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5. Material badan i metodyka

5.1. Material do badan

Materiatem wyj$ciowym byl przewalcowany na goraco wlewek ze stopu CuTi4 do

grubos$ci 3,0 mm. Sktad chemiczny zawarto w tablicy 3.

Tablica 3. Sktad chemiczny stopu CuTi4
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Przewalcowane na goraco pasma, po oczyszczeniu powierzchni (trawienie, ptukanie,

suszenie) pocigto na probki (o wymiarach 3x25%30 mm) i przeznaczono je do dalszych badan.

Probki poddano dalszej obrobee wedtug schematu:

I wariant

Wygrzewanie probek w temperaturze 900°C przez 1 godzing w komorowym piecu
elektrycznym, oporowym. Nagrzane probki po wyjeciu z komory pieca byty intensywnie
chtodzone w wodzie. Czas po wyjeciu probki z pieca do zanurzenia w wodzie wynosit do
2 sekund. Po ochlodzeniu czes$¢ probek przeznaczono do badan wiasnosci po przesycaniu
a pozostalg czg$¢ starzono w temperaturze 450, 500, 550 i 600°C przez 1, 5, 15, 30, 60, 120
1420 minut. Tak przygotowany material byt przedmiotem dalszych badan.

IT wariant

Przesycone probki po ostudzeniu w wodzie walcowano na zimno stosujac 50% gniot
(3,0 —1,5 mm). Proces starzenia prowadzono stosujac te same parametry jak

w wariancie I.

Otrzymane probki stanowily przedmiot badan zgodnie z ustalonym zakresem prac (rys. 10).

5.2. Metodyka badan

Do opisu kinetyki mechanizméw odpowiedzialnych za zmiany mikrostruktury w zalezno$ci

od zastosowanej obrobki cieplnej lub cieplno-plastycznej (wg wariantéw I i1 II) wykorzystano
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wyniki badan zmian konduktywnos$ci elektrycznej oraz twardo$ci w powigzaniu z badaniami

zmian mikrostruktury.

Analiza mikroskopowa zgladéw metalograficznych na mikroskopie $wietlnym

Probki zostaly zainkludowane w zywicy fenolowej, nastgpnie szlifowane na papierze
Sciernym o coraz mniejszej ziarnistosci. Tak wstgpnie przygotowane zgltady wypolerowano
przy uzyciu zawiesiny Al,Os, ktora zastgpiono zawiesing diamentowg o ziarnistosci 1pum. Dalej
zgtady poddano trawieniu w roztworze: 2g chromianu potasu K,Cr,O, 100 cm’ wody
destylowanej, 4 cm® roztworu chlorku sodu NaCl, 8 cm® kwasu siarkowego H,SO,. Zglady
poddawano wielokrotnemu przemiennemu polerowaniu i trawieniu w celu otrzymania
wlasciwych obrazéw mikrostruktury.

Zglady metalograficzne obserwowano na mikroskopie $wietlnym Olympus przy

wykorzystaniu powickszen 50, 100, 200, 500, 1000, 2000x.

Badania struktury
Rentgenowska analize fazowa wykonano na dyfraktometrze X’Pert firmy Panalytical
stosujac filtrowane promieniowanie lampy z anoda kobaltowa. Krok pomiarowy wynosit

0,05 a czas zliczen impulsow 10 s.

Badania mikrostruktury i dezorientacji ziarn

Badania mikrostruktury i dezorientacji ziarn wykonano na skaningowym mikroskopie
elektronowym firmy (SEM) ZEISS SUPRA 25 z wykorzystaniem metody EDS i EBSD oraz za
pomocg transmisyjnego mikroskopu elektronowego (TEM) JEOL 3010. Badania
mikrostruktury w trybie wysokiej rozdzielczosci wykonano z wykorzystaniem skaningowo-
transmisyjnego mikroskopu elektronowego (STEM) Titan 80-300 firmy FEI. Probki
do obserwacji na TEM jak i na SEM w trybie EBSD przygotowano na polerce jonowej firmy
GATAN.

Pomiar twardosci
Pomiar twardosci wykonano na twardosciomierzu Zwick/ZHR metoda Rockwella.
Obcigzenie wglebnika wynosito 590 N, natomiast $rednica wglebnika 1/16 cala.

Twardo$ciomierz jest wyposazony w modut elektroniczny do obliczania twardo$ci HV.
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Pomiar konduktywnosci elektrycznej
Do badan konduktywnosci elektrycznej probek uzyto urzadzenia Sigmatest Forstera.
Stopien przemiany obliczono wg [33]:

Po—Pt
= _Pozpe_ 4
y po—p(Er) (4)

y - postep procesu wydzielania okreslony na drodze pomiaré6w posrednich,
po - elektryczna opornos¢ whasciwa probek po przesycaniu,
p. - opornos¢ wiasciwa po okreslonym czasie starzenia przy statej temperaturze,
p(E,) - elektryczna opornos¢ wiasciwa dla warunkéw réwnowagi (dla y=1), po zakonczeniu
procesu wydzielania w strukturze.
Do obliczen przygotowano nastepujace dane:
po= 0,4 Omm*/m ,
p(Ey) = 0,083 Qmm?/m,
Na podstawie rownania (4) obliczono y=0,6321. Za pomoca rownania (3) wyznaczono stale
czasowe niezbedne do opracowania wykresow opisujacych kinetyke wydzielania

i rekrystalizacji w badanym materiale:

logt = 0,96 w 450°C; t=9,2 min.
logt = 0,87 w 500°C; t=7,5 min.
logt = 0,87 w 550°C; t=7,5 min.
logt = 0,66 w 600°C; t=4,6 min.
Stata czasowa dla y = 0,6321. Dla stopu walcowanego na zimno po przesycaniu:
logt = 1,15 w 450°C; t=14,1 min.
logt = 1,02 w 500°C; t=10,5 min.
logt = 0,42 w 550°C; t=2,6 min.
logt = 0,61 w 600°C; t=4,1 min.

Badania profilu wytarcia
Badania geometrii profilu wytarcia zrealizowano za pomoca mikroskopu konfokalnego
LSM Exciter 5 firmy ZEISS z systemem obserwacji przy wykorzystaniu 4 laserow i o dtugosci

fal $wietlnych od 405 do 633 nm oraz systemem akwizycji i analizy obrazu ZEN i Axio Vision.

Badanie odpornosci na $cieranie

Badanie odpornosci na $cieranie wykonano na trybometrze firmy Taylor Hobson.
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Przeciwprobka w ksztatcie kulki o $rednicy 6 mm wykonana byla z Al,O; a obcigzenie
wynosito 10 N. Kazdy pomiar sktadat si¢ z 5000 cykli po 7,2 mm. Laczny dystans, ktory za

kazdym razem wykonywata probka wynosit 36 m.

Opracowanie wykresow CTP i COP
Wykresy Czas-Temperatura-Przemiana (CTP) oraz Czas-Odksztalcenie-Przemiana (COP)

opracowano na podstawie wynikow pomiaru twardos$ci oraz konduktywnosci elektryczne;.

Modelowanie komputerowe twardosci za pomoca sieci neuronowych

Do analizy zalezno$ci pomi¢dzy sktadem chemicznym stopéw, parametrami obrobki cieplnej
i plastycznej na zimno a otrzymanym wynikiem pomiaru twardosci zastosowano narzedzia
analizy danych w programie MS Excel oraz sztuczne sieci neuronowe z wykorzystaniem pakietu
Statistica Neural Network PL 4.0 F firmy StatSoft.

W projektowaniu dla kazdej sieci ustalono nastepujace parametry:
e Funkcja btedu - suma kwadratow
e Funkcja aktywacji: I warstwa - funkcja liniowa, Il warstwa - funkcja logistyczna, 111 warstwa

- funkcja liniowa z nasyceniem

Zbiér wejsciowy zostal losowo podzielony na nast¢pujace zbiory:
e uczacy (281 przypadkow),
e walidacyjny (140 przypadkow),
o testowy (141 przypadkow).

W strukturze kazdej z analizowanych sieci ustalono 11 neuronow wejsciowych,
z czego 6 odpowiadajacych pierwiastkom stopowym wystepujacym w badanych stopach, oraz 5
odpowiadajacych parametrom obrobki cieplnej i odksztatlceniu. Wynikowy neuron wyjsciowy
przedstawia szukang warto$¢ twardosci.

Poszukiwanie optymalne;j sieci neuronowej ograniczono do:
e sieci o radialnych funkcjach bazowych,
e sieci realizujgce regresj¢ uogélniona,
e perceptron wiclowarstwowy.

Liczba warstw ukrytych, liczba weztdw znajdujacych sie w tych warstwach, wartosci wag,
warto$ci progowe, metoda 1 parametry uczenia, czyli parametrow architektury projektowanej sieci
zostal dokonany uwzgledniajac wpltyw tych wielkosci na wartosci wskaznikow oceny jakosci

projektowanej sieci. Modelowanie przeprowadzono na podstawie 562 przypadkow testowych.
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