 oraz DLC3 (rys. 78). W pierwszej nastepuje
wzrost stezenia Si i spadek stgzenia C, w drugiej utrzymuja si¢ one na stalym poziomie.
Obydwie sa amorficzne i nierozroznialne na obrazie dyfrakcyjnym. W wyniku rentgenowskiej
mikroanalizy iloéciowej EDS uzyskano informacje o masowym i atomowym st¢zeniu poszcze-
golnych pierwiastkéw w badanych punktowo mikroobszarach podwarstw DLC1 oraz DLC3
(rys. 78, tablica 13). Kolejne podwarstwy CrN oraz Cr i Ti (rys. 79) zostaly wytworzone w celu
poprawy przyczepnosci warstwy niskotarciowej DLC do powierzchni twardej warstwy
azotkowe;j.

W przypadku strefy przej$ciowej pomigdzy twarda warstwa CrAISiN a materiatem podtoza
mozna wyrdznié 4 podstrefy:

e warstwa wlasciwa CrAlISiN,
e warstwa CrAlSiN o znacznie mniejszym stezeniu Cr,

e warstwa CrN,

materiat podtoza.
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Rysunek 76. Struktura strefy przejsciowej wystepujqcej pomiedzy warstwq niskotarciowq DLC

a twardq warstwq CrAISiN: obraz uzyskany w trybie STEM (A) oraz liniowy rozklad

pierwiastkow uzyskany w trybie STEM z wykorzystaniem EDS
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(A) Si

Rysunek 77. Struktura strefy przejsciowej wystepujqcej pomiedzy warstwq niskotarciowq DLC
a twardq warstwq CrAISiN: obraz uzyskany z wykorzystaniem EFTEM (A) oraz mapy EFTEM
rozmieszczenia pierwiastkow
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Rysunek 78. Struktura warstwy DLC wchodzqcej w sktad powtoki CrN+DLC wytworzonej
na podlozu ze stali narzedziowej do pracy na gorqco X40CrMoV5-1:
a) obraz podwarstw DLC1, DLC2 i DLC3, b) obraz podwarstw DLC2 i DLC3

Tablica 13. Wyniki ilosciowej analizy sktadu chemicznego warstw DLCI1 i DLC3 z rysunku 78

Analizowany pierwiastek LB, 26
masowe \ atomowe

punkt A

C 63,9 79,7

(0) 2,6 2,5

Si 33,5 17,8
punkt B

C 97,9 98,6

(0) 1,3 1,0

Si 0,8 0,4

W celu potwierdzenia wystgpowania poszczegdlnych podwarstw pomigdzy twarda warstwa
CrAlSiN a materiatem podloza wykonano analizg liniowa przy uzyciu spektrometru energii
rozproszonego promieniowania rentgenowskiego EDS (rys. 80) oraz analiz¢ powierzchnio-
wego rozmieszczenia pierwiastkow z zastosowaniem transmisyjnej mikroskopii elektronowej
z filtracja energii — EFTEM (rys. 81). Charakter zmian stgzenia pierwiastkow wskazuje na
istnienie wymienionych podwarstw.

Na rysunku 82 przedstawiono struktur¢ podwarstwy CrAlSiN o mniejszym st¢zeniu Cr,
natomiast na rysunku 83 strukture podwarstwy CrN, ktore tworza strefg przejsciowa pomigdzy
warstwa CrAlSiN a materiatem podloza. W wyniku badan dyfrakcyjnych stwierdzono, ze
warstwa CrAlISiN zubozona w Cr jest amorficzna (rys. 82c¢), z kolei warstwa CrN wykazuje

budowg krystaliczna (rys. 83c).
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a) _ _ _ , d)

Cri111]

Rysunek 79. Wysokorozdzielczy obraz (HRTEM) struktury strefy przejsciowej wystepujacej
pomiedzy warstwq niskotarciowq DLC a twardq warstwq CrAISIN: a, b) podwarstwa CrN,
¢) mikrodyfrakcja z obszaru jak na rysunku c) wraz z rozwiqzaniem, d, e) podwarstwa Cr,
f) mikrodyfrakcja z obszaru jak na rysunku e) wraz z rozwiqzaniem
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Rysunek 80. Struktura strefy przejsciowej wystepujacej pomiedzy twardq warstwq CrAISiN
a materialem podtoza: obraz uzyskany z wykorzystaniem trybu STEM (A) oraz liniowy rozklad
pierwiastkow uzyskany w trybie STEM z wykorzystaniem EDS
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A) _ Al

Rysunek 81. Struktura strefy przejsciowej wystepujqcej pomiedzy twardq warstwq CrAISiN
a materiatem podtoza: obraz uzyskany z wykorzystaniem trybu EFTEM (A4)
oraz mapy rozmieszczenia pierwiastkow
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Rysunek 82. Struktura podwarstwy CrAISiN zubozonej w Cr strefy przejsciowej wystepujqca
pomiedzy twardq warstwq CrAISiN a materiatem podioza: a) obraz w polu jasnym,
b) obraz w polu ciemnym c) dyfraktogram z obszaru jak na rysunku
a) i b), d) obraz wysokorozdzielczy (HRTEM)

Wykonane badania wskazuja na istnienie obszarow przejsciowych o zmiennym st¢zeniu
pierwiastkow wystgpujacych w obszarze potaczenia pomigdzy poszczegdlnymi warstwami
tworzacymi strefy przejsciowe. Charakter zmian w obszarze polaczenia, tj. zwigkszenie
stezenia pierwiastkow wchodzacych w sktad podtoza, przy rownoczesnym zmniejszajacym si¢
stezeniu pierwiastkow tworzacych warstwy lub pomigdzy poszczegdlnymi warstwami moze
$wiadczy¢ o istnieniu dyfuzyjnych obszarow przejsciowych pomigdzy kolejnymi warstwami
oraz materialem podtoza, wplywajacymi na zwigkszenie przyczepnosci nanoszonych powtok

do podtoza.
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a)

CrN[100]

Rysunek 83. Wysokorozdzielczy obraz (HTEM) struktury: a, b, c) podwarstwy CrN strefy
przejsciowej wystepujacej pomiedzy twardq warstwq CrAISiN a materiatem podioza,
d) mikrodyfrakcja z obszaru jak na rysunku c) wraz z rozwiqzaniem

b)

Rysunek 84. Wysokorozdzielczy obraz (HRTEM) struktury podwarstwy CrN wytworzonej
na powierzchni stali narzedziowej do pracy na gorqco X40CrMoV5-1
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Badania probek ze stali X40CrMoV5-1 z naniesionymi na ich powierzchni¢ powtokami
przy uzyciu wysokorozdzielczej transmisyjnej mikroskopii elektronowej wykazuja ostra strefg
przej$cia miedzy podlozem a powloka (rys. 84). Generalnie brak jakichkolwiek przestanek,

ktére moglyby sugerowaé epitaksjalny wzrost badanych warstw.

5.5. Pozostale wyniki badan fizykochemicznych, strukturalnych
i krystalograficznych warstw wierzchnich

Zmiany stezenia chemicznego skladnikéw powloki oraz analize stanu chemicznego
pierwiastkow dokonano na podstawie badan technika spektroskopii elektronéw Augera (AES)
i spektroskopii fotoelektrondw rentgenowskich (XPS). Srednica otrzymanego na skutek bom-
bardowania jonami Xe+ krateru wynosi okoto 3,5 mm i jest zalezna od kolimacji wiazki
padajacych jondéw oraz ustawionego obszaru trawienia w zastosowanym dziale jonowym
(rys. 85a). Widoczne trzy obszary o réznym odcieniu szaro$ci odpowiadaja warstwie nisko-
tarciowej (zewngtrzny), twardej warstwie azotkowej (przejsciowy) oraz podtozu ze stali
X40CrMoV5-1 (Srodkowy) o $rednicy okoto 1,5 mm. Na podstawie badan sktadu chemicznego
metoda AES w obszarze powlok potwierdzono zgodny z zalozeniami sktad chemiczny poszcze-
golnych warstw tworzacych powtoki, natomiast na dnie powstatego w wyniku trawienia jonami
Xe+ krateru stwierdzono wystegpowanie pierwiastkdw wchodzacych w sktad podtoza.

Widmo przegladowe elektrondw Augera uzyskane z materialu podloza (stal narzgdziowa
do pracy na goraco X40CrMoV5-1) przedstawiono na rysunku 85b. Dla energii kinetycznej
elektronéw Augera w zakresie 500-800 eV widoczna jest grupa trzech refleksow odpowia-
dajacych przej$ciu elektronow pomiedzy powlokami LMM dla zelaza. Male refleksy
wystepujace przy wartosci energii kinetycznej 500 eV oraz 300 eV odpowiadaja przej$ciom
elektronowym Cr LMM i C KLL. Na zarejestrowanym widmie, w zakresie energii kinetycznej
elektronéw Augera ponizej 100 eV widoczna jest ztozona struktura linii spektralnej odpowia-
dajaca przejsciom elektronowym Fe LMM oraz Cr LMM. Pozostate pierwiastki jak molibden,
wanad, tlen, stanowiace dodatki stopowe lub domieszki w stali zostaly zarejestrowane za pomoca
techniki spektroskopii fotoelektrondw wzbudzanych promieniowaniem rentgenowskim XPS.

Widmo przegladowe elektronow Augera otrzymane z obszaru wyst¢gpowania warstwy
azotkowej CrAlSiN przedstawiono na rysunku 85c. Charakterystyczne maksima odpowiadajace
przejsciom elektronowym dla N KLL, Cr LMM, Al KLL odpowiadaja podstawowym sktad-

nikom warstwy CrAlSiN. Obecnos¢ pierwiastka krzemu zostata potwierdzona badaniami XPS.
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Rysunek 85. Widmo AES dla poszczegolnych warstw powloki CrAISiN+DLC wytworzonej na
powierzchni stali narzedziowej do pracy na gorqco X40CrMoV5-1: a) topografia powierzchni
krateru trawionego jonami Xe+, b) material podloza, c) warstwa CrAISiN, d) warstwa DLC

Zewngtrzna czg$¢ badanego krateru odpowiada wystgpowaniu obszaru warstwy DLC
trawionej jonami ksenonu oraz w dalszej odleglosci obszaru nietrawionego wiazka jonow.
Widmo elektrondw Augera uzyskane z obszaru trawionego wykazuje szeroki refleks w zakresie
energii kinetycznej 200-300 eV odpowiadajacy przejsciu KLL dla atomow wegla (rys. 85d).
Ciemny kontrast powierzchni z obszaru widocznego na zewnatrz krateru odpowiada nietrawionej
warstwie DLC, zawierajacej tylko powierzchniowe zanieczyszczenia zwigzkami tlenu. Wzgledny
stosunek stezenia tlenu do wegla wyznaczony z badan dla warstwy DLC metoda XPS wynosi
0,02. Tak niska warto$¢ swiadczy o wysokiej jakosci chemicznej uzyskanej warstwy.

Dokonano réwniez analizy rozktadu poszczegdlnych pierwiastkdw wystepujacych w bada-
nych warstwach (rys 86). Wystepowanie tlenu i wegla nalezy taczy¢ ze zjawiskiem kontaminacji.
Szczegodlnie wysokie stezenie wegla i chromu zaobserwowano w strefie przejsciowej pomigdzy
warstwa DLC a warstwa azotkowa, co odpowiada wynikom wczesniejszych badan wykonanych

w transmisyjnym mikroskopie elektronowym.
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Rysunek 86. Profil liniowy skladu chemicznego (AES) powloki CrAISiN+DLC wytworzonej
na powierzchni stali narzedziowej do pracy na gorqco X40CrMoV5-1
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Rysunek 87. Widmo XPS uzyskane z powloki CrAISiN+DLC wytworzonej na powierzchni stali
narzedziowej do pracy na gorqco X40CrMoV5-1
W wyniku badan analizowanych powtok naniesionych na podloze ze stali narzedziowej do
pracy na goraco X40CrMoV5-1 wykonanych za pomoca techniki XPS uzyskano widma prze-
gladowe, wykazujace obecnos¢ linii fotoelektrycznych charakterystycznych dla pierwiastkow,
ktore zostaty uzyte do wytworzenia badanych powlok (rys. 87). Wyznaczony z pomiarow linii
rdzeniowych Ols, Cr2p, Nls, Si2p, Al2p, Cls, Mo3d, S2p metoda XPS sktad chemiczny
warstw przedstawiono w tablicach 14-19. Linie fotoelektryczne zlokalizowane przy energii
670,8 eV oraz 683,5 eV pochodza od pasma 3d elektronéw atomoéw ksenonu, ktore zostaty
uzyte do powstania krateru.
Analizg stanu chemicznego pierwiastkow wchodzacych w sktad powtok wykonano z wyko-
rzystaniem metody XPS. Jak pokazano na rysunku 88 w przypadku powtoki CrAISiN+DLC

dokonano analizy wegla 1s, azotu 1s, chromu 2p, aluminium 2p oraz krzemu 2s.
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Tablica 14. Wyniki ilosciowej analizy skiadu chemicznego warstwy CrAISiN (XPS)

Pierwiastek Cr Al Si N C (@)
Stezenie atomowe 17,19 14,93 3,54 30,35 17,06 16,93
Stezenie masowe 38,91 17,53 432 18,52 8,92 11,80

Tablica 15. Wyniki ilosciowej analizy skladu chemicznego warstwy AITiCrN (XPS)

Pierwiastek Cr Al Ti N C (0]
Stezenie atomowe 20,79 23,56 7,25 31,12 7,11 10,17
Stezenie masowe 39,34 23,13 12,63 15,87 3,11 5,92

Tablica 16. Wyniki ilosciowej analizy sktadu chemicznego warstwy TiAISiN (XPS)

Pierwiastek Ti Al Si N C (0)
Stezenie atomowe 21,28 17,49 4,02 34,11 10,47 12,63
Stezenie masowe 42,28 19,59 4,68 19,84 5,22 8,39

Tablica 17. Wyniki ilosciowej analizy sktadu chemicznego warstwy CrN (XPS)

Pierwiastek Cr N
Stezenie atomowe 55,5 44,5
Stezenie masowe 82,6 17,4

Tablica 18. Wyniki ilosciowej analizy skladu chemicznego warstwy DLC (XPS z powierzchni)

Pierwiastek C (0]
Stezenie atomowe 97,9 2,1
Stezenie masowe 97,2 2.8

Tablica 19. Wyniki ilosciowej analizy skladu chemicznego warstwy MoS, (XPS)

Pierwiastek Mo S
Stezenie atomowe 67,8 32,2
Stezenie masowe 86,3 13,7

Widmo linii Cr2p wykazuje pojedynczy dublet przy energii wigzania 574,1 eV dla stanu
Cr2ps;, charakterystycznego dla energii wiazania atomow chromu w powtokach. Energia
wiazania dla linii N1s wynoszaca 397 eV odpowiada zwiazkowi CrN. Ksztalt linii Cls zawiera
cztery sktadowe, z ktérych dwie sa wyraznie widoczne przy energii 284,8 eV and 282,1 eV
(rys. 88e). Sktadowa o najwigkszej intensywnosci o energii 284,8 eV moze zostaé przypisana
do wegla powierzchniowego (zwiazki alifatyczne wegla) nie pochodzace z procesu nanoszenia

powlok. Potozenie linii o mniejszej energii wiazania 282,1 jest typowe dla weglikow. Ztozony

5. Omowienie wynikow badan 103



Open Access Library
Volume 10 (16) 2012

ksztatt linii obserwowany przy energii wigzania okoto 288 eV odpowiada tlenkom weggla
adsorbowanym na powierzchni powtoki. Natomiast sktadowa wystegpujaca przy energii 286 eV
moze by¢ przypisana wigzaniu C-N (wystgpujacemu w warstwie) badz wigzaniu C-O (w wyniku

utlenienia lub kontaminacji).
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Rysunek 88. Widma XPS uzyskane z powtoki CrAISiN+DLC z obszaru: (1) materiatu
podtoza, (2, 3) warstwy CrAISiN, (4) warstwy DLC; a) Cr2p, b) Al2p, c) Si2s, d) Nls, e) Cls
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W przypadku warstwy AITiCrN widmo linii Ti2p wykazuje pojedynczy dublet przy energii
wiazania 454,7 eV dla stanu Ti2ps, charakterystycznego tylko dla jednego otoczenia chemi-
cznego atomow tytanu.

Ponadto w celu petnej identyfikacji struktury warstwy DLC wytworzonej metoda PACVD
wykonano badania z wykorzystaniem spektrometru ramanowskiego (rys. 89). Spektroskopia
Ramana jest bardzo uzyteczng metoda w diagnozowaniu roznych faz weglowych i pozwala
jednoznacznie okresli¢ udzial faz weglowych na podstawie linii D 1 G. Monokrystaliczna faza
grafitu charakteryzuje si¢ intensywnym refleksem wystepujacym dla przesunigcia 1580 cm™.
Diament charakteryzuje si¢ prawie 100% udzialem wiazan sp’ i waskim pasmem wystepu-
jacym przy 1332 cm™. Fazy posrednie, takie jak DLC lub wegiel amorficzny tworza wiazania
sp’ i reprezentowane sa przez szerokie pasma D (1345-1360 cm™) oraz G (1500-1580 cm™).
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Rysunek. 89. Widmo Ramana powloki niskotarciowej DLC otrzymanej metodq PACVD
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Rysunek 90. Zmiany stezenia skladnikow powloki CrAISiN+DLC naniesionej na podfoze
ze stali narzedziowej do pracy na gorqco X40CrMoV5-1
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Otrzymane widmo ramanowskie przedstawiono jako sumg¢ dwoéch krzywych Gaussa,
wystepujacych dla warto$ci przesunigcia ramanowskiego rownego ok. 1359 cm™ (pasmo D),
charakterystycznego dla wiazan typu sp’, tzn. dla diamentu oraz 1581 cm” (pasmo G)
odpowiadajacego wiazaniom typu sp’, tzn. grafitu. Widoczne podwdjne pasmo typowe jest dla
amorficznych warstw weglowych typu DLC (o przewadze wiazan typu sp®), co potwierdza
rowniez amorficzny charakter warstwy DLC. Warto$¢ ilorazu intensywnos$ci refleksow
odpowiadajacych fazom diamentu i grafitu wynosita Ip/Ig = 1,1.

Réwniez badania sktadu chemicznego wykonane metoda wytadowania optycznego
spektroskopii emisyjnej GDOES potwierdzaja wystgpowanie w wytworzonych powtokach
pierwiastkow chemicznych wchodzacych w sktad analizowanych warstw (rys. 90, 91).

Charakter zmian w strefie polaczenia, a w szczegolnosci w strefie przejsciowej powtoka/ma-
terial podloza, tj. zwigkszenie si¢ st¢zenia pierwiastkow wchodzacych w sklad podtoza, przy
réwnoczesnym zmniejszajacym si¢ st¢zeniu pierwiastkow tworzacych powloki moze swiadczy¢
o istnieniu dyfuzyjnej warstwy przejSciowej pomigdzy materialem podtoza a powtoka, wpty-
wajacej na przyczepnos¢ nanoszonych powtok do podtoza.

Wiyniki rentgenowskiej analizy fazowej jakoSciowe] przeprowadzonej w geometrii Bragga-
Brentano potwierdzaja wystgpowanie odpowiednich faz w badanych powtokach, jak i podtozu
ze stali narzgdziowej do pracy na goraco. Na otrzymanych dyfraktogramach niektore ze ziden-
tyfikowanych refleksow przesunigte sa w kierunku wyzszych lub nizszych katow odbicia, a ich

intensywno$¢ odbiega od wartosci podanych w kartotekach JCPDS, co moze wskazywac na
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Rysunek 91. Zmiany stezenia skladnikow powloki CrAISiN+MoS; naniesionej na podloze
ze stali narzedziowej do pracy na gorqco X40CrMoV'5-1
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wystgpowanie tekstury badz $ciskajacych lub rozciagajacych naprgzen wewngtrznych w anali-

zowanych warstwach [162-165]. Ze wzgledu na nakladanie si¢ w niektorych przypadkach

refleksow materialu podloza i powlok oraz ich intensywno$¢, utrudniajaca analiz¢ otrzymanych

wynikow, dodatkowo zastosowano technike dyfrakcji przy stalym kacie padania pierwotnej
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Rysunek 92. (4) Dyfraktogram rentgenowski powloki CrAISiN+DLC naniesionej na podloze ze
stali narzedziowej do pracy na gorqco X40CrMoV5-1 uzyskany metodq Bragg-Brentano oraz
(B) dyfraktogram rentgenowski uzyskany w geometrii statego kqta padania a=4°
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Rysunek 93. (A) Dyfraktogram rentgenowski powtoki AITiCrN+DLC naniesionej na podioze ze
stali narzedziowej do pracy na gorqco X40CrMoV5-1 uzyskany metodq Bragg-Brentano oraz
(B) dyfraktogram rentgenowski uzyskany w geometrii statego kqta padania o=3°
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wiazki rentgenowskiej. Technika ta umozliwia otrzymanie linii dyfrakcyjnych od cienkich
warstw w wyniku zwigkszenia objgtosci materiatu bioracego udziat w dyfrakcji. Przy réznych
katach padania wiazki pierwotnej, dobranej doswiadczalnie, indywidualnie do kazdego rodzaju
powtoki, zarejestrowano refleksy wylacznie od cienkich warstw powierzchniowych (rys. 92, 93).

Analiz¢ tekstury badanych powlok przeprowadzono metoda odbiciowa. Koncentryczny
rozktad intensywnosci figur biegunowych, zmieniajacych si¢ wzdluz promienia tych figur
wskazuje na obecno$¢ sktadowej osiowej tekstury warstw wytworzonych technika PVD. Obszary
wzrostu intensywnosci na zarejestrowanych figurach odpowiadaja obecnosci wiokien <311>,
aw przypadku warstwy TiAISiN <111>. Obraz tekstury przykladowej warstwy uzyskanej
technika PVD przedstawiono w postaci figur biegunowych eksperymentalnych oznaczonych jako
CPF (rys. 94), FRO (funkcja rozktadu orientacji) (rys. 95) oraz kompletnych figur biegu-
nowych obliczonych z FRO oznaczonych jako RPF (rys. 96). Obliczenia udzialow objgto-

sciowych wyréznionych sktadowych tekstury przeprowadzono wykorzystujac ich catkowanie

Rysunek 94. Eksperymentalne figury biegunowe (111), (200), (220) i (311) warstwy CrAISiN
wytworzonej technikq PVD na podlozu ze stali narzedziowej do pracy na gorqco
X40CrMoV5-1
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w przestrzeni FRO. W obliczeniu udzialéw objetosciowych zidentyfikowanych sktadowych
tekstury uwzgledniono rozmycie katowe (AD, Ad;, Ad,), ktore miescito si¢ w zakresie 10+15°.

Uzyskane wyniki obliczen udziatéw zidentyfikowanej sktadowej przedstawiono w tablicy 20.

Rysunek 95. Funkcja rozkladu orientacji warstwy CrAISiN wytworzonej technikq PVD
na podlozu ze stali narzedziowej do pracy na gorqco X40CrMoV5-1 (przekrdj po ¢, — dla
kolejnych wartosci ¢,: 0, 10...90°)

Rysunek 96. Figury biegunowe (111), (200), (220) i (311) warstwy CrAISiN wytworzonej
technikq PVD na podlozu ze stali narzedziowej do pracy na gorqco X40CrMoV5-1
obliczone z FRO
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Tablica 20. Udzialy objetosciowe tekstury oraz wyniki pomiarow naprezen analizowanych
warstw wytworzonych technikq PVD

Udziat objetosciowy skladowej w Naprezenia, MPa

iy ey || sl obszarach objetych dyfrakcja, % gz:ﬁﬁij n;crtlcz)‘?la
CrAISiN 311 25 -3475+65 -3539+126
AITiCrN 311 21 -1343+47 -1579+67
CrN - - - -
TiAISIN 111 15 - -2625+62

5.6. Wyniki badan wlasnosci mechanicznych powlok

Przyczepnos¢ powloki do materiatu podloza jest jednym z kluczowych zagadnien doty-
czacych pokrywania narz¢dzi twardymi materiatami ceramicznymi. Stad przyczepnos$¢ jest
jedna z najwazniejszych wilasnoséci powltok wytwarzanych metodami fizycznego i chemicznego
osadzania z fazy gazowej [166-169]. Jezeli jest nicodpowiednia, cata funkcjonalno$¢ pokrycia
moze zosta¢ utracona. Trudno sformutowa¢ jednoznacznie definicj¢ adhezji cienkich powtok
do materialu podloza, na ktora wpltyw wywieraja struktura materiatu, obciazenia zewngtrzne oraz
aspekty srodowiskowe otoczenia.

Metoda zarysowania (ang. scratch test) przy wzrastajacym obcigzeniu wyznaczono wartosci
obciazenia krytycznego Ly oraz L, pozwalajacych wyznaczy¢ wartosci sity wywotujacej
uszkodzenia powtoki. Obciazenie, przy ktorym pojawiaja si¢ pierwsze uszkodzenia powloki
okreslane jest w literaturze [170, 171] jako pierwsze obciazenie krytyczne L¢;. To uszkodzenie
jest reprezentowane przez pierwszy staby sygnat emisji akustycznej (rys. 97). Warto$¢ pierw-
szego obciazenia krytycznego taczy si¢ z uszkodzeniami kohezyjnymi zwiazanymi z odpryski-
waniem materialu wewnatrz powtoki, jednakze bez ujawnienia (odkrycia) materialu podtoza
(rys. 98a). Drugie obciazenie krytyczne L., charakteryzuje si¢ catkowitym uszkodzeniem
powloki. To uszkodzenie traktowane jest jako punkt zalamania wznoszacej si¢ krzywej sity
tarcia na wykresie (rys. 97). Punkt ten koresponduje z pierwszym kontaktem diamentowego
wglebnika z podlozem, gdy nastepuje rozlegle odpryskiwanie powtoki (rys. 98b). Za tym
punktem wykres emisji akustycznej i sily tarcia majq zaktocony przebieg. Zbiorcze zestawienie
wynikéw badan przestawiono w tablicy 21. Najwyzsze wartosci krytycznego obciazenia L
i Lo wynosza odpowiednio 36 1 76 N, a tym samym najlepsza przyczepnos¢ powtoki do
podtoza uzyskano dla powloki CrAlSiN+DLC. Pozostale zmierzone wartosci obcigzenia

krytycznego, §wiadczace o przyczepnosci powloki do podtoza nie przekraczaja 70 N.
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Rysunek 97. Wykres zaleznosci emisji akustycznej (AE) i sily tarcia Ft od obciqzenia
dla powlok CrN+DLC

Rysunek 98. Slad zarysowania powierzchni powloki CrN+DLC wglebnikiem diamentowym
w metodzie ,,scratch test” przy obciqzeniu krytycznym: a) Lcy, b) Les

Tablica 21. Zbiorcze zestawienie wynikow wlasnosci mechanicznych

. . Twardos¢ Obciazenie krytyczne = Obciazenie krytyczne
Rodzaj powtoki v Lo, N Loy, N
CrAlSiN/DLC 3846+471/1980£160 3614 76£6
AITiCrN/DLC 3384+359/1659+£92 2843 67£8
CrN/DLC 2442+235/1894+105 1843 4614
CrAlISiN/MoS, 3798+569/1086+63 1942 6312
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Obciazenie krytyczne zarejestrowane podczas testu przyczepno$ci nie zalezy tylko od
wytrzymato$ci mechanicznej (adhezja, kohezja) uktadu powloka-podtoze, lecz takze od
roznych wilasnosci zwigzanych z materialem powloki i podloza, takich jak: twardos¢
i chropowato$¢ podloza, twardo$¢ i chropowato$¢ powtoki, grubo$¢ powtoki, wspotczynnik
tarcia pomigdzy powloka a wglgbnikiem, naprezenia wewngtrzne wystgpujace w powtoce, jak
réwniez od warunkow samego testu.

W celu ustalenia charakteru uszkodzen utworzonych podczas testu przyczepnosci wykonano
badania w mikroskopie skaningowym. Generalnie w wigkszos$ci przypadkéw badanych powlok
pierwszymi objawami uszkodzenia sg peknigcia w ksztalcie tuku wywotane przez rozciaganie
oraz zluszczenia wystepujace na dnie rysy tworzacej si¢ podczas testu zarysowania.
W nielicznych przypadkach wystepuja drobne wykruszenia na krawedziach rysy. Wraz
z narastaniem obciazenia tworza si¢ potokregi zwiazane z pgkaniem konforemnym, prowadzace
do rozwarstwien oraz wykruszen, w wyniku czego nastgpuje lokalna delaminacja powtoki.

Badania naprezen wewngtrznych wystepujacych w  powlokach przeprowadzono
metodami rentgenowskimi. Pomiary naprgzen analizowanych warstw wykonano metodami
sin®y i g-sin’y, a uzyskane rezultaty przedstawiono w tablicy 20. Ze wzgledu na amorficzny
charakter warstw DLC oraz MoS, wyznaczenie warto§ci napr¢zen byto mozliwe tylko
w przypadku twardych warstw azotkowych. W metodzie sin®y do oceny naprezen
preferowane sa refleksy zarejestrowane przy wyzszych warto$ciach kata 20 z uwagi na
mniejszy btad uzyskanych rezultatow, co jednak nie zawsze jest mozliwe do zrealizowania
w badaniach eksperymentalnych. Oceng naprezen metoda sin®y okreslono na podstawie
analizy przesunigcia refleksu pozbawionego oddzialywania na jego ksztaltt i potozenie
pozostatych sktadowych badanej probki (inne warstwy wchodzace w sktad powtoki lub
material podtoza). Potozenia zarejestrowanych reflekséw wyznaczone byly metoda
dopasowania krzywych Gaussa. Z kolei metoda g-siny w przeciwienstwie do metody
klasycznej sin®y charakteryzuje si¢ wykorzystaniem wielu linii dyfrakcyjnych od ptaszczyzn
{hkl} oraz prawie stata glebokoscia wnikania promieniowania rentgenowskiego w badany
materiat.

,Ujemne” nachylenie prostych uzyskane w trakcie pomiardw naprezen (rys. 99,
100) wskazuja na wystgpowanie Sciskajacych naprgzen wewngtrznych w powtlokach

(rys. 99, 100).

112 K. Lukaszkowicz



Ksztattowanie struktury i wlasnosci powlok hybrydowych
na rewersyjnie skrecanych matrycach do wyciskania

Warto$¢ naprezen: -3539,8 +126,0 MPa ¢ =90,00"

0,2390 Jr\

5
[
T ozees| %
g
:§ !
S 3 02380
oy
TN
©8%
- hed} \\
N
o
@
€
0,2370 | 4 \
b
0’2365 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1

0,0 01 0,2 03 04 05 06 0,7 08 0,9 1,0

sin®y
Rysunek 99. Zmiany wartosci odleglosci miedzyplaszczyznowej d refleksu (111) warstwy
CrAISiN w funkcji sin’y (pomiar naprezen metodq sin’y dla réznych wartosci ¢ ustawienia
probek wzgledem osi goniometru)
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Rysunek 100. Zmiany wartosci odleglosci miedzyplaszczyznowej d refleksu (200) warstwy
AITiCrN w funkcji sin’y (pomiar naprezer metodq sin’y dla réznych wartosci ¢ ustawienia
probek wzgledem osi goniometru)

W zalezno$ci od ich warto$ci naprgzenia wewngtrzne moga korzystnie lub negatywnie
wptywac na uktad powtoka-materiat podtoza, co wiaze si¢ bezposrednio trwatoscia eksploata-
cyjna narzedzi pokrytych warstwami ochronnymi. Naprezenia $ciskajace, uzyskane w przypadku
analizowanych warstw zwigkszaja odporno$¢ na pgkanie oraz zwigkszaja przyczepnosé
powloki do podtoza. Z kolei napr¢zenia rozciagajace przyspieszaja proces niszczenia powlok

podczas przylozonego obciazenia zewngtrznego [172-174].
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W celu okreslenia wtasnosci trybologicznych badanych powlok naniesionych na podloze ze
stali narzedziowej do pracy na goraco X40CrMoV5-1 wykonano test odpornosci na zuzycie
Scierne powlok w warunkach tarcia suchego §lizgowego metoda kula-tarcza w temperaturze
pokojowej. Na rysunku 101 przedstawiono wykresy zmian wspolczynnika tarcia suchego
p uzyskane podczas testow zuzycia wzgledem przeciwprobki z Al,O; w temperaturze 20°C dla
drogi tarcia 1000 m. Prawie wszystkie krzywe tarcia dla powlok z warstwa niskotarciowa DLC
maja podobna charakterystyke, cechujaca si¢ poczatkowym stanem przejsciowym majacym
nieustabilizowany przebieg, w trakcie ktorego wspolczynnik tarcia zmniejsza si¢ wraz ze
wzrostem drogi tarcia az do osiagnigcia stanu ustalonego, co nastepuje przewaznie po dystansie
ok. 100-200 m. W warunkach tarcia technicznie suchego, po okresie docierania, zarejestrowany
wspolczynnik tarcia dla badanych skojarzen stabilizuje si¢ w zakresie 0,03-0,06 w zaleznoSci
od rodzaju powloki (tabl. 22). W zadnym przypadku nie nastapito catkowite przetarcie powtok
poniewaz maksymalne glgbokosci wytarcia sa mniejsze od ich grubosci (rys. 102). Widoczne
narosty na powierzchniach wytarcia badanych probek (rys. 103) moga wplywac¢ na wahania
wspotczynnika tarcia na wykresach zarejestrowanych podczas testow zuzycia.

Z obserwacji $ladow zuzycia powtok wykonanych na mikroskopie konfokalnym mozna
przypuszcza¢, ze podczas tarcia nastgpuje wzajemne przemieszczanie materiatu powloki
i przeciwprobek. Wytworzone warstwy cechuja si¢ znaczna twardoscia (tabl. 21) i odporno$cia
na zuzycie $cierne (tabl. 22), co skutkuje waskim i ptytkim $ladem zuzycia we wszystkich

przypadkach.
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Rysunek 101. Zaleznos¢ wspolczynnika tarcia od drogi tarcia uzyskana na podstawie badania
odpornosci na scieranie metodq ball-on-disk dla analizowanych powlok w temperaturze 20 °C
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Rysunek 102. Profilogram sladu zuzycia powtoki AITiCrN+DLC po badaniu odpornosci
na scieranie metodq ball-on-disk

Rysunek 103. Trojwymiarowa topografia powierzchni wytarcia powloki AITiCrN+DLC,
mikroskop konfokalny

Tablica 22. Zbiorcze zestawienie wynikow badan na zuzycie Scierne w temperaturze 20 °C

Gruboké Wspoétczynnik = Wskaznik zuzycia Wskaznik zuzycia

Rodzaj powtoki m ’ tarcia powlok k., przeciwprobek ki,
H i mm>/Nm mm’/Nm
CrAlSiN/DLC 2,0/1,3 0,06 4,54x107 9,71x10”
AITiCrN/DLC 1,2/1,9 0,03 3,30x107 4,53x107
CrN/DLC 1,1/0,5 0,04 1,58x107 6,56x107
CrAlISiN+MoS, | 2,0/0,3 0,15/0,72 2,22x10°° 4,83x10°
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Badane powtoki, jak i1 przeciwprobki wykazuja wysokie wlasnosci trybologiczne. Wartosci
wskaznikow zuzycia powtoki K, oraz przeciwprobki K, odnotowano odpowiednio na poziomie
rzedu 107 mm’’/Nm oraz 10° mm’/Nm (tabl. 22). Jednakze, w przypadku powtoki
CrAlSiN+MoS,, gdzie wystgpowalo najwigcej narostdw, zarejestrowano najwyzszy wspol-
czynnik tarcia p oraz najbardziej intensywne zuzycie przeciwprobki. Dla powtok
AITiCrN+DLC, CrAlISiN+DLC i CrN+DLC wspoélczynnik tarcia p oraz wartoéci wskaznikow
K. oraz K, sa odpowiednio nizsze, co §wiadczy o ich wysokiej odpornosci na zuzycie $cierne.

Na rysunku 104 przedstawiono wykresy zmian wspolczynnika tarcia suchego p uzyskane
podczas testow zuzycia wzgledem przeciwprobki z Al,O; w temperaturze 400°C dla drogi
tarcia 500 m, przy obciazeniu 5 N. Najnizsza warto$§¢ wskaznikow zuzycia powloki K, oraz
przeciwprobki Ky, (tabl. 23) odnotowano dla powtoki CtN+DLC, co potwierdza jej wysoka
odporno$¢ na zuzycie w podwyzszonej temperaturze i odpowiada wynikom badan eksploata-

cyjnych przeprowadzonych w temperaturze 400°C.
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Rysunek 104. Zaleznos¢ wspolczynnika tarcia od drogi tarcia uzyskana na podstawie badania
odpornosci na scieranie metodq ball-on-disk dla analizowanych powlok w temperaturze 400 °C

Tablica 23. Zbiorcze zestawienie wynikow badan na zuzycie Scierne w temperaturze 400 °C

Rodzai powloki Wspotczynnik Wskaznik zuzycia Wskaznik zuzycia

J P tarcia p powlok k., mm*/Nm przeciwprobek ki, mm’/Nm
CrAlSiN/DLC 0,56 4,70x10° 2,73x107
AITiCrN/DLC 0,67 8,69x10° 6,60x107
CrN/DLC 0,54 4,35x10° 2,46x107
CrAlISiN+MoS, 0,69 1,88x107 3,96x107
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5.7. Analiza fraktalna i multifraktalna

Powloki wytwarzane metodami fizycznego i chemicznego osadzania z fazy gazowej
wykazuja liczne cechy fizyczne zdeterminowane ich sktadem chemicznym i struktura [175].
Wykazuja takze szczegodlne cechy geometryczne, z ktorych opisem wiaza si¢ pojecia
morfologii, topografii i ksztattu powierzchni. Analiza prac [176-178] wskazuje na Sciste
zwiazki pomigdzy morfologia powierzchni powtok a technika ich wytwarzania i wlasno$ciami.
Okreslenie ich jest niezwykle wazne, poniewaz morfologia powierzchni ma istotny wptyw na
takie wlasnosci powlok jak twardos¢, chropowatos¢, wspotczynnik tarcia oraz odporno$¢ na
zuzycie [179, 180]. Wspoélczesne metody badawcze pozwalaja na okreslenie zalezno$ci
pomigdzy wlasno$ciami uzytkowymi a wymiarem fraktalnym struktury i topografii powlok
[181, 182].

W niniejszym opracowaniu do wyznaczenia wymiaru fraktalnego powierzchni badanych
powlok zastosowano zmodyfikowana metodg rzutowego pokrycia (PCM) opracowang przez
W. Kwasnego [183]. Analizg fraktalng i multifraktalng powlok przeprowadzono na podstawie
rezultatow uzyskanych przy uzyciu mikroskopu sit atomowych (rys. 105a-b). Wstgpne pomiary
wykonano w zakresach skanowania wynoszacych 2, 5 1 10 um. Ze wzgledu na mozliwos¢
poréwnywania rezultatow uzyskanych dla wszystkich powlok, odpowiedni zakres skanowania
wynosi jednak 5 pm.

Na podstawie przeprowadzonych analiz mozna stwierdzié¢, ze wszystkie rozpatrywane
powloki wykazuja fraktalny charakter powierzchni, o czym $wiadcza liniowe, w okreslonych
zakresach, wykresy bilogarytmiczne wykorzystane do wyznaczenia wymiaru fraktalnego
Dg (rys. 105c-d). Najwigksza warto$¢ wymiaru fraktalnego Dgs=2,024 wykazuje powtloka
CrAlSiN+MoS,, z kolei najmniejsza warto$¢ (Ds=2,006) zanotowano dla powloki CrN+DLC.

Wyzsze wartosci wymiaru fraktalnego moga $wiadczy¢ o bardziej nieregularne;j,
rozwinigte] powierzchni zwiagzanej z wystgpowaniem wigkszej liczby gesciej upakowanych
kolumn zwigkszajacych twardo$¢ powtok. Uzyskane rezultaty maja Scisty zwiazek z ksztattem
analizowanych powierzchni powltok i sa zgodne z wczesniejszymi doniesieniami literatu-
rowymi [183].

Zbiorcze zestawienie uzyskanych wynikéw oraz wartosci parametru chropowatosci R,

badanych powlok przedstawiono w tablicy 24.
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Rysunek 105. a, b) Obraz topografii powierzchni powtoki naniesionej na podtozu ze stali
narzedziowej do pracy na gorqco X40CrMoV5-1 (AFM, 5 um), ¢, d) bilogarytmiczna
zaleznosé aproksymowanej wartosci pola analizowanej powierzchni od wielkosci boku
siatki uzytej do jej wyznaczenia, e, f) widmo multifraktalne analizowanej powierzchni
dla powtoki, odpowiednio dla powtoki AITiCrN+DLC oraz CrAISiN+MoS,
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Tablica 24. Wyniki analizy fraktalnej i multifraktalnej oraz wartosci R, powtok naniesionych
na podloze ze stali narzedziowej do pracy na gorqco X40CrMoV5-1

Typ powtoki R, Dg Olmin Olmax Ao
CrN 23 2,008 1,7884 2,0074 0,2190
CrN+DLC 8 2,006 1,8592 2,0035 0,1443
AITiCrN 17 2,007 1,8211 2,0050 0,1838
AITiCrN+DLC 46 2,009 1,8890 2,0061 0,1171
CrAISiN 52 2,017 1,6289 2,0122 0,3833
CrAISiN+DLC 56 2,014 1,6818 2,0088 0,3269
CrAlISiN+MoS, 100 2,024 1,7548 2,0268 0,2720
TiAISIN 25 2,015 1,6708 2,0145 0,3437
TiAISiN+DLC 31 2,019 1,7875 2,0164 0,2289

Analizujac ksztatt widma multifraktalnego mozna wnioskowa¢ o jednorodno$ci badanych
powierzchni. Dla jednorodnych powierzchni wartosci wymiaru w poszczeg6lnych fragmentach
zmieniaja si¢ w niewielkim zakresie, co widoczne jest w postaci waskiego widma opisywanego
przez niska warto$¢ parametru Ao (rys. 105¢). W przypadku powierzchni, ktorej topografia jest
niejednorodna, warto$ci wymiaru w poszczegdlnych fragmentach sa zréoznicowane, co objawia
si¢ szerokim zakresem widma Aa (rys. 105f).

Wyniki przeprowadzonych analiz wskazuja, ze istnieje korelacja pomigdzy twardoscia
a warto$§cia wymiaru fraktalnego opisywana zalezno$cia analityczng y=90476x-178706.
Zalezno$¢ pomiaru mikrotwardo$ci i warto$ci wymiaru fraktalnego badanych powtok, przed-
stawiono na rysunku 106.

Wykonane analizy statystyczne wykazaty dodatnia korelacj¢ liniowa (wspotczynnik
korelacji r=0,794) pomigdzy warto$cia wymiaru fraktalnego i twardo$cia. W celu oceny
istotnosci wspotczynnika korelacji, obliczono warto$¢ empirycznej statystyki testowej t=3,463,
ktora nastepnie porownano z wartoscia krytyczna t,~2,365 (odczytana z tablicy rozktadu
t-Studenta dla poziomu istotno$ci 0,=0,05). Poniewaz t > ty., oceniany wspotczynnik kore-

lacji uznano za istotny.
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Rysunek 106. Zaleznos¢ liniowa uzyskanych wartosci wymiaru fraktalnego
i twardosci badanych powlok
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Rysunek 107. Zaleznos¢ wyktadnicza uzyskanych wartosci wymiaru fraktalnego
i twardosci badanych powlok

Uzyskana zalezno$¢ twardosci od warto$ci wymiaru fraktalnego bardziej precyzyjnie
opisywana jest zaleznoscia wyktadnicza y=-0,01121exp(-164,73x+342,27)+4137,66. Wzrost
warto$ci wymiaru fraktalnego wpltywa na wzrost twardos$ci analizowanych powtok, jednak po
przekroczeniu wartosci Ds=2,010 obserwuje si¢ wysycenie, a twardo$¢ utrzymuje si¢ na statym
poziomie (rys. 107). W tym przypadku pomigdzy warto$cia wymiaru fraktalnego i twardos$cia
stwierdzono dodatnia korelacj¢ (wspolczynnik korelacji r=0,886, wartos¢ empirycznej

statystyki testowej t=30,962, warto$¢ krytyczna ty.,~=1,969).
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5.8. Projektowanie warstw wierzchnich

Analiza uzyskanych wynikow badan wykazata, ze skuteczno$¢ twardych warstw nano-
krystalicznych z cienka warstwa niskotarciowa w zwigkszaniu trwatosci matryc do plastycznego
ksztattowania metali niezelaznych z uwzglednieniem specyfiki wyciskania z rewersyjnie
skrecang matryca (KOBO) ze wzgledu na ekstremalnie trudne warunki pracy znaczaco zalezy od
wlasnosci jej elementdw sktadowych. Wymagane jest odpowiednie uksztattowanie struktury
i wlasnosci powlok hybrydowych sktadajacych si¢ z nanokrystalicznej warstwy azotkowej
wytworzonej technika PVD, warstwy niskotarciowej wytworzonej technika CVD, jak réwniez
stref przejSciowych migdzy rdzeniem a powloka oraz pomigdzy poszczegdlnymi warstwami
wytworzonymi na powierzchniach roboczych matrycy (rys. 75-82). W celu opracowania
kryteriéw umozliwiajacych optymalizacj¢ wlasnosci badanych warstw konieczna jest dokfadna
analiza czynnikéw technologicznych wystgpujacych podczas uzytkowania matryc oraz poznanie
mechanizmdéw zuzycia w trakcie wyciskania.

Odpowiednie ksztaltowanie struktury i wlasno$ci powlok przeciwzuzyciowych wymaga
zar6wno optymalizacji ich warunkéw wytwarzania, jak réwniez wlasnosci materialowych [24].
Wysoka twardo$¢, odpowiedni stan napr¢zen oraz mozliwie najnizszy wspoétczynnik tarcia
decyduja o rzeczywistym zwigkszeniu jakosci réznych systeméw powtok [97, 109, 183]. Z kolei
niski wspétczynnik przewodnosci cieplnej powlok wytwarzanych technika fizycznego osadzania
z fazy gazowej ogranicza wplyw temperatury na materiat narzedzia [17].

Zwigkszanie trwato$ci matryc w wyniku efektywnego dziatania powtoki (systemu warstw)
jest mozliwe jedynie do momentu zachowania przez niag wymaganej spdjnosci i odpowiedniej
przyczepno$ci do podtoza matrycy z udziatem dyfuzji, jak i adhezji [199]. Stad bardzo duze
znaczenia majq wlasnosci strefy przejsciowej migdzy rdzeniem a powtoka, jak réwniez pomigdzy
poszczegdlnymi warstwami. Wigksza przyczepnos¢ powloki do materiatu podtoza wptywa na
wigksza odporno$¢ na zuzycie trybologiczne.

Jak stwierdzono juz w pracy [144], bardzo istotnym jest przyjecie wilasciwego trybu
postgpowania w celu odpowiedniego projektowania i doboru sytemu warstw, co w konsekwencji
powoduje zwigkszanie trwato$ci matryc do plastycznego ksztaltowania metali niezelaznych
w warunkach pracy oraz poprawe jakoSci i wilasnoSci wytrzymatoSciowych wyciskanych
produktow, zgodnie z zatozeniami schematycznie przedstawionymi na rys. 14. Schemat trybu
postgpowania w celu zaprojektowania powtok na narzedziach do wyciskania z rewersyjnie

skrecang matryca przedstawiono na rys. 108.
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