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3. Cel i zakres pracy

3.1. Teza pracy

Rozwdj nowoczesnych materialow narzedziowych jest zalezny i $cisle zwiazany z techno-
logia formowania i spiekania proszkéw, zas wysokie wymagania stawiane narz¢dziom przez
odbiorcow, wymuszaja konieczno$¢ poszukiwania nowych rozwigzan technologicznych
umozliwiajacych wytwarzanie narzedzi o wiasnoséciach spetniajacych oczekiwania rynku.
Szczegbdlnie waznym aspektem wytwarzania narzgdzi jest potaczenie wysokiej twardoSci
i odpornosci na zuzycie $cierne z wytrzymaloscia na obciazenia dynamiczne.

Wyniki badan wlasnych dotyczace struktury i wlasnosci spiekanych materialow narzgdzio-
wych wytwarzanych nowoczesnymi technologiami formowania proszkéw [49, 77, 79, 121-
127, 192] oraz studia literaturowe [12, 16, 24, 35, 59, 62-68, 82, 116-120, 158, 161, 180, 195,
209-216] pozwolity opracowac material narzedziowy nowej generacji, komponowany na bazie
stali szybkotnacej z dodatkiem twardych faz weglikowych i postawié nastgpujaca tezg pracy:

Mozliwe jest polaczenie wlasno$ci mechanicznych materialéw narzedziowych, takich
jak wysoka twardo$¢ i wzglednie duza ciagliwosé, stosujac odpowiednio dobrane techniki
formowania i spiekania proszkéw, w celu wytworzenia na ciagliwym podlozu stalowym
twardych, gradientowych warstw powierzchniowych o strukturze weglikostali.

Odpowiednio dobrane materiaty, metody formowania, oraz warunki spickania swobodnego
i obrobki cieplnej, pozwalaja na wytworzenie materialu narzedziowego o zmieniajacej si¢
strukturze warstwowej lub gradientowej i odpowiednich dla niej wlasnosciach mechanicznych.
Otrzymany gradientowy material narzedziowy, oznaczony jako TGM (ang. Tool Gradient
Material), charakteryzuje si¢ ciagliwym podlozem stalowym wytwarzanym w tym samym lub
innym procesie technologicznym z weglikostalowa warstwa powierzchniowa (WWP), o rosna-
cym w kierunku powierzchni udziale twardych weglikow i weglikoazotkow. Schemat ideowy
gradientowego materiatu narzedziowego przedstawiono na rysunku 3.1.

Glownym celem naukowym pracy jest wyjasnienie wplywu lepiszcza stosowanego
w nowoczesnych metodach formowania proszkow jako zrédla wegla aktywujacego
spiekanie oraz warunkéw degradacji, spiekania i obrébki cieplnej na strukture i wlasnoSci

wytworzonych materialéw.
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Rysunek 3.1. Schemat ideowy gradientowego materiatu narzedziowego (TGM)
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Rysunek 3.2. Degradacjia lepiszcza powloki polimerowo-proszkowej

Dane literaturowe oraz wyniki badan wtasnych, przedstawiajace mechanizm degradacji
cieplnej rozpoczynajacej si¢ od powierzchni i przesuwajacej si¢ w glab ksztattki formowanej
wtryskowo lub bezci$nieniowo, stanowia podstawe do zatozen, ze niekompletna degradacja
lepiszcza powloki na rdzeniu stalowym, gdzie przepltyw gazu jest hamowany przez materiat
podtoza, spowoduje lokalny wzrost st¢zenia wegla, ktory zainicjuje proces spiekania proszku
powloki z podlozem, tworzac zwarta warstwg powierzchniowa. Podczas wygrzewania w wyso-
kiej temperaturze spiekania, nast¢puje dyfuzja atomow wegla oraz innych pierwiastkow, zape-
whniajac dyfuzyjne potaczenie proszkow powtoki z rdzeniem (rys. 3.2).

Celem praktycznym przeprowadzonych badan sformutowanym na podstawie postawionej
tezy jest opracowanie technologii formowania gestwy polimerowo-proszkowej do wytwa-
rzania warstwowych lub gradientowych materialéw narzedziowych, charakteryzujacych
si¢ wysoka twardoScia i odpornoscia na zuzycie $cierne warstw powierzchniowych oraz

relatywnie wysoka wytrzymalo$cia na zginanie rdzenia.
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Na szczegolna uwage zashuguje autorska metoda, dzigki ktorej zastosowanie technologii
formowania bezci$nieniowego proszkow umozliwia wytworzenie weglikostalowych warstw
powierzchniowych (WWP) na podlozu stalowym wytwarzanym w tym samym lub innym
procesie technologicznym np. przez konwencjonalne odlewanie lub izostatyczne prasowanie
proszku na goraco.

Pojecie weglikostalowa warstwa powierzchniowa, przyjeto z uwagi na to, ze gestwa poli-
merowo-proszkowa po formowaniu stanowi powtok¢ na podtozu stalowym, ktdra po degradacji
lepiszcza 1 spiekaniu staje si¢ jego warstwa wierzchnia, czegsto nie wykazujaca wyraznej
granicy z podlozem, zatem zastosowano pojecie ,,warstwy powierzchniowej”, wprowadzone
przez L.A. Dobrzanskiego i A. Danikiewicz-Dobrzanska [41], ktorej definicja obejmuje zar6wno
powloke jak rowniez warstwg wierzchnia.

Opracowana metoda jest wynikiem koncepcji polaczenia technologii, tj. metalurgii proszkow
oraz dyscypliny wiedzy jaka jest inzynieria powierzchni, w celu otrzymania nowego materialu
narze¢dziowego o strukturze gradientowej TGM (ang. Tool Gradient Materials), o zmieniajacych
si¢ wlasnoséciach mechanicznych (rys. 3.3).

Przedstawione w pracy wyniki badan nad zastosowaniem opracowanej technologii wytwa-
rzania warstw powierzchniowych na podtozu stalowym, skupiaja si¢ na materiatach narzg-
dziowych, ale mozliwosci aplikacyjne tej techniki sa duzo szersze i mozna ja zastosowac
rowniez do elementéw maszyn i urzadzen pracujacych w warunkach zuzycia $ciernego.
Na szczeg6lng uwage zashuguje mozliwo$¢ wytworzenia warstw powierzchniowych o strukturze
gradientowej dzigki zastosowanej technice formowania bezcisnieniowego. Zatem zaproponowana

metoda dobrze komponuje si¢ z ogdlnymi kierunkami rozwoju inzynierii powierzchni [29, 41].

Rysunek 3.3. Koncepcja powstania nowo opracowanych gradientowych materiatow
narzedziowych TGM
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Ponadto formowanie bezci$nieniowe i spickanie proszkéw stanowi alternatywne rozwiazanie,
a takze moze by¢ konkurencyjne dla istniejacych technik nanoszenia powtok przez natryskiwanie
cieplne lub otrzymywanych technikami spawalniczymi [93, 184]. Moze ona réwniez stanowic¢
migdzywarstwe dla powtok otrzymywanych technikami PVD i CVD [127], a w szczegdlnych
przypadkach moze stanowi¢ interesujacy pod wzgledem ekonomicznym sposéb regeneracji

narzedzi.

3.2. Analizowane technologie

Do wytworzenia badanych gradientowych materiatéw narzedziowych zastosowano dyna-
micznie rozwijajaca si¢ metod¢ formowania wtryskowego proszkow (PIM) oraz rzadziej
stosowang metodg formowania bezci$nieniowego (PLF). Trzecia technika byto klasyczne
prasowanie proszkéw w matrycy (PM). Przeprowadzone studium literaturowe najnowszych
technik wytwarzania spiekanych materiatow narzedziowych, ktore zmierzaja do wytwarzania
narzedzi o koncowych ksztattach, eliminujac w ten sposdb kosztowna obrobke plastyczna
i ubytkowa, uzasadnia zastosowanie technologii ksztaltowania plastycznych mieszanin poli-
merowo-proszkowych przez formowanie wtryskowe lub bezcisnieniowe. Klasyczne praso-
wanie proszku w matrycy umozliwia wytwarzanie spiekdw o prostych ksztattach i jest szeroko
stosowane w produkcji narzgdzi, umozliwiajac otrzymanie materiatdw warstwowych lub
gradientowych, przez odpowiednie formowanie wypraski.

W przypadku stali szybkotnacych lub weglikostali wytwarzanych metoda PIM, uzyskanie
wysokich wlasno$ci mechanicznych wymaga zastosowania koncowej obréobki cieplnej, ktora
jest czgsto pomijana przez zespoly badawcze skupiajace si¢ jedynie na formowaniu proszku,
degradacji lepiszcza i doborze warunkoéw spickania [100, 101, 111-113]. Celem uzupetnienia
tych wynikéw, wykonano rowniez badania wyjasniajace wplyw lepiszcza i warunkow wytwa-
rzania materialow narzedziowych, na koncowa strukture i whasnos$ci mechaniczne stali szybko-
tnacych lub weglikostali obrobionych cieplnie. Szczegétowy harmonogram przeprowadzonych
prac badawczych przedstawiono na rysunku 3.4.

Niewatpliwa zaletag mieszanin polimerowo-proszkowych jest ich relatywnie niska lepkos¢
i wynikajaca z tego szeroka mozliwos¢ sposobu formowania, tj. bezci$nieniowego, wtryskowego
lub wyciskania. Do tego celu stuza réznorodne urzadzenia wykorzystywane w tym procesie.

Koszt wtryskarek lub wyttaczarek jest wysoki, zatem technika formowania wtryskowego lub
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wyciskania proszku jest najczesciej wykorzystywana przez duze zaklady przemystowe do
produkcji masowe;.

Opracowana metoda formowania bezci$nieniowego ggstwy polimerowo-proszkowej, umozli-
wiajaca wytwarzanie warstw powierzchniowych na podlozu stalowym, mimo braku szcze-
gotowej analizy kosztow, wydaje si¢ konkurencyjna dla istniejacych technologii i posiada
szerokie mozliwosci aplikacyjne, poniewaz nie wymaga stosowania skomplikowanych
i kosztownych urzadzen, jak w przypadku PIM. Nazwa tej metody przyjgta zostata jako
,formowanie bezcisnieniowe proszkow” (ang. pressureless forming — PLF), ktora jest stosowana

w literaturze [118, 119].

Weglik ostalowa
warstwa powierzchniowa

Analiza stanu Opracowanie Badanie wlasnosci
zagadnienia nowej technologii technologicznych
i koncepcja i dobor pozostalych mieszanin

nowego materiatu  metod formowania proszkow

Rysunek 3.4. Harmonogram przeprowadzonych prac badawczych
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Zgodnie z kierunkiem rozwoju inzynierii powierzchni materiatéw, dokonano wstgpnej
oceny fazy cyklu zycia zastosowanych technologii formowania proszkow i spickania, na
podstawie opracowanej przez A. Danikiewicz-Dobrzanska [39, 40], metody prognozowania
rozwoju inzynierii powierzchni materiatow (rys. 3.5). Ocenia sig¢, ze wybrane technologie
formowania bezcisnieniowego, wtryskowego i prasowania w matrycy, sa odpowiednio w fazie

narodzin, rozwoju i dojrzatosci [39].
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Rysunek 3.5. Fazy cyklu zycia technologii [39]

3.3. Material do badan

Do wytwarzania spiekanych materialow narzedziowych, zastosowano trzy metody
formowania proszkow przedstawione na rysunku 3.4. Do klasycznego prasowania, jako osnowe
zastosowano proszek stali szybkotnacej HS6-5-2 [150], (wg normy ASTM A 600-92 ozna-
czonej jako M2) wyprodukowany przez firm¢ Hogands AB, rozpylany woda (rys. 3.6). Proszki
tego samego gatunku stali HS6-5-2, wyprodukowane przez firm¢ Hogands AB oraz Sandvik
Osprey Ltd., w dalszej czgsci beda oznaczone odpowiednio jako HS6-5-2 (H) i HS6-5-2 (O),

w celu ich odréznienia.
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EHT =20.00 kv ) Signal A = SE2
WD = 15mm Mag= 100KX

Rysunek 3.6. Morfologia proszku stali HS6-5-2(H)
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Rysunek 3.7. Rozktad wielkosci czqstek proszku stali HS6-5-2 (H)

Powierzchnia tego proszku jest bardziej utleniona w stosunku do proszku tego samego
gatunku stali rozpylanego gazem oboj¢tnym. Wielko$¢ czastek badano metoda dyfrakcji
laserowej w urzadzeniu Malvern Mastersizer 2000. Rozklad wielkoSci czastek proszku stali
HS6-5-2 (H) przedstawiono na rysunku 3.7. Proszek charakteryzuje si¢ rozbudowana powierz-
chnia, dobra formowalnoscia i zggszczalnoScia w stosunku do proszku kulistego. Sypkosé
proszku mierzona sypkosciomierzem Halla wynosi 34 s. W celu formowania probek o strukturze
warstwowej, zastosowano klasyczne prasowanie proszkow w matrycy sztywnej. W zaleznosci
od liczby i grubosci warstw oraz warunkow spiekania proszkow, mozna otrzyma¢ materiat
narzedziowy o strukturze gradientowej dyskretnej lub ciaglej. Sktad chemiczny proszku stali

szybkotnacej przedstawiono w tablicy 3.1.
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Tablica 3.1. Stezenie pierwiastkow stopowych w stosowanych proszkach stali szybkotngcych

Stezenie masowe pierwiastkow, %
C Mn Si Cr w Mo \% Co
HS6-5-2 (H) 0,78 0,35 0,28 4,36 6,66 5,41 1,97 0,1
HS6-5-2 (0)* 0,84 0,36 0,35 3,97 6,54 4,81 1,95 -
HS12-1-5-5% 1,47 0,5 043 | 476 | 11,8 | 006 | 475 | 4,64
*-wg [137, 138]

Znak stali

EHT = 20.00 kv Signal A= SE2

EHT = 20.00 k' Signal A= SE2
WD= 17 mm Mag= 5.00KX —— wo=17mm Mag= 5.00KX

Rysunek 3.8. Morfologia proszku a) TiC, b) WC

Gestoéé proszku podana przez producenta wynosi 8,16 g/em’. Jako twardych faz wzmac-
niajacych uzyto proszku weglika wolframu (WC) oraz weglika tytanu (TiC), przedstawionych
na rysunku 3.8. Srednia wielko$¢ czastek proszku weglika WC podana przez producenta
wynosi 0,85 um natomiast weglika TiC 5 pm.

Podstawowe wlasnosci technologiczne proszkéw przedstawiono w tablicy 3.2. Do formo-
wania wtryskowego, bezcisnieniowego i wyciskania, zastosowano proszki stali szybkotnacej
z gatunku HS6-5-2 (O) lub HS12-1-5-5, wyprodukowane przez Sandvik Osprey Ltd. (rys. 3.9).
Rozktad wielkosci czastek tych proszkdéw przedstawiono na rysunku 3.10.

Klasyczne prasowanie proszkow kulistych w matrycy jest wyjatkowo trudne i wymaga
uzycia wysokiego cisnienia oraz prasowania dwustronnego. W warunkach przemystowych,
w ktorych cisnienie prasowania jest wzglednie niskie, prasowanie kulistego proszku jest
niemozliwe. Ksztatt kulisty proszkow uzyskany w wyniku rozpylania gazem obojgtnym,
znacznie poprawia ich zwilzalno$¢ podczas mieszania z lepiszczem i umozliwia ich formo-

wanie wtryskowe, bezci$nieniowe lub wyciskanie.
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Rysunek 3.9. Morfologia proszku stali szybkotnqcej a) HS6-5-2(0) i b) HS12-1-5-5
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Rysunek 3.10. Rozkiad wielkosci czqstek proszku stali a) HS6-5-2(0), b) HS12-1-5-5
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Tablica 3.2. Wlasnosci technologiczne zastosowanych proszkow

Wiasnosci proszku
Proszek "
as 3 3 3 Gestos¢ nasypowa
Gestose, g/em” | Gestos¢ nasypowa, g/cm = sedle, ot

HS6-5-2 (H) 8,16 2,45 3,43
HS6-5-2 (0) 8,16 2,89 4,02
HS12-1-5-5 8,19 3,05 4,25
wC 15,51 2,80 4,47

TiC 4,89 1,36 1,68

WC, TiC, TaC, NbC

(47, 14,33, 6%) 10,23 4,38 5,64

EHT'=20,00 kV/

WD @ Afmm

Rysunek 3.11. Morfologia mieszaniny proszkow weglikow MW (WC, TiC, TaC, NbC)

Jako twarde fazy weglikowe zastosowano przedstawione na rysunku 3.8 proszki TiC, WC
oraz komercyjna mieszaning weglikow o handlowej nazwie Tetra Carbide firmy Treibacher
Industrie AG, zawierajaca proszki weglikow WC, TiC, TaC i NbC o udziale objgtosciowym
i wlasnosciach technologicznych przedstawionych w tablicy 3.2 Mieszaning weglikow w dalszej
cze$ci oznaczono jako MW. Morfologie tych weglikow oraz rozktad wielkosci czastek
przedstawiono na rysunku odpowiednio 3.1113.12.

W tablicy 3.3 przedstawiono szczegotowe informacje na temat sktadnikow formowanych
mieszanin proszkowych i polimerowo-proszkowych. Zastosowany kwas stearynowy, stuzyl
jedynie do pokrywania powierzchni proszkow weglikow w metodzie formowania wtryskowego

PIM lub wyciskania proszku PEM.
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Rysunek 3.12. Rozklad wielkosci czqstek mieszaniny proszkow weglikow MW
(WC, TiC, TaC, NbC)

Tablica 3.3. Skiadniki formowanych mieszanin proszkowych i polimerowo-proszkowych

e Rodzaj osno Itz Lepiszcze
wytwarzania J Wy weglika P
Brak
PM BT by WC lub TiC (PW jako $rodek
Hoganas AB 1
poslizgowy)
HS6-5-2 Mieszanina PW. PP
PIM oraz PEM firmy Sandvik Osprey | WC, TiC, TaC HDPiE SZA
Ltd. NbC, ’
HS6-5-2 oraz HS12-1- | W< lub | PW,
. mieszanina 50%PP/50%PW,
PLF 5-5 firmy Sandvik . .
———p WC, TiC, la.kler celulozowy,
) NbC, TaC zywica termoutardzalna

Powloki PLF naktadano na ksztaltki formowane wtryskowo lub wyciskane w stanie

surowym oraz podloze stalowe, w postaci probek ptaskich ze stali szybkotnacej HS6-5-2

wytwarzanej konwencjonalnie, lub probek wykonanych ze stali niestopowej, narzedziowej

C70U. Zastosowano rowniez ptaskie probki stali do ulepszania cieplnego typu 41Cr4.

3.4. Metodyka badan

W celu zweryfikowania sformutowanej tezy wykonano liczne badania nowo opracowanych

materiatdéw narzedziowych, w ktorych zastosowano metode wytwarzania weglikostalowych

warstw powierzchniowych przez formowanie bezcisnieniowe proszkow. W celu oceny wptywu
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sposobu formowania ggstwy polimerowo-proszkowej na wlasnos$ci materialu narzedziowego
po spickaniu i obrébce cieplnej, a w szczegdlnosci wplywu zastosowanego lepiszcza, wykonano
réwniez klasyczne prasowanie mieszaniny proszkow stali HS6-5-2 (H) i twardych czastek
weglikowych w matrycy zamknigtej stosujac jedynie parafing jako $rodek poslizgowy o udziale
objgtosciowym nie przekraczajacym 2%. Czysto$¢ powierzchni czastek ma znaczacy wplyw na
procesy spiekania proszku, stad pierwszym podstawowym badaniem jest okreslenie stopnia utle-
nienia proszkdéw stali szybkotnacych. Stezenie tlenu zbadanego w aparacie firmy LECO, dla
proszkow HS6-5-2 (O) i HS12-1-5-5 oraz HS6-5-2 (H) wynosi odpowiednio 0,052, 0,045 1 0,12%.

W celu okreslenia mozliwosci zastosowanych metod formowania proszkow do wytwarzania
materiatdéw warstwowych lub gradientowych, klasyczne prasowanie proszkow zostato poprze-
dzone zasypywaniem gniazda matrycy warstwami mieszanin proszko6w o rosnacym udziale
twardych faz weglikowych w kierunku powierzchni materiatu narzedziowego. W tym celu
przygotowano nawazki z proszkow stali szybkotnacej HS6-5-2 (H) oraz weglikow odpo-
wiednio TiC i WC, ktére mieszano przez 1 h w mieszalniku turbulentnym Turbula T2F.
Nastepnie wypraski formowano w matrycy zamknigtej zasypujac ja sekwencyjnie kolejnymi
partiami mieszanin o rosnagcym udziale weglikow 1 wyrownujac kazdorazowo powierzchnig
warstwy o grubosci okoto 1 mm. Przyktad wypraski przedstawiono na rysunku 3.13.
Wszystkie warstwy wypraski prasowano jednocze$nie. W kazdym przypadku warstwa goérna
znajdujaca si¢ bezposrednio pod stemplem roboczym charakteryzuje si¢ maksymalnym
udziatem twardej fazy wzmacniajacej, co obniza jej formowalno§¢. Mimo to, krawedzie
ksztattki po prasowaniu nie obsypuja si¢. Prasowanie proszkow wykonano w matrycy sztywne;j,
stosujac cisnienic 600 MPa. Dlugos¢ i1 szerokos¢ gniazda matrycy wynosi odpowiednio 34
i12mm. Do prasowania wykorzystano pras¢ hydrauliczna firmy Microtest wyposazona
dodatkowo w stanowisko komputerowe i oprogramowanie umozliwiajace doktadne sterowanie
szybkoscia i czasem prasowania proszku. Czas maksymalnego nacisku stempla wynosit
kazdorazowo 30s. Udzial objgtosciowy proszku weglikow w stosunku do proszku stali
szybkotnacej w poszczegdlnych warstwach formowanej wypraski wynosi odpowiednio 3, 6, 9
112%. Grubo$¢ podloza stanowiacego rdzen materialu w kazdym przypadku byla wigksza
1 wynosila okoto 60% catkowitej wysokosci probki. W ten sposob stabilna podstawa, o rowno-
miernym skurczu w kazdym kierunku podczas spickania, zapobiega dystorsji warstw
wierzchnich, zaleznej od sktadu chemicznego i temperatury spiekania oraz reprezentuje

ciagliwy rdzen materialu narzgdziowego.
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Rysunek 3.13. Schemat wypraski formowanej z warstw o rosnqcym udziale weglikow

Ziarno proszku
Warstwa tlenku
Powtoka srodka ——— Grupy polarne
zwilzajacego
;’ ’15 118 Strefa wzajemnego rozpuszczania
l‘\ j \ czastek srodka zwilzajacego i polimeru

Rysunek 3.15. Przystawka do wstepnego mieszania uplastycznionego lepiszcza i proszku
z mozliwosciq pomiaru momentu obrotowego mieszadel

W metodzie formowania wtryskowego proszku, w celu przygotowania jednorodnej miesza-
niny o niskiej lepkosci umozliwiajacej formowanie wtryskowe lub wyciskanie, proszki weglikow

pokrywano kwasem stearynowym, ktory pokrywa wegliki cienka warstwa (rys. 3.14.),
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zwigkszajac ich zwilzalno$¢ podczas mieszania z pozostalymi sktadnikami lepiszcza i obniza
lepko$¢ gotowego wsadu [78, 152, 216].

Nastgpnie pokryte wegliki wraz z lepiszczem i proszkiem stali szybkotnacej HS6-5-2 (O)
lub HS12-1-5-5 wstgpnie mieszano w komorze uniwersalnego mieszalnika Rheomex CTW100p
firmy Haake, przedstawionego na rysunku 3.15, umozliwiajacego pomiar momentu obrotowego
i predkosci obrotowej mieszadet oraz temperatury wsadu.

Badania reologiczne mieszanin proszkoéw stali szybkotnacej, weglikow oraz lepiszcza
wykonano za pomoca reometru kapilarnego Rheoflixer firmy ThermoHaake w temperaturze
170, 180 i 190°C. Predkos¢ $cinania podczas badania miescita si¢ w zakresie od 10 do 10000 s™.
Wyniki badan reologicznych oraz momentu obrotowego w zaleznosci od sktadu fazowego
badanych mieszanin polimerowo-proszkowych i czasu ich homogenizacji, pozwolity dobra¢ do
dalszych badan mieszaning charakteryzujaca si¢ relatywnie niska lepkoscia, wysokim udziatem
objetosciowym proszkéw, dobra zwilzalnoscia proszkéw przez zastosowane lepiszeze i tym
samym zdolnosciag do szybkiej homogenizacji. Tak dobrana mieszaning w dalszej czgSci
przygotowano w urzadzeniu Rheomex CTW100p z przystawka w postaci wyttaczarki dwusli-
makowej, ktoéra zapewnia uzyskanie wysokiego stopnia jednorodno$ci wsadu przeznaczonego
do koncowego wyciskania lub wtryskiwania. Urzadzenie to wykorzystano rowniez do wytta-
czania (PEM — Powder Extrusion Moulding) profili, o przekroju okraglym i $rednicy 3 mm
oraz prostokatnym o wymiarach 5 x 0,7 mm. W celu okreslenia temperatury wyciskania lub
formowania wtryskowego mieszanin polimerowo-proszkowych wyznaczono temperaturg
topnienia zastosowanych lepiszczy metoda roznicowej kalorymetrii skaningowej w urzadzeniu
Perkin Elmer, model Diamond. Do formowania wtryskowego (PIM) zastosowano wtryskarke
slimakowa firmy Arburg typu 220-s umozliwiajaca formowanie probek ptaskich o wymiarach
63 x 12 x 3 mm oraz wtryskarke ttokowa AB Machinery, typu AB-400, o sktadanej formie
umozliwiajacej formowanie probek ptaskich o dtugosci 59 mm, szerokosci 8 mm i regulowane;j
wysokosci o maksymalnym wymiarze 12 mm (rys. 3.16). Dodatkowo gniazdo formy umozliwia
natryskiwanie powtok, na powierzchniach umieszczonych w niej elementow.

Niezaleznie od zastosowanej wtryskarki, temperatur¢ wtrysku dobrano na podstawie
wynikow badan temperatury topnienia lepiszcza. Pozostate warunki wtrysku dobrano na pod-
stawie przeprowadzonego modelowania procesu formowania wtryskowego proszku z uzyciem
programu ,,Cadmold”, przeznaczonego glownie do modelowania formowania wtryskowego

polimeréw termoplastycznych.
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Rysunek 3.16. Przyklad ksztaltki wraz z nadlewem wtryskowym formowanej w matrycy
dzielonej wtryskarki AB Machinery

W dalszej kolejnosci wykonano analiz¢ termograwimetryczng probek formowanych
wtryskowo w urzadzeniu TGA Perkin Elmer Pyris 1. Badanie wykonano w atmosferze
przeptywajacej mieszaniny gazow N,-10%H, oraz Ar. Szybko$§¢ nagrzewania probek wynosita
2°C/min. Wyniki tych badan umozliwity dobér warunkéw degradacji cieplnej formowanych
wtryskowo ksztattek, ktora wykonano w piecu komorowym o maksymalnej temperaturze pracy
600°C lub w piecu rurowym, wysokotemperaturowym, umozliwiajacym bezposrednie spiekanie
wsadu po zakonczonej degradacji cieplnej. Jako atmosfer¢ ochronna podczas spiekania,
zastosowano N,-10%H,. W celu skrocenia czasu degradacji cieplnej wykonano badania
umozliwiajace zastosowanie wstgpnej degradacji rozpuszczalnikowej w heptanie. Warunki
degradacji rozpuszczalnikowej dobrano eksperymentalnie na podstawie badan masy probki
w zalezno$ci od czasu rozpuszczania parafiny i temperatury kapieli. Probki wyciskane, poddano
degradacji rozpuszczalnikowej i spiekano nie stosujac degradacji cieplnej. Z uwagi na mate
przekroje poprzeczne pretow wyciskanych, lepiszeze ulega degradacii cieplnej podczas nagrze-
wania do temperatury 500°C z szybkos$cia 2°C/min. Szybko$¢ nagrzewania z temperatury
500°C do temperatury spiekania wynosi 5°C/min.

Metoda formowania bezci$nieniowego polega na wytwarzaniu z ggstwy polimerowo-
proszkowej powlok jedno lub wielowarstwowych, na stalach komercyjnych lub materiatach
formowanych wtryskowo, wytwarzanych w tym samym procesie technologicznym w stanie
surowym. Materialy stosowane na podloze to stal szybkotnaca typu HS6-5-2, narzgdziowa

niestopowa C70U oraz stal do ulepszania cieplnego 41Cr4.
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Zastosowane formowanie bezci$nieniowe polega na naktadaniu powloki pedzlem, zanurzaniu
w gestwie polimerowo-proszkowej lub malowaniu proszkowym. Przygotowanie gestwy zawie-
rajacej jako lepiszcze parafing lub lakier odbywalo si¢ za pomoca mieszalnika topatkowego
w czasie 30 min. Parafing podczas mieszania podgrzewano do temperatury 70°C. Catkowita
grubos¢ naktadanych powlok nie przekracza 1,5 mm, stad degradacje lepiszcza, podobnie jak
probek wyciskanch mozna wykonaé¢ podczas nagrzewania do temperatury spiekania. Dotyczy to
materiatdw o podlozu ze stali komercyjnej. Powloki na probkach wytwarzanych metoda PIM
podlegaty degradacji lepiszcza rownoczes$nie z podtozem.

Niezaleznie od metody formowania proszkoéw probki spickano w piecu rurowym, w atmo-
sferze przeptywajacej mieszaniny gazoéw (N,/10%H,), o maksymalnej temperaturze spickania
1450°C, lub w prézniowym piecu rurowym Carbolite Tubular o maksymalnej temperaturze
spiekania 1500°C oraz ci$nieniu obnizonym do ok. 10° Pa. Czas spiekania wyprasek niezaleznie
od rodzaju pieca i temperatury spiekania kazdorazowo wynosi 30 min. Temperaturg spickania
dobrano eksperymentalnie. Na podstawie wstegpnych prob, okreslono przedzial temperatury
spiekania od 1180 do 1340°C ze stopniowaniem co 20°C. Szybko$¢ nagrzewania do tempe-
ratury spiekania podobnie jak chtodzenia wynosita 5°C/min. Dalsza obrobke cieplna wykonano
dla probek, ktore wykazaty najlepsza mikrostrukturg i wlasnosci mechaniczne po spiekaniu.
W ramach obrobki cieplnej zastosowano klasyczne hartowanie z temperatury austenityzowania
1220, 1240 i 1260°C lub bezposrednie hartowanie z temperatury spiekania 1260°C okreslane
jako ,sinterhardening” [74, 155]. Bezposrednio po hartowaniu probek w oleju wykonano trzy-
krotne odpuszczanie w tej samej temperaturze wynoszacej 540, 570, 600 lub 630°C w czasie 1 h.

Badanie gestosci materialow wykonano metoda hydrostatyczna. Z powodu malej porowatosci
badanych materiatow, nie stosowano powloki uszczelniajacej powierzchnig. Pomiary wykonano
na wadze laboratoryjnej analitycznej WAS 220/C/2.

Pomiaru udzialu poréw w materiatach spiekanych oraz zahartowanych z temperatury
spiekania, a takze weglikostalowych warstw powierzchniowych WWP formowanych bezcisnie-
niowo dokonano na zgtadach nietrawionych, metoda analizy obrazu, w mikroskopie §wietlnym
Axiovert 405 M firmy OPTON wyposazonym w system komputerowej analizy obrazu Leica
QWin. Sredni udziat poréw liczono na podstawie dziesigciu pomiaréw dla kazdej badanej probki.

Pomiary twardosci badanych materiatdw zostaly przeprowadzone na twardoS$ciomierzu
typu ZWICK ZHR metoda Rockwella w skali C. Pomiar mikrotwardosci wykonano na twardo-
sciomierzu Future Tech., metoda Vickersa przy obciazeniach 0,98N (HVO0,1) i 0,49N (HV0,05)
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oraz w urzadzeniu Hysitron Triboindenter umozliwiajacym pomiar twardoSci obszarow i wy-
dzielen o wielko$ci nanometrycznej. Pomiary wytrzymatosci na zginanie wykonane zostaty
na maszynie wytrzymatosciowej firmy ZWICK Z100 wyposazonej w przystawke do troj-
punktowego zginania. Szybko$¢ przesuwania belki wynosita 0,5 mm/min.

Rentgenowska jakosciowa analize fazowa badanych materialow wykonano z wykorzysta-
niem dyfraktometru X’Pert PANalitycal w uktadzie Bragg-Brentano (Ko Co, krok 0,05, czas
zliczania impulséw 10 sekund, zakres katowy 26 od 35 do 110°) z wykorzystaniem detektora
paskowego Xcelerator Udzial objgtoSciowy austenitu szczatkowego obliczono korzystajac
z programu opracowanego w Zaktadzie Technologii Procesow Materialowych, Zarzadzania
i Technik Komputerowych w Materialoznawstwie. Program umozliwia obliczenie udziatu
objctosciowego austenitu szczatkowego w stalach metoda rentgenograficzna Averbacha-Cohena
na podstawie wynikéw pomiaru catkowitych natezen maksimow dyfrakcyjnych promieniowania
rentgenowskiego od plaszczyzn sieciowych fazy Fea i Fey. Badania wykonano na probkach
litych oraz wyekstrahowanych chemicznie w celu precyzyjnego okreslenia rodzaju wydzielonych
weglikow 1 weglikoazotkow. Izolaty faz weglikowych 1 weglikoazotkowych dla potrzeb rentge-
nowskiej analizy fazowej, wykonano przez rozpuszczenie osnowy stalowej probek umieszczonych
w roztworze st¢zonego kwasu solnego (37%), w temperaturze 80°C i czasie 8 h. Proces roz-
puszczania wspomagany byl ultradzwigkami. Otrzymane zawiesiny byly wirowane i ptukane, az
do uzyskania obojetnego odczynu pH. Ostatnie ptukanie wykonano z uzyciem alkoholu etylowego.

Obserwacje struktury wytworzonych materiatéw wykonano w skaningowym mikroskopie
elektronowym (SEM) ZEISS SUPRA 35 wykorzystujac detekcje elektrondw wtornych (ang.
Secondary Electrons — SE) oraz elektronéw wstecznie rozproszonych (ang. Back Scattered
Electrons — BSE) przy napigciu przyspieszajacym 20 kV i maksymalnym powigkszeniu 50000x.

Ilosciowa i jako$ciowa mikroanalizg rentgenowska oraz analize rozkladu powierzchnio-
wego pierwiastkow wykonano na szlifowanych i polerowanych zgladach dzigki detektorowi
rozproszenia promieniowania rentgenowskiego EDS lub WDS.

Do analizy fazowej zastosowano technik¢ EBSD, wykorzystujaca dyfrakcje elektronow
wstecznie rozproszonych. Powstajacy obraz dyfrakcyjnych linii Kikuchi’ego z analizowanych
mikroobszarow, zalezny jest od orientacji krystalograficznej odpowiadajacej mu fazy.
Dyfrakcje rozwigzano za pomoca programu, z wykorzystaniem algorytméw uwzgledniajacych
zrdznicowanie wlasnosci linii Kikuchiego takie jak szeroko$¢, dtugos¢, kontrast z otoczeniem

oraz jaskrawosc¢.
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Badania trybologiczne wykonano wykorzystujac urzadzenia realizujace badanie w uktadzie
,»pin-on-plate” oraz ,,pin-on-disc”. Badanie w uktadzie ,,pin-on-plate” wykonano na urzadzeniu
Tribometr CSM, natomiast badania w uktadzie pin-on-disc na urzadzeniu firmy Microtest
wg normy amerykanskiej [6]. Slady wytarcia badano profilometrem Sutronic 25 firmy Taylor
Hobson oraz na mikroskopie konfokalnym. Niezaleznie od rodzaju urzadzenia, wymienna
przeciwprobka w postaci kulki wykonanej z Al,Os;, obciazona sila 10 N, przesuwa si¢ po
ptaskiej powierzchni badanej probki. Powierzchnig probek szlifowano i polerowano stosujac
paste diamentowa o wielkosci czastek 3 pum. Szeroko$¢ i glebokos$¢ wytarcia jest miarg
odpornosci na zuzycie tarciowe. Nalezy zwroci¢ uwagg, ze wytarcie powierzchni kulki jest

pomijalnie mate.
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