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STRESZCZENIE

W pracy przeprowadzono wnikliwg analize danych literaturowych odnosnie procesu
azotowania stali i innych stopéw metali. Stwierdzono, ze regulowane azotowanie gazowe jest
procesem, w ktorym stosunkowo najtatwiej jest kontrolowacé potencjal azotowy atmosfery
I sterowa¢ nim w celu otrzymywania warstw azotowanych o odpowiednim sktadzie fazowym
w jak najkrotszym czasie. Jednoczes$nie, laserowa modyfikacja warstw azotowanych
Z przetopieniem lub bez przetopienia stwarza nowe mozliwosci odnosnie ksztattowania
mikrostruktury i wlasciwosci warstw powierzchniowych wytwarzanych na metalach i ich
stopach. Procesy laserowej obrobki cieplnej warstw azotowanych nie zostaty do tej pory
wystarczajagco opracowane i opisane, zwlaszcza brak jest w literaturze danych o warstwach
azotowanych modyfikowanych laserowo bez przetopienia. W niniejszej pracy zastosowano
regulowane azotowanie gazowe do wytworzenia warstw azotowanych na stali 42CrMo4.
Mikrostruktura po regulowanym azotowaniu gazowym skladata si¢ ze strefy zwigzkow
et(ety’) o grubosci ok. 20 um lub 8 um oraz strefy dyfuzyjnej, zawierajacej sorbit azotowy
z wydzieleniami fazy y’. Dobrano odpowiednie parametry laserowej obrobki cieplnej
umozliwiajace wytwarzanie laserowo modyfikowanych warstw azotowanych zar6wno
z przetopieniem, jak i bez przetopienia. Wytworzono modyfikowane laserowo warstwy
azotowane charakteryzujace si¢ zwickszong twardos$cia i zwigkszong odpornoscia na zuzycie
przez tarcie w porownaniu z warstwami azotowanymi. Mikrostruktura warstwy hybrydowej
azotowanej gazowo i laserowo modyfikowanej z przetopieniem w oslonie argonu sktadata si¢
ze strefy przetopionej z gruboiglastym martenzytem azotowym, strefy wplywu ciepla
z drobnoiglastym martenzytem azotowym i ewentualnymi wydzieleniami fazy y’ oraz strefy
dyfuzyjnej niepoddanej laserowej modyfikacji z sorbitem azotowym i wydzieleniami fazy vy’.
Mikrostruktura warstwy hybrydowej azotowanej gazowo i laserowo modyfikowanej bez
przetopienia sktadata sie ze strefy zwigzkow e+(e+y”) o zmodyfikowanej morfologii, gtéwnie
w przypadku bardziej zwartej i mniej porowatej fazy e, strefy wptywu ciepta (czyli czesciowo
zahartowanej strefy dyfuzyjnej) z martenzytem i ewentualnymi wydzieleniami fazy y’ oraz
strefy dyfuzyjnej niepoddanej laserowej modyfikacji z sorbitem azotowym i wydzieleniami
azotkow y’. W niektorych przypadkach dochodzito do czgsciowego przetopienia strefy
zwigzkow. Drzigki laserowej obrobce cieplnej warstwy azotowanej bez przetopienia
otrzymano zmodyfikowang mikrostrukture i korzystniejsze witasciwosci strefy zwigzkow,
azwlaszcza strefy azotkéw e-Fex3N, ktora charakteryzowata si¢ wigksza zwartoscig
I mniejszg porowatoscia, co skutkowato zwigkszeniem twardosci i modutu Younga. Wymiary
modyfikowanych laserowo warstw azotowanych (glebokosci 1 szerokosci §ciezek laserowych)
mozna przewidzie¢ za pomocg zaréwno metod numerycznych, jak i modelu rozktadu
temperatur opracowanego przez Ashby’ego i Esterlinga.
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WYKAZ NAJWAZNIEJSZYCH SYMBOLI
-0.5]

Kn — potencjat azotowy [atm
PnH3 — ci$nienie czgstkowe amoniaku [atm]
PH2 — ci$nienie czastkowe wodoru [atm]
LOC — laserowa obrdbka cieplna
SWC — strefa wplywu ciepta
SP — strefa przetopiona
P — moc wiazki laserowej [KW]
E — natezenie promieniowania [KW-cm]
O — stopien zachodzenia $ciezek laserowych [%]
d — $rednica wigzki laserowej [mm]
f — odlegtos¢ migdzy osiami sgsiadujgcych $ciezek [mm]
vi — predko$¢ skanowania wiazka laserowa [m'min™]
Vi — predko$é¢ obwodowa [m'min]
Vi — predko$¢ posuwu [mmin]
o — predko$¢ katowa [rad s]
n — predko$¢ obrotowa [min™]
D — zewngtrzna $rednica probki [m]
Z — gleboko$¢ ponizej srodka toru lasera [m],
To — temperatura poczatkowa (otoczenia) [K]
T -— temperatura [K]
A — wspotczynnik absorpcji (absorpcyjnos¢) powierzchni probki
A — przewodno$¢ cieplna materiatu [W-m™-K]
t — czas interakcji [s]
to — stata czasowa [s]
Zo — stata glgbokosci [m]
p — gestos¢ materiatu [kg-m],
Cp — ciepto wlasciwe materiatu [J-kgt-KY]
rs — promien wigzki laserowej [m],
e — podstawa logarytmu naturalnego

o — dyfuzyjnosé cieplna materiatu [m?-s?]
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Fmax — maksymalne obcigzenie podczas testow wlasciwosci nanomechanicznych [mN]

h — glebokos¢ wgniatania wglebnika (przemieszczenie) [um]

hp — trwata glebokos¢ wgniatania (gigboko$¢ odcisku) [pm]

hr — styczna gleboko$¢ wgniatania [pum]

hc — gleboko$¢ wgniatania na skraju kontaktu wgtebnik — probka przy Fmax [um]

hmax — maksymalna gleboko$¢ wgniatania [pum]

Sc — sztywno$¢ stykowa [mN-um™]

¢ — stala geometryczna zalezna od ksztattu wglebnika diamentowego

A, — odwzorowanie powierzchni styku [m?]

H — twardo$¢ [GPa]

Hit — twardo$¢ wgniatania mierzona wglebnikiem Berkovicha [GPa]

HVir — twardo$¢ Vickersa obliczona na podstawie twardo$ci mierzonej wglebnikiem
Berkovicha

Er — zredukowany modut sprezystosci wzdtuznej [GPa]

B — wspotczynnik geometryczny zalezny od rodzaju stosowanego penetratora; dla wglebnika
Berkovicha g = 1,034

E” — modut Younga ( modut sprezystosci wzdtuzne;j) dla ptaskiego stanu odksztatcen [GPa]

Ei — modut Younga (modut sprezystosci wzdtuznej) wglebnika [GPa]

Eir — modul Younga (modut sprezystosci wzdluznej) badanego materialu wyznaczony
wglebnikiem Berkovicha (t.zw. modul wgniatania) [GPa]

Vs — wspotczynnik Poissona badanego materiatu

Vi —wspotczynnik Poissona materiatu wglebnika

Imw — wskaznik intensywnosci zuzycia masowego [mg-cm2-h]

F — obciazenie [N]

S — powierzchnia tarcia [cm?]

t — czas tarcia [h]

Am — ubytek masy [mg]

mi — masa poczatkowa [mg]

m¢ — masa koncowa [mg]
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1. WPROWADZENIE

W inzynierii powierzchni w celu poprawy wilasciwosci mechanicznych i tribologicznych
materiatu stosuje si¢ czgsto rozne techniki modyfikujace jego warstwe wierzchnig. Ogodlnie
warstwy powierzchniowe mozna podzieli¢ na: technologiczne warstwy wierzchnie
wytwarzane metodami ubytkowymi lub bezubytkowymi oraz powloki wytwarzane metodami
przyrostowymi. Wsréd metod bezubytkowych istotna role odgrywaja procesy dyfuzyjne.
Do tego typu procesow, powszechnie stosowanych w odniesieniu do stali, mozna zaliczy¢
m.in.. naweglanie, borowanie Czy azotowanie. Zwykle techniki te pozwalaja uzyskac
zwigkszenie twardo$ci, odporno$ci na zuzycie przez tarcie, a czasem takze wytrzymatosci
zmgczeniowej | odporno$ci korozyjnej wytwarzanych technologicznych warstw wierzchnich.

Proces azotowania zastuguje na szczeg6lng uwage. Do najczesciej stosowanych metod
azotowania nalezg niewatpliwie: azotowanie gazowe, azotowanie niskocisnieniowe, czy tez
azotowanie jarzeniowe. Pierwsze dwie z tych metod mozna zakwalifikowaé jako typowe
procesy obrobki cieplno-chemicznej. Azotowanie w warunkach wytadowania jarzeniowego,
zwane roéwniez azotowaniem jarzeniowym, jonowym lub plazmowym, jest zaliczane do
metod fizycznych azotowania dyfuzyjnego. Niewatpliwie azotowanie dyfuzyjne jest jedna
z wiodacych technik prowadzaca do poprawy wilasciwosci warstwy wierzchniej materiatu
(zwigkszenie twardosci, odporno$ci na zuzycie przez tarcie, odpornosci korozyjnej
I wytrzymato$ci zmeczeniowej). Otrzymywanie warstw azotowanych o kontrolowanym
sktadzie fazowym i chemicznym oraz o odpowiedniej glebokosci umozliwiajg regulowane
procesy azotowania gazowego. Procesy takie, w odroznieniu od wczesniej stosowanych,
realizowane sg przy zmiennym potencjale azotowym, regulowanym przy pomocy doboru
odpowiedniego sktadu chemicznego atmosfery. Podstawy regulowanego azotowania
gazowego zostaly opracowane przez $.p. prof. Jana Tacikowskiego i $.p. prof. Jana Zyska na
poczatku lat 80-tych ubiegtego wieku w Instytucie Mechaniki Precyzyjnej w Warszawie.
Metoda ta znana byla wtedy jako proces o nazwie NITREG. Przez odpowiednig regulacje
potencjalu azotowego atmosfery w czasie procesu mozna otrzymywaé¢ na stalach warstwy
azotowane ze strefg zwigzkoéw (azotkéw) o pozadanym sktadzie fazowym 1 strefg dyfuzyjng
lub bez strefy zwiazkoéw, wylacznie ze strefa dyfuzyjna, zwang tez strefa azotowania

wewngtrznego. Generalnie, regulowane azotowanie gazowe umozliwito wytwarzanie warstw
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azotowanych ze strefg zwigzkéw o ograniczonym udziale kruchej i porowatej fazy € (azotek
Feo3sN) lub zawierajacych wylacznie faze v’ (azotek FesN), czy tez bez strefy zwigzkow
(wylacznie ze strefa dyfuzyjng) w stosunkowo krotkim czasie. Powtarzalnos¢ sktadu
fazowego warstw azotowanych oraz tatwa kontrola ich kinetyki wzrostu jest rowniez cechg
regulowanego azotowania gazowego. Proces ten jest takze atrakcyjny ze wzgledu na jego
relatywnie duza wydajno$¢ przy matych kosztach.

Z kolei proces azotowania jarzeniowego odgrywa szczegolng role w przypadku obrobki
materialow tatwo ulegajacych pasywacji, np. stali austenitycznych, czy stopow tytanu,
wymagajacych odpowiedniej aktywacji powierzchni, tzn. usuni¢cia warstwy tlenkow
z powierzchni tych materiatow przed procesem azotowania. Aktywacja powierzchni jest
wowczas mozliwa dzigki t.zw. procesowi rozpylania katodowego przeprowadzanego
bezposrednio przed procesem azotowania jarzeniowego.

Dynamiczny rozw¢j inzynierii materialowej oraz inZynierii powierzchni powala
na modyfikowanie powierzchni w rézny sposéb w celu poprawy wiasciwosci uzytkowych.
W ostatnich latach hybrydowa obrobka powierzchniowa czegsto stosowana jest w celu
wytworzenia warstw powierzchniowych o korzystnych wlasciwosciach. Wsrod tych
hybrydowych metod obrobki powierzchniowej szczegdlng role odgrywa laserowa obrobka
cieplna (LOC) przeprowadzana po azotowaniu. Taka modyfikacja laserowa moze byc¢
przeprowadzana z przetopieniem lub bez przetopienia strefy zwigzkow warstwy azotowanej.
W wyniku laserowej obrobki cieplnej bez przetopienia przy powierzchni pozostaje strefa
zwigzkow (aczkolwiek o zmodyfikowanych wiasciwosciach) i nastepuje tylko zahartowanie
czesci strefy dyfuzyjnej. Laserowa obrobka cieplna z przetopieniem powoduje likwidacje
strefy zwigzkOdw 1 pojawienie si¢ w warstwie azotowanej trzech stref: strefy przetopione;,
strefy wplywu ciepta i strefy dyfuzyjnej niepoddanej dodatkowej obrobcee cieplnej w wyniku
laserowej modyfikacji. W kazdym wariancie modyfikacji laserowej konieczne jest kierowanie
si¢ kompromisem w doborze odpowiedniej mikrostruktury i jej wlasciwosci uzytkowych.

W niniejszej pracy przeprowadzono hybrydowg obrobke powierzchniowg typowej stali
konstrukcyjnej 42CrMo4 przeznaczonej do ulepszania cieplnego. Wykonano procesy
regulowanego azotowania gazowego tej stali, a nastepnie laserowej obrobki cieplnej w celu
modyfikacji struktury i wiasciwos$ci warstwy azotkoOw zelaza przy powierzchni, a takze

wystepujacej pod nig strefy dyfuzyjnej. Obrobke laserowa przeprowadzono z przetopieniem
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oraz bez przetopienia warstwy azotowanej. Omoéwiono szczegdblowo wpltyw laserowej
obrobki cieplnej na mikrostrukture, sktad chemiczny i fazowy oraz na wlasciwosci uzytkowe
wytworzonych warstw hybrydowych. Okazato si¢, ze laserowa modyfikacja warstw
azotowanych moze prowadzi¢ do otrzymania technologicznych warstw wierzchnich
0 korzystniejszych wiasciwosciach uzytkowych w poréwnaniu z warstwami wylacznie

azotowanymi.
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2. ANALIZA DANYCH LITERATUROWYCH

2.1 AZOTOWANIE METALI | ICH STOPOW

Proces azotowania zostat opracowany po raz pierwszy na poczatku XX wieku 1 do dzi$
odgrywa wazng rol¢ wielu zastosowaniach przemystowych. Azotowanie, jako proces obrobki
cieplno-chemicznej, polega na dyfuzyjnym nasycaniu warstwy wierzchniej metalu lub stopu
azotem [1, 2]. Na poczatku azotowanie, stosowane gtoéwnie w odniesieniu do stali, nie
cieszylo si¢ duza popularnoscig, poniewaz otrzymywano niezbyt duzg twardo$¢ warstw
wytwarzanych na stalach przy stosunkowo dhlugich czasach procesu. Jednakze proces
azotowania stali w poréwnaniu z innymi metodami obréobki cieplno-chemicznej (nawgglanie
czy borowanie) jest stosunkowo tatwy do przeprowadzenia i zapewnia odpowiednig kontrolg
parametrow procesu, zwigkszong twardo$¢ i odporno$¢ na zuzycie, zwigkszong odpornos$¢ na
korozje w przypadku stali o niskiej zwartosci wegla. Dodatkowo twardo$¢ rdzenia nie ulega
znaczacym zmianom ze wzgledu na wstepne ulepszanie cieplne stali (hartowanie i wysokie
odpuszczanie) przed azotowaniem. Jesli temperatura azotowania jest nizsza od temperatury
odpuszczania, w rdzeniu nie dochodzi do przemian fazowych, a w zwigzku z tym nie
obserwuje si¢ istotnych zmian wymiarowych azotowanych czgsci [3]. Azotowanie znalazto
zastosowanie zarowno w stosunkowo prostych, jak i zaawansowanych technologiach. Wiele
zmian w technikach procesowych bylo powodowanych ograniczeniem niekorzystnego
wpltywu na $rodowisko. Doprowadzito to do opracowania wielu bardziej skutecznych,
wydajnych i ekonomicznych metod. Proces azotowania wciaz pozostaje jedng z najprostszych
technik utwardzania powierzchni [1, 4].

Proces azotowania moze by¢ przeprowadzany w osrodkach gazowych (zawierajacych
amoniak, wodor, azot), osrodkach ciektych (kapiele solne, cyjanowo-cyjanianowe) oraz
w os$rodkach statych (proszki, pasty). Mozliwe jest wykonywanie procesu w ztozach
fluidalnych. Powszechnie stosowane jest rowniez azotowanie niskocisnieniowe (prézniowe)
oraz azotowanie jarzeniowe, ktore obecnie cieszg si¢ duzym zainteresowaniem [1].

Azotowanie gazowe jest obecnie najbardziej rozpowszechnionym wsrod stosowanych
procesOw. Zaleznie od czasu trwania procesu azotowania, mozna je podzieli¢ na
dhugookresowe prowadzone w czasie od 30 do 80 godzin oraz krétkookresowe realizowane

w czasie do 6 godzin, w temperaturze 480-620 °C [2].
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Azotowanie w osrodkach cieklych lub azotowanie w kapiclach solnych skutkuje
podobnym efektem, jak proces azotowania gazowego. Przeprowadza si¢ je w temperaturze od
400 °C do 570 °C przez stosunkowo krotki czas, do kilku godzin. Typowa konwencjonalna
kapiel do azotowania sktada si¢ z mieszaniny stopionych soli sodowych i potasowych, w tym
cyjankow, cyjanianéw i weglanéw. Pod wplywem ciepta dostarczanego z wewngetrznego lub
zewnetrznego zrodia sol topi si¢ i uwalnia si¢ aktywny azot, ktory jest adsorbowany na
powierzchni i dyfunduje w glagb materialu. Zwykle za pomoca azotowania w solach
wytwarzana jest gruba warstwa, przy powierzchni ktorej powstaje faza e-Fe>.sN zapewniajgca
dobrg odporno$¢ na korozje i korzystne wilasciwosci uzytkowe. Poniewaz azotowanie
w osrodkach ciektych wigze si¢ ze stosowaniem toksycznych soli, powoduje powazne
problemy zwigzane z ochrong $rodowiska Oraz zapewnieniem odpowiednich warunkow
pracy. Generalnie jest uwazane za proces szkodliwy dla srodowiska naturalnego [4].

Azotowanie w proszkach jest stosowane bardzo rzadko. Proszek stosowany do takiego
azotowania moze zawiera¢ cyjamid wapniowy CaC (CN), weglan sodowy Na2COsg,
zelazomangan i weglik krzemu SiC. Temperatura procesu zalezy od rodzaju stali oraz
wymiaréw obrabianego przedmiotu 1 wynosi 500+600°C. Czas azotowania w proszkach
wynosi zwykle od 0,5 do 10 godzin w zalezno$ci od wymiardw i przeznaczenia obrabianego
przedmiotu oraz gatunku stali [2].

Azotowanie w zlozach fluidalnych jest wykonywane zwlaszcza jako proces
krotkookresowy (czas od 1 do 2 godzin) z zastosowaniem przeplywu przez ztoze amoniaku,
jak i mieszaniny amoniaku z azotem. Efekty azotowania fluidalnego sa porownywalne
z konwencjonalnym azotowaniem gazowym, ale czas obrobki jest krotszy [2]. Azotowanie
W ztozu fluidalnym jest podobne pod wzgledem techniki do azotowania gazowego i podobne
w metodzie przenoszenia ciepta do azotowania w kapieli solnej. Ztoze fluidalne wykazuje te
same cechy, co ciecz, z jednym wyjatkiem, ze nie jest mokre. Technika fluidyzacji obejmuje
ruch drobno rozdrobnionych czastek, ktore zachowujg si¢ jak ciecz. Uzyskuje si¢ to przez
przepuszczenie gazu o wystarczajgcej objetosci 1 cis$nieniu, aby oddzieli¢ drobne czastki.
Nastepuje przenikanie ciepta od czynnika grzewczego do czastek, ktore z kolei przekazuja
ciepto do przedmiotu obrabianego [4].

W dazeniu do doskonalenia i zwigkszenia mozliwosci aplikacyjnych procesu azotowania

oraz cze¢sciej stosuje si¢ azotowanie jarzeniowe, ktore pozwala na skrocenie czasu oraz
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zmniejszenie kosztéw produkcji. Azotowanie jarzeniowe, zwane rdéwniez azotowaniem
jonowym lub plazmowym, polega na nasycaniu azotem powierzchni wyrobéw w warunkach
wyladowania jarzeniowego. Proces azotowania przeprowadzany jest w temperaturze
360-600 °C 1 w jego efekcie powstaje warstwa azotowana charakteryzujaca si¢ duzg
twardos$cig (do 1200 HV) i grubos$cig do 1 mm [1, 4].

Podczas procesu azotowania stali w wyniku reakcji pomiedzy zelazem, a amoniakiem
powstaja azotki zelaza réznego typu. Zawartos¢ azotu w utworzonych azotkach zalezy od
temperatury i sktadu chemicznego atmosfery gazowej, a doktadniej - potencjatu azotowego.
Wykres rownowagi zelazo-azot (Fe-N) pokazany na rysunku 2.1 wskazuje na wystgpowanie
Kilku r6znych azotkow zelaza. W uktadzie Fe-N wystepuja nastepujace fazy majace znaczenie
W procesie azotowania:

e faza a (ferryt azotowy) jest roztworem stalym granicznym azotu w zelazie a,

0 maksymalnej rozpuszczalnosci 0,1 % N w temperaturze eutektoidalnej 590 °C
i 0,004 % N w temperaturze pokojowej,

o faza y (austenit azotowy) bedaca roztworem stalym z zelazie y o maksymalnej
rozpuszczalnosci 2,8 % N w temperaturze 650 °C, faza ta jest trwala powyzej
temperatury eutektoidalnej,

e azotek y' o wzorze FesN, jest fazg miedzyweztowa o sieci Al, trwalg w zakresie stezen
ok. 5,7-6,1 %N, do temperatury 680 °C,

e azotek € o wzorze Fex3N, jest faza miedzywezlowa o sieci A3, trwalag w zakresie
stezen ok. 8,2-11 %N,

e azotek { o wzorze FeoN tworzy si¢ ponizej temperatury 500 °C, zawarto$¢ azotu
przekracza w niej 11%.

Najwazniejszymi azotkami zelaza wystepujagcymi w warstwach po procesie azotowania sg
azotki e-Fe2.3N oraz y'-FesN. Zgodnie ze schematem Fe-N faza y'-FesN ma waski zakres
jednorodnosci, natomiast faza e-Fe2sN ma szeroki zakres wystepowania, ktory jest silnie
zalezny od temperatury. Parametry sieci azotkow zelaza silnie zalezg od zawarto$ci azotu

[1, 2, 4].
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Rys. 2.1. Wykres zZelazo-azot [3]

W procesie azotowania istotng role odgrywa okres nagrzewania wsadu do temperatury
azotowania. W tym okresie zachodzi poczatkowy wzrost warstwy azotowanej, a takze
zarodkowanie faz. Zazwyczaj proces przebiega wtedy w atmosferze intensywnie azotujace;.
W przypadku azotowania gazowego jest to atmosfera charakteryzujaca si¢ duzym
potencjatem azotowym. Zastosowanie nieprawidlowego sktadu chemicznego atmosfery moze
prowadzi¢ do utworzenia si¢ zbyt grubej warstwy azotkow w przypadku stosowania
atmosfery zbyt intensywnie azotujgcej lub moze skutkowaé brakiem warstwy azotkow
na powierzchni 1 niewystarczajagcym nasyceniem warstwy wierzchniej azotem oraz
spowolnieniem tworzenia si¢ warstwy azotowanej w przypadku, gdy stosowana bedzie
atmosfera o zbyt matlej intensywnosci [4, 5].

Formowanie warstwy azotowanej rozpoczyna si¢ od zarodkowania obszaru wzrostu,
te obszary z czasem stang si¢ tak zwang strefg zwigzkow (biatg warstwa). Strefa ta jest bardzo
twarda oraz krucha i zazwyczaj obejmuje dwie fazy, a mianowicie azotek e-Feo3N oraz

v'-FesN. Strefa zwigzkéw (azotkdw) nie przenika do podtoza, ale powstaje bezposrednio przy
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powierzchni i pod wptywem czasu, temperatury i sktadu atmosfery staje si¢ bardziej zwarta.
Pod bialg warstwa wystepuje strefa dyfuzyjna, zwana tez strefa azotowania wewngtrznego.
Ta strefa, w przypadku azotowania stali poddanej wczesniej ulepszaniu cieplnemu, sktada si¢
z sorbitu azotowego z wydzieleniami azotkow y'-FesN. W przypadku azotowania czystego
zelaza bylby to t.zw. ferryt azotowy. Obszar ponizej strefy dyfuzyjnej to materiat podtoza,
w przypadku ulepszanej cieplnie stali — sorbit (wysoko odpuszczony martenzyt). Azotki
zaczynaja si¢ formowaé poczawszy od zarodkowania fazy y'-FesN, niemal natychmiast po
kontakcie powierzchni z atmosferg azotujaca o odpowiednio duzym potencjale azotujacym
(Rys. 2.2). Ten proces zarodkowania przebiega i trwa az do kolejnego zarodkowania fazy
e-FeosN przy powierzchni przedmiotu. Dyfuzja azotu jest znacznie wolniejsza w strefie
zwigzkéw niz w strefie dyfuzyjnej, sktadajacej si¢ z ferrytu azotowego w przypadku
azotowania czystego zelaza [3].

NHs/H2

”

o-Fe + (N)
Rys. 2.2. Schemat zarodkowania azotkow na powierzchni Czystego zelaza [3]

Azotki charakteryzujg si¢ bardzo duzg twardoscig. Azot wprowadzany jest do podtoza na

glebokos$¢ okreslong przez dyfuzje azotu oraz jego reakcje z pierwiastkami stopowymi.
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Azotowanie stali jest zatem procesem kontrolowanym przez dyfuzj¢, ktory obejmuje kilka

zjawisk na powierzchni i pod powierzchnig, a mianowicie:

reakcje pomigdzy o$rodkiem azotujacym, a powierzchniag w celu wytworzenia
reaktywnych (wolnych) atomoéw azotu,
* dyfuzje aktywnych atomow azotu do wnetrza materiatu, w wyniku ktérej powstaje
strefa dyfuzyjna;
+ reakcje azotu w strefie dyfuzyjnej z pierwiastkami stopowymi skutkujace tworzeniem
dyspersyjnych azotkow, powodujacych utwardzenie wydzieleniowe,
» reakcje chemiczne na powierzchni z wytworzeniem strefy zwigzkow (azotkow
zelaza).

Proces azotowania wymaga wzglednie niskiej temperatury, w zakresie od 500°C do 650°C.
Wybor temperatury procesu zalezy od temperatury odpuszczania stali [2]. Temperatura
azotowania powinna by¢ o ok. 30°C nizsza od temperatury odpuszczania, zeby azotowanie
nie powodowalo zmian wymiarowych azotowanych czeSci. Temperatura wyzsza
od temperatury odpuszczania powodowalaby dalsze przemiany w rdzeniu, a zmiana udzialu
objetosciowego faz skutkowataby zmianami wymiarowymi. Twardos¢ rdzenia zalezy
od czasu i temperatury procesu. Najwazniejsze jest utrzymanie twardosci rdzenia dla
otrzymania odpowiednich wtasciwosci. Dyfundujacy azot ma silne powinowactwo do Zelaza
w podwyzszonych temperaturach. Im wyzsza temperatura, do ktorej stal jest nagrzewana tym
szybciej 1 na wigksza glebokos¢ zachodzi dyfuzja azotu. Proces azotowania w porownaniu do
innych proceséw nie jest uzalezniony od krytycznej szybkosci chtodzenia, poniewaz jest
przeprowadzany po obrobce cieplnej. Azotowanie jest procesem  wzglednie
niskotemperaturowym i po procesie materiat schtadzany jest stosunkowo wolno, co zmniejsza
ryzyko wystagpienia gradientowych zmian termicznych na przekroju azotowanych czesci.
Proces azotowania oferuje zatem: zmniejszone odksztalcenia, czysto$¢ powierzchni, skrocony
koncowy czas obrobki i lepszg stabilno$¢ wymiarowa [3, 6].

Wiele czynnikow wptywa na tworzenie si¢ warstwy azotowanej. Warstwa wzrasta wraz
czasem 1 temperaturg procesu, ale wzrost warstw wytwarzanych na stalach niestopowych
(weglowych) rézni si¢ od tych wytwarzanych na stalach stopowych. Ponadto, wzrost strefy

zwiazkow 1 strefy dyfuzyjnej przebiega inaczej. W przypadku strefy zwiazkow (azotkow)
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zaktada si¢ staly gradient stezania azotu, niezalezny od czasu. W zwigzku z tym
w modelowaniu wzrostu strefy zwiazkéw powszechnie stosuje si¢ I prawo Ficka.
W przypadku strefy dyfuzyjnej (strefy azotowania wewnetrznego) do opisu kinetyki wzrostu
stosowane jest II prawo Ficka ze wzgledu na zmienny w czasie gradient stg¢zenia azotu.
Ponizej strefy zwigzkow w temperaturze azotowania azot rozpuszcza si¢ w zelazie o i reaguje
z pierwiastkami stopowymi takimi jak aluminium, molibden, chrom, wolfram, wanad i krzem,
jesli wystepuja one w stali. Wszystkie te pierwiastki stopowe tworzg azotki. Dyfundujacy azot
bedzie reagowaé z tymi pierwiastkami, ktore z tatwoscia utworza stabilne azotki. Wynikowa
twardos¢ tej strefy jest zatem zalezna od zawartosci dodatkow stopowych. Aluminium i tytan
daja nieporownywalnie wigkszy wzrost twardo$ci przy stosunkowo matym udziale
procentowym w stali. Aluminium sprzyja tworzeniu si¢ fazy w postaci (Fe,Al)sN [7].
Zasadniczo maksymalna dopuszczalna zawartos¢ aluminium w stali to ok. 1,5 %. Zawarto$¢
powyzej 1% prowadzi do pekania powierzchni. Molibden tworzy stabilne azotki
W temperaturze azotowania i zmniejsza ryzyko kruchosci powierzchni. Chrom bedzie rowniez
tworzy¢ stabilne azotki w temperaturze azotowania. Pozytywng strong jego wystepowania sg
zwykle wysokie twardos$ci powierzchni. Wanad w azotowanej stali rowniez sprzyja tworzeniu
stabilnych azotkow. Wolfram umozliwia zachowanie twardo$ci w wysokich temperaturach
pracy. W zaleznosci od zawartosci wolframu i ogolnego sktadu chemicznego azotowana stal
moze pracowa¢ do temperatury ok. 590 °C w warunkach intensywnego zuzycia przy braku
znaczacej utraty twardosci powierzchni. Obecno$¢ krzemu oddziatywuje korzystnie na
wlasciwosci warstwy, chociaz zwykle jest uznawany za utleniacz lub stabilizator. Wszystkie
stale mozna azotowal. Stale ktére zawieraja powyzsze pierwiastki stopowe z tatwoscia
utworzg stabilne azotki. Najbardziej rozpowszechnione stale do azotowania zawierajg Al,
Cr i ewentualnie Mo, ktoéry zabezpiecza przed krucho$cig odpuszczania [1]. Mozna azotowaé
stal niestopowa (weglowa), a nawet czyste zelazo. Jednak strefa zwigzkoéw bedzie znacznie
grubsza dla stali stopowej, niezaleznie od zawartosci wegla, poniewaz azotki utworzone przez
pierwiastki stopowe beda zwiera¢ wigcej azotu niz te utworzone z zelazem. Ponadto twardo$é¢
azotkoOw zelaza bedzie znacznie mniejsza. Jednym z najtrudniejszych zadan w przypadku
azotowania jest dobor stali do srodowiska pracy azotowanych czesci, ktore zapewni nie tylko
korzystne wlasciwosci warstwy azotowanej, ale proces azotowania bedzie rowniez optacalny,

latwy do przeprowadzenia i funkcjonalny. Wptyw zawartosci pierwiastkow stopowych na
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twardo$¢ oraz na gleboko$¢ warstwy azotowanej przedstawiono odpowiednio na rysunkach
2.3a1i 2.3b [6].

1200

1000t

8007
600

Twardosc, HV

Glebokos¢ warstwy azotowanej, mm

o I 2 3 4 5 6 0 1 2 3 4 5 6
a) Zawartos¢ pierwiastkow stopowych, % b) Zawartos¢ pierwiastkow stopowych, %

Rys. 2.3. Wplyw zawartosci pierwiastkow stopowych: a) na twardos¢ warstwy, b) na glebokosé
warstwy azotowanej [6]

Najwazniejsze wiasciwosci warstw wytwarzanych w procesie azotowania to ich duza
twardo$¢, odporno$¢ na zmeczenie, zuzycie przez tarcie, korozj¢ oraz erozje kawitacyjna.
Warstwy azotowane swa trwatos¢ zachowuja w zakresie 500-600 °C, a krétkotrwatg nawet
W wyzszej temperaturze. Za grubo$¢ warstwy azotowanej uznaje si¢ glebokos¢ strefy od
powierzchni do miejsca o minimalnej umownej twardosci, ktora w zaleznosci od grubosci
materiatu azotowanego zawiera si¢ w granicach od 300-600 HV [3]. Bardzo istotnym efektem
procesu azotowania jest zwigkszenie odpornosci na korozje 1 odpornosci na zuzycie Scierne
[8]. Odporno$¢ na korozje azotowanych stali nierdzewnych bedzie zmniejszone z powodu
uszkodzenia bariery w postaci tlenku chromu tworzacego si¢ na powierzchni, co umozliwia
dyfuzje azotu do stali. Chrom ma duze powinowactwo do tlenu tatwo tworzac na powierzchni
stali nierdzewnej tlenek chromu, ktory dziala jako bariera dla azotowania. Aby nastapita
dyfuzja, powierzchnia musi by¢ aktywowana przez usuniecie warstwy tlenkow, co w efekcie
zmniejsza odporno$¢ na korozje. Chociaz azotowanie poprawia odpornos$¢ korozyjna stali
niskostopowych, to ta poprawa nie jest trwata. Ostatecznie nast¢puje degradacja lub powstaja
wzery, ktore co prawda pojawiajg si¢ nie tak szybko, jak w przypadku stali niepoddanej

azotowaniu. Odpornos¢ korozyjna azotkow zalezy od czynnikow zwigzanych z ich strukturg.
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Odpornos¢ na korozje moze by¢ zwigkszona przez dodatkowa obrobke powierzchni
azotowanej, na przyktad impregnacj¢ inhibitorem rdzy na bazie ropy naftowej, utlenianie lub
polerowanie [8]. Takie operacje sg konieczne, gdy powierzchnia charakteryzuje si¢ duza
porowatoscig. Wada tych metod jest to, ze zwigkszaja one koszty procesu. Mozliwe jest
wytworzenie warstw z ograniczong gruboscig Strefy zwigzkow, czy tez wytworzenie warstw
tylko ze strefg azotkow y'-FesN, ktora nie jest porowata, ma zadowalajacg odporno$¢ na
korozje i nie wymaga dalszych procesow utleniania i impregnacji [9].

Azotowaniu poddaje si¢ stale specjalne przeznaczone do azotowania oraz stale tradycyjne
do ulepszania cieplnego, do naweglania, nierdzewne, kwasoodporne oraz narzedziowe.
Ze wzgledu na rosngce wymagania nalezy kontrolowaé wzrost strefy azotowania
wewnetrznego (strefy dyfuzyjnej) i warstwy azotkéw przy powierzchni [10]. Zostata tez
opracowana metoda nitro-utleniania dla stali szybkotngcych, polegajaca na azotowaniu
w atmosferze sktadajacej si¢ z mieszaniny amoniaku i pary wodnej w zakresie temperatur
500-600 °C. Na powierzchni uzyskuje si¢ strefe tlenkow, a glebiej strefe wzbogacong w azot,
co powoduje zwigkszenie trwalo$ci narzedzi poprzez potaczenie odporno$ci na zuzycie

I odpornosci na dziatanie czynnikow korozyjnych [8].

2.2 AZOTOWANIE GAZOWE

Azotowanie gazowe nalezy do najpowszechniej stosowanych procesow obrobki cieplno-
chemicznej. Bardzo dobrze znane jest azotowanie tradycyjne z bardzo ograniczona kontrolag
kinetyki wzrostu warstwy. W azotowaniu gazowym zrodlo azotu pochodzi z rozktadu
amoniaku dostarczanego z zewnatrz do komory lub retorty urzadzenia grzewczego [11].
W zakresie temperatury procesu azotowania 500-590 °C amoniak dysocjuje wytwarzajac azot,
przy czym obecno$¢ zelaza dziata katalitycznie na ta reakcje. Efekt azotowania atmosfery
azotujacej jest okreslany przez stopien dysocjacji amoniaku, przy czym duza warto$¢ tego
parametru zawsze wskazuje na stan bliski rownowagi, przy ktorej efekt azotowania jest
niewielki. Stopien rozpadu amoniaku zalezy od temperatury i W praktyce najczgsciej ustala
si¢ na poziomie ok. 30 % (pozostaje ok 70 % amoniaku niezdysocjowanego). Reakcja
dysocjacji amoniaku jest potaczona ze zwigkszeniem ilosci czastek (atomdow), a wiec ze
wzrostem ci$nienia. Wzrost ci$nienia powoduje przesunigcie rownowagi w kierunku na lewo,

czyli tworzenia si¢ czastek niezdysocjowanego NHs. Natomiast zmniejszenie ci$nienia
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spowoduje przesunigcie rownowagi w kierunku dysocjacji amoniaku. W dysocjacji, dwie
czasteczki amoniaku dysocjuja na jedna czasteczkg azotu i trzy czasteczki wodoru,
co przedstawiono rownaniem (2.1). Amoniak jest wprowadzany do pieca w sposob ciagly,
przez co odnawia si¢ stale zawarto$¢ azotu w przestrzeni pieca [3].
2 NH3N2+3H:> (2.1)

W procesie azotowania gazowego stosuje si¢ amoniak, poniewaz techniczny azot
czasteczkowy nie dysocjuje w wolny azot w temperaturze procesu, a w takim przypadku
adsorpcja azotu na powierzchni i jego dyfuzja w glab stali nie zajdzie. Nagrzana do
temperatury azotowania powierzchnia bedzie dziata¢ jako katalizator rozktadu amoniaku.
Pod warunkiem spetnienia wszystkich odpowiednich warunkow, azot jest adsorbowany na
powierzchni i zaczyna dyfundowaé¢ w glab stali w tempie okreslonym przez temperaturg
procesu. Aktywnos$¢ azotu na powierzchni jest kontrolowana przez potencjal azotowy Ky,
ktory jest znany jako termodynamiczny parametr kontrolny dla azotowania gazowego
przedstawiony nast¢pujaca zaleznos$cia [4]:

Ky = 2t (2.2)

15
D>

Gdzie: Ky — potencjat azotowy [atm™®], pnns — cisnienie czastkowe amoniaku [atm], puz —

cisnienie czgstkowe wodoru [atm].
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Rys. 2.4. Schemat tworzenia si¢ warstw azotowanych na stali w zaleznosci od zawartosci azotu
otrzymywanej przy roznych potencjatach azotowych: Kz (), Knz (b), Kz (€); Kna>Kna>Kns

Kontrola potencjatu azotowego pozwala na tworzenie przewidywalnych struktur
w warstwie azotowanej materialu obrabianego. Przy stosowaniu stalego potencjatu
azotowego, jego wicksze wartosci skutkujg wigkszym stezeniem azotu na powierzchni stali

I bardziej stromymi gradientami stezen. Doprowadza to do wytworzenia strefy zwigzkow,
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sktadajgcej si¢ z azotkow e-Fex.sN o duzej porowatosci i y’-FesN (Rys. 2.4a). Mniejsze
wartosci potencjatu skutkujag mniejszym st¢zeniem azotu przy powierzchni i pozwalajg na
wytwarzanie warstw azotowanych tylko ze strefg azotkow vy'-FesN i strefg dyfuzyjng
(Rys. 2.4b) lub tez bez strefy zwigzkow, a wigc wylacznie ze strefa dyfuzyjna (Rys.2.4c),
ktoéra w przypadku stosowania ulepszania cieplnego przed azotowaniem sklada si¢ gléwnie
z sorbitu azotowego z mozliwymi wydzieleniami azotkéw y’. Nalezy jednak nadmienié,
ze prowadzenie procesu azotowania gazowego przy stalym potencjale azotowym w celu
pozbycia si¢ ze strefy zwigzkéw porowatych azotkéw e-FexsN i otrzymanie warstw
azotowanych o odpowiedniej grubo$ci wymaga znacznego wydtuzenia czasu procesu.
Kontrola potencjatu azotowego daje mozliwo$¢ wytwarzania utwardzonych warstw
0 roznej mikrostrukturze wlasciwosciach [7]. Badania nad réwnowaga termodynamiczng
w uktadzie zelazo-azot-wodor jako jeden z pierwszych prowadzit Lehrer [9]. Na podstawie
uzyskanych wynikow okreslit granice wystepowania poszczegdlnych faz azotkow zelaza
w zalezno$ci od temperatury i skladu gazowych mieszanin amoniakalno-wodorowych
I sporzadzit t.zw. diagram Lehrera (rys. 2.5). Wykres Lehrera pomaga nam w kontrolowaniu
warstwy, ktorg chcemy otrzyma¢ na czystym zelazie. Przedstawia zmiang potencjatu
azotowego w zakresie temperatury 360-600 °C, ktora ma istotne znaczenie dla azotowania
stali [7, 9, 12, 13]. Zaleznie od temperatury i potencjatu azotowego mozna uzyska¢ warstwy
z fazami € 1 v', jak i bez fazy ¢ [9]. Kontrolowanie warstw azotowanych jest mozliwe dzigki
zmianom warto$ci potencjatu w okresie nagrzewania oraz podczas procesu, ktore mozna
odczyta¢ z wykresu Lehrera tak, aby byly zblizone do granicznych wartosci potencjatu,
miedzy obszarem faz a-y' i y'-a. Z wykresu Lehrera mozna wnioskowaé, jaka faza bedzie
tworzyla strefe przypowierzchniowa warstwy azotowanej oraz okresla¢ stezenie azotu na jej
powierzchni w zalezno$ci od potencjatlu azotowego atmosfery azotujacej i stosowanej
temperatury. Widoczne jest, ze im wigkszy jest potencjal azotowy, tym wigksze jest
powierzchniowe st¢zenie azotu w fazach o, y' i €. Przy malym potencjale azotowym
w zakresie fazy a powstawac bedzie na czystym zelazie wylacznie warstwa jednofazowa o,
przy potencjale w zakresie fazy y' - warstwa 2-strefowa y'+a, a przy potencjale azotowym

w zakresie fazy e- warstwa 3-strefowa et+y'+a [7, 13, 14].
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Rys. 2.5. Wykres Lehrera [9]

Proces azotowania gazowego stali mozna symulowaé¢ za pomocg modelu wzrostu strefy
zwigzkow (azotkdw). Mozna zalozy¢ wzrost strefy zwigzkow jako przesunigcie granicy
mi¢dzy nig a strefg dyfuzyjng, gdy na tej granicy zaktada si¢ rownowage. Potencjal azotowy
mozna uzna¢ za zdolno$¢ atmosfery azotujgcej do azotowania, od jego wartosci zalezy
stezenie azotu na powierzchni materialu w zadanej temperaturze. Udowodniono, Ze istnieje
bezposrednia korelacja miedzy potencjatem azotowym, a stezeniem azotu na powierzchni
materiatu. Schemat budowy warstwy azotowanej w zadanej temperaturze i przy potencjale
azotowym, ktory umozliwia tworzenie fazy € i y’ przedstawiono w pracach [12, 14, 15]
w przypadku azotowania czystego zelaza. Schemat ten rézni si¢ od schematu
przedstawionego dla stali (Rys. 2.4a) jedynie sktadem fazowym strefy dyfuzyjnej, w ktorej
zamiast sorbitu azotowego wystepuje ferryt azotowy a.

Porownujac stal weglowa oraz stal stopowa mozna stwierdzi¢, ze stezenie azotu w strefie
dyfuzyjnej jest wicksza dla stali stopowej, podobnie jak twardos¢ tej strefy, glownie
z powodu wigkszego udziatu azotkow y’. Sformutowano wiele modeli symulowania proceséw
azotowania stali weglowej i stopowej [12, 14, 16] na podstawie wykresu Lehrera oraz

podobnych wykresow, ktore opracowano za pomocg obliczen. Na podstawie analizy
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symulacji z przyjetymi zatozeniami mozna stwierdzi¢, ze pierwiastki stopowe sprzyjaja
tworzeniu si¢ azotkdéw w strefie dyfuzyjnej i strefie zwigzkow. W wyniku powstawania
azotkéw stopowych znacznie zwigksza si¢ st¢zenie azotu, lecz zmniejsza si¢ efektywno$¢
dyfuzji azotu w strefie dyfuzyjnej. Modele takie pozwalaja okreslic wptyw termodynamiki
i kinetyki procesu azotowania na mikrostrukture wytwarzanych warstw, co umozliwia analiz¢
wplywu poszczegbdlnych pierwiastkow stopowych [12].

Opisano zjawiska fizykochemiczne wystgpujace w przestrzeni, w ktorej zachodzi
azotowanie gazowe, prowadzace do wytworzenia warstwy azotowanej. Pierwszy obszar to
warstwa gazu, ktora jest odpowiedzialna za transport gazowych skladnikéw w kierunku
azotowanej powierzchni. Drugi obszar to rowniez warstwa gazu, w ktoérym transport
gazowych sktadnikow odbywa si¢ rownolegle do azotowanej powierzchni. Trzeci obszar to
powierzchnia elementu azotowanego, na ktorej zachodza reakcje chemiczne i procesy
fizykochemiczne prowadzace do wytworzenia warstwy azotowanej i decydujace o jej sktadzie
chemicznym, fazowym oraz strukturze [17].

Analizujac  wyniki pracy [9] oraz poréwnujac badania grubosci strefy porowatej
z wynikami analizy rentgenowskiej stwierdzono, ze wystepowanie strefy porowatej nie
zawsze jest zwigzane wylacznie z obecnoscig azotkow €. Strefa porowata moze pojawié si¢
takze w jednofazowych strefach zwigzkéw o skladzie azotkéow y'. Podobne wnioski
sformutowano w wielu innych pracach, ktére wykazaty, ze w temperaturze powyzej 570 °C
pory mogg si¢ rozwing¢ w wyniku ponownej kombinacji atoméw azotu (N) i tworzenia
molekularnego azotu (N2) [9]. Jednocze$nie stwierdzono, ze mozliwe jest wytworzenie na
stalach 40HM 1 38HMJ bardzo twardej warstwy azotowanej, w ktorej strefa zwigzkéw nie
wystepuje [18], a zatem problem porowatosci znika. Mozna zauwazy¢, ze grubo$¢ strefy
zwigzkow zwieksza sie ze wzrostem temperatury azotowania. Warstwy bez strefy porowatej
mozna uzyskaé przy temperaturach azotowania do 580 °C, niezaleznie od tego, czy atmosfera
azotujaca sktadajaca si¢ z amoniaku i produktow jego dysocjacji jest rozcienczana azotem,
czy jest to wylgcznie mieszanina amoniaku i produktow jego dysocjacji [10]. Kiedy
temperatura azotowania osigga 590 °C, warstwy zawierajg strefe porowata niezaleznie od
sposobu wytwarzania atmosfery [10]. Mechanizm powstawania porow i wptyw dodatkéw
stopowych oraz granic ziaren w materiale azotowanym na rozwoj poréw przedstawiono

w pracy [19].
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Zmiana ci$nienia procesu azotowania gazowego ma rowniez wplyw na wytwarzang
warstwe azotowang. W konwencjonalnym azotowaniu gazowym cisnienie wynosi ok. 1 atm.
Zwigkszenie cisnienia powoduje znaczne przyspieszenie Kkinetyki procesu azotowania
gazowego 1 sprzyja szybszemu tworzeniu si¢ warstw [20]. Warstwy uzyskane pod cisnieniem
6 atm w ciggu zaledwie 5 h wykazujg lepsza odporno$¢ na $cieranie, a ich grubos$¢ jest
zblizona do tej otrzymywanej w wyniku konwencjonalnego azotowania, co skutkuje wieksza
wydajnoscig produkcji i mniejszymi kosztami w zastosowaniach przemystowych [21].

Zaleznie od zastosowanego materialu podloza warstwy azotowane moga si¢ znacznie
roznié. Inny sktad fazowy strefy azotkow zelaza wystepuje na stali w pordwnaniu z zelazem.
Dodatkowo, zmienia si¢ on w trakcie procesu. Moze to czasem skutkowaé zaburzeniami
roOwnowagi stezenia azotu na granicy miedzy strefg azotkéw zelaza a strefg dyfuzyjna.
W efekcie ma to wplyw na kinetyke wzrostu warstwy. Ewolucja sktadu fazowego strefy
zwigzkow, niezaleznie od stosowanego potencjalu azotowego i temperatury azotowania,
przyczynia si¢ istotnie do kinetyki wzrostu strefy dyfuzyjnej [22].

Wytwarzanie warstw azotowanych o kontrolowanym sktadzie fazowym i chemicznym
oraz o pozadanej grubosci umozliwiajg t.zw. regulowane procesy azotowania gazowego.
Procesy takie realizowane sa przy zmiennym potencjale azotowym, regulowanym przy
pomocy doboru odpowiedniego skladu chemicznego atmosfery. Ich podstawy zostaty
opracowane przez $.p. prof. Jana Tacikowskiego 1 $.p. prof. Jana Zyska na poczatku lat
80-tych ubieglego wieku w Instytucie Mechaniki Precyzyjnej w Warszawie. Metoda ta znana
byta wtedy jako proces o nazwie NITREG. Dzieki odpowiedniej regulacji potencjatu
azotowego atmosfery podczas azotowania gazowego mozna otrzymywaé na stalach warstwy
azotowane ze strefa zwigzkow (azotkow) o pozadanym sktadzie fazowym 1 strefg dyfuzyjna
lub bez strefy zwigzkow, wylacznie ze strefa dyfuzyjng, zwang tez strefa azotowania
wewnetrznego. Na poczatku rozwoju regulowanego azotowania gazowego potencjat azotowy
regulowano w ten sposob, ze stopniowo zmieniano sktad chemiczny stosowanych atmosfer,
zeby uzyska¢ stopniowe zmniejszanie wartosci potencjalu. W miarg rozwoju technik
komputerowych regulacja potencjatu azotowego przeszta prawdziwg rewolucj¢. Zastosowanie
tych technik, a takze pojawienie si¢ w instalacjach gazowych przeptywomierzy i zaworow

masowych umozliwia dzi$ ciggla zmiane potencjalu azotowego podczas procesu.
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Obecnie dos¢ powszechnie stosuje si¢ metody numeryczne do symulacji (przewidywania)
zmian potencjalu azotowego podczas regulowanego azotowania gazowego Ww celu
kontrolowania sktadu fazowego i kinetyki wzrostu warstw azotowanych [23]. W kolejnych
pracach [24, 25] rozwijano eksperymentalno-teoretyczne modele procesu azotowania w celu
utatwienia symulacji kinetyki wzrostu warstwy. Opracowano system automatycznej kontroli
procesu azotowania, w ktorym blok kontrolujacy gtowne parametry procesu, tj. temperature,
sktad i nat¢zenie przeptywu atmosfery azotujgcej, dziala na podstawie przebiegu zmian
sygnatu rejestrowanego przez czujnik magnetyczny W czasie, odwzorowujac wzrost warstwy
azotowanej [24, 25].

Regulowane azotowanie gazowe umozliwito wytwarzanie warstw azotowanych ze strefg
zwigzkéw o ograniczonym udziale kruchej i porowatej fazy € (azotek Fep3N) lub ze strefg
zwigzkow zawierajaca wylacznie faze y’ (azotek FesN), a takze warstw azotowanych bez
strefy zwiazkéw (wylacznie ze strefa dyfuzyjng) w stosunkowo krétkim czasie.
Powtarzalnos¢ sktadu fazowego warstw azotowanych oraz tatwa kontrola ich kinetyki
wzrostu jest rowniez wazng cechg regulowanego azotowania gazowego. Istota procesu polega
na stosowaniu maksymalnie duzego potencjalu azotowego w ograniczonym czasie. Duzy
potencjat azotowy powoduje duzy strumien azotu z atmosfery do materialu azotowanego, co
wpltywa w istotny sposdb na skrocenie czasu azotowania. Stosowany przez odpowiednio dtugi
czas doprowadzitby do wystepowania strefy azotkéw e-Fex-3sN. Jednak przy ograniczonym
czasie jego stosowania faza ta nie powstanie, poniewaz nie pozwoli na to kinetyka procesu,
tzn. nie zostanie w tym czasie osiagni¢te odpowiednie stezenie azotu przy powierzchni, ktore
pozwolitoby na tworzenie si¢ azotkoéw &. Przy odpowiednim doborze przebiegu zmian
potencjatu azotowego w czasie, tj. przy jego odpowiednim zmniejszaniu, mozliwe jest:

* kontrolowanie grubosci i sktadu fazowego strefy zwigzkow tacznie z jej czgSciowym
lub catkowitym wyeliminowaniem — mozliwe jest wytwarzanie strefy zwigzkow
zawierajace] wylacznie azotki y’ lub wytwarzanie warstwy azotowane] bez strefy
zwigzkow,

« zminimalizowanie czasu wytwarzania warstwy azotowanej, dzigki prowadzeniu

procesu przy potencjale azotowym blisko granicy wytwarzania azotkow ¢ (strefa
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zwigzkOw zawierajgca wylgcznie azotki y’) lub blisko granicy wytwarzania strefy
zwiagzkow (warstwa azotowana sktadajgca si¢ wylacznie ze strefy dyfuzyjne;j).

Na rysunku 2.6 przedstawiono zmiany granicznego potencjatu azotowego powodujgcego

wyeliminowanie strefy zwigzkéw ze struktury warstwy podczas regulowanego azotowania

gazowego [26]. Przy tak prowadzonym procesie azotowania powstaje wylacznie strefa

azotowania wewnetrznego (strefa dyfuzyjna).
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Rys. 2.6. Zmiany granicznego potencjafu azotowego powodujgcego wyeliminowanie strefy zwigzkow
ze struktury warstwy podczas regulowanego azotowania gazowego (powstaje wylgcznie strefa
dyfuzyjna) [26]

Ze wzgledu na rosngce wymogi ekonomiczne 1 ekologiczne waznym aspektem procesow
azotowania gazowego jest zuzycie gazow. Procesy, ktore charakteryzujg si¢ zmniejszonym
zuzyciem gazow w poréwnaniu do azotowania konwencjonalnego, to m.in.: metoda ZeroFlow
[11, 27, 28] oraz NITREG [5, 8-10, 17, 18, 26, 29, 30]. Istnieje kilka czynnikow
wpltywajacych na zuzycie amoniaku i emisj¢ gazow procesowych, a mianowicie: temperatura,
potencjat azotowy atmosfery, reakcja dysocjacji amoniaku na powierzchni azotowanego
wsadu, budowa fazowa warstwy i jej grubos¢, rodzaj atmosfery stosowanej do azotowania,
wielkos¢ powierzchni wsadu, szybko$¢ obrotow wentylatora oraz materiat retorty.
Na niektore z tych czynnikéw trudno oddziatywac, na inne mozna w jakims stopniu wplywac.
O zuzyciu gazéw decyduje iloraz ci$nien czastkowych NHs i Hz, nazywanym potencjatlem

azotowym i obliczany zgodnie z zaleznoscia (2.2). Zuzycie to rosnie ze wzrostem potencjalu
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azotowego, co jednoczesnie przyspiesza wzrost warstwy. Podwyzszenie temperatury procesu
wymaga wigkszego doplywu NHgz aby zapewni¢ wymagany potencjatl azotowy. Potencjal
azotowy Scisle determinuje budowe fazowa warstwy, rowniez kinetyke jej wzrostu. Mozna
zatozy¢ ze zuzycie gazow jest $cisle zwigzane z budowa fazowa warstwy azotowanej [27].

Nalezy przestrzega¢ szeregu parametrow i kontrolowac je, zeby skutecznie przeprowadzic¢
proces azotowania gazowego. Wigkszos¢ z tych parametrow mozna kontrolowaé za pomoca
stosunkowo prostego oprzyrzadowania i latwych do zastosowania metod. Przyktadowe
parametry procesu azotowania gazowego to: temperatura procesu, czas, natezenie przeptywu
gazéw, czy potencjal azotowy atmosfery. Wszystkie te parametry powinny by¢ odpowiednio
dobrane w celu otrzymania warstwy azotowanej o pozadanym skladzie fazowym oraz
zminimalizowania odksztalcen azotowanych cz¢éci. Do proceséw regulowanego azotowania
gazowego mozna zaliczy¢ wiele metod, ale do najbardziej rozpowszechnionych
i stosowanych nalezg: proces dwustopniowy, a takze metody NITREG oraz ZeroFlow.
Niektore z tych proceséw, jak np. metoda ZeroFlow, okazaly si¢ by¢ jeszcze bardziej
oszczgdne w zuzyciu gazow z uwagi na fakt okresowego wstrzymywania doptywu amoniaku
do komory roboczej pieca.

Proces dwustopniowy, najprostsza z tych metod, pozwala w pewnym zakresie na
kontrolowanie sktadu fazowego warstwy azotowanej. Celem tego procesu jest zmniejszenie
grubosci strefy zwigzkéw bezposrednio przy powierzchni stali przez zmniejszenie potencjatu
azotowego w podwyzszonej temperaturze. Proces ten obejmuje dwuetapowag procedure.
Pierwszy etap charakteryzuje si¢ intensywna atmosfera azotujaca, a mianowicie duzym
potencjalem azotowym i realizowany jest w nizszej temperaturze, ok. 500 °C. W drugim
etapie nastepuje zwigkszenie temperatury do ok. 560 °C oraz zmniejszenie intensywnosci
atmosfery azotujgcej, czyli zmniejszenie potencjatu azotowego [8, 10]. Pierwszy etap procesu
zapewnia szybkie tworzenie strefy zwiagzkow (azotkow), tj. szybkie nasycenie warstwy
wierzchniej azotem i wytworzenie cienkiej kilku mikrometrowej warstwy azotkow zelaza.
Drugi etap ma na celu rozbudowe strefy azotowania wewnetrznego (strefy dyfuzyjnej), dla
ktorej zrodtem azotu jest warstwa azotkow zelaza i atmosfera azotujaca [10]. W tym czasie
strefa zwigzkoéw przy powierzchni tylko nieznacznie wzrasta. Efektem jest stosunkowo cienka

warstwa azotkow zelaza przy powierzchni. Celem drugiego etapu procesu jest zmniejszenie
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ilosci azotu adsorbowanego na powierzchni azotowanego materiatu i zapewnienie szybszej
jego dyfuzji w glab poprzez podwyzszenie temperatury procesu.

Regulowane azotowanie gazowe za pomocg metody NITREG umozliwia regulacje
potencjalu azotowego podczas procesu azotowania ltacznie z etapem nagrzewania.
Zastosowanie atmosfer azotujagcych o mniejszej intensywnosci (mniejszym potencjale
azotowym) wplywa korzystnie z punktu widzenia morfologii warstwy azotkow zelaza na
powierzchni przez ograniczenie jej porowatosci, jednak spowalnia kinetyke tworzenia si¢ tej
warstwy. W celu catkowitego wyeliminowania warstwy azotkéw zelaza na powierzchni stali
trzeba zwréci¢ szczegdlng uwage na okres nagrzewania, poniewaz przy intensywnych
atmosferach azotujacych warstwy azotkow zelaza tworzg si¢ juz w temperaturze 400 °C [5].
Mozna w $§wiadomy sposob wptywac na sktad fazowy warstwy azotkdéw. Stosujac intensywna
atmosfer¢ azotujaca, mozna uzyskaé¢ duza zawartos¢ fazy € rzedu 80 % przy jednoczesnie
intensywnej kinetyce wzrostu warstwy azotkOw oraz znacznym rozroscie strefy porowatej,
ktéra moze by¢ korzystna przy wytwarzaniu warstw antykorozyjnych przeznaczonych do
impregnacji. Wraz z obnizeniem intensywnos$ci atmosfery azotujacej nastgpuje wzrost fazy
v' w warstwie azotkow zelaza (strefie zwigzkow), przy jednoczesnym spowolnieniu kinetyki
wzrostu tej strefy. W przypadku catkowitego wyeliminowania warstw azotkéw zelaza nalezy
obnizy¢ intensywno$¢ atmosfery azotujacej juz w niskiej temperaturze, poczawszy od 400 °C.
Nalezy przy takim procesie tak dobra¢ zmiany sktadu atmosfery azotujacej, aby nie tworzyta
si¢ warstwa azotkOw zelaza, a jednoczesnie zostala zachowana dobra kinetyka tworzenia si¢
warstwy dyfuzyjnej o wysokiej twardosci [5, 18].

W trakcie regulowanego azotowania gazowego potencjat azotowy stopniowo zmniejsza si¢
w celu kontrolowania kinetyki wzrostu warstwy, w szczegdlnoSci w celu zmniejszenia
grubo$ci strefy zwigzkow bez znacznego zwigkszania czasu trwania procesu. Zmiana
potencjalu azotowego ma wpltyw na mikrostruktur¢ warstwy azotowanej. Regulowane
azotowanie gazowe pozwala na wytworzenie warstwy azotowanej o zadanym sktadzie
fazowym. Mikrostruktura moze zawiera¢ strefe zwigzkoéw &+ (e+ y') o ograniczonej grubosci
w poréwnaniu z konwencjonalnym azotowaniem gazowym. W zwigzku z tym mozna
W innym procesie wytworzy¢ warstwy azotkow skladajace si¢ ze strefy e+ y' o mniejszej
zawarto$ci porowatej strefy €. Kolejny typ warstwy charakteryzuje si¢ wystgpowaniem tylko

azotkow zelaza y' w strefie zwigzkow. Mozliwe jest rowniez wytworzenie warstwy bez strefy

30



Laserowa modyfikacja warstwy azotowanej gazowo wytworzonej na stali 42CrMo4
Dominika Panfil-Pryka

zwigzkow skladajacej si¢ tylko ze strefy dyfuzyjnej [23, 29]. Przyktady mikrostruktur
otrzymywanych w efekcie regulowanego azotowania gazowego po uprzednim ulepszaniu
cieplnym stali 42CrMo4 pokazano na rysunku 2.7. Regulowane azotowanie gazowe posiada
wiele zalet, jak na przyklad powtarzalnos¢ sktadu fazowego warstw azotowanych, a takze
fatwa kontrolg kinetyki wzrostu. Proces ten jest takze atrakcyjny ze wzgledu na jego

relatywnie duza wydajno$¢ przy niskich kosztach [7, 9].

e

1

SEM MAG: 3.01 kx  DET: SE Detector Ll
an HV: 20,0 KV DATE: 11/09/04 20 ym Vega &Tescan

VAG: HiVac Device: TS5135

SEMMAG: 6.30 kx  DET: SE Detector
HV: 10.0 kV DATE: 11/05/04 10 pm Vega ETesc
VAC: HiVac Device: TS5135

Rys. 2.7. Mikrostruktura warstwy azotowanej wytworzonej na stali 42CrMo4 w procesach
regulowanego azotowania gazowego: warstwa ze strefq zwigzkow & + (g + y') i strefq dyfuzyjng (a);
warstwa ze strefqg zwigzkow y’ i strefg dyfuzyjng (badania wiasne)

Podczas procesu regulowanego azotowania gazowego stosuje si¢ dwuskladnikowe
atmosfery, amoniaku i amoniaku zdysocjowanego (NH3-NHz.ys) oraz amoniaku i azotu
molekularnego (NH3-N2). Mozliwe jest rowniez wykorzystanie trojsktadnikowych atmosfer
(NHs-N2-NH3zdys) [8, 30]. Poprzez odpowiedni dobor sktadu chemicznego tych mieszanin
i odpowiedniego nat¢zenia ich przeptywu przez retorte, wytwarza si¢ warstwy 0 wymaganej
budowie fazowej. Rozcienczenie NHz azotem (N2) lub amoniakiem zdysocjowanym (NHszgys.)
prowadzi bowiem do obnizenia podazy azotu atomowego na powierzchni stali, co prowadzi
do redukcji powierzchniowego st¢zenia azotu, a w konsekwencji do ograniczenia wzrostu,

anawet catkowitej redukcji niepozadanych, porowatych i kruchych stref ¢ lub
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giy [11, 17, 31]. Parametry, ktore charakteryzujg atmosfere azotujacg w procesie azotowania
gazowego stali to: potencjat azotowy Ky, stopien dysocjacji amoniaku a, rozporzadzalno$é
azotu mnp, procentowy sktad gazu w atmosferze oraz nat¢zenie przeptywu Fin. Potencjat
azotowy opisuje mozliwo$¢ azotowania z punktu widzenia tworzenia si¢ faz azotowych
g, v’ oraz o w warunkach rownowagi stezen atmosfery z azotowang powierzchnig. Algorytm
jego zmienno$ci w funkcji czasu i temperatury procesu decyduje o skladzie fazowym
i kinetyce wzrostu warstwy azotowanej. Szybkos$¢ dysocjacji jest parametrem opisujacym,
ktora czg$¢ amoniaku musi si¢ roztozy¢ dostarczajac powstajacego azotu niezbgdnego do
tworzenia si¢ warstwy azotowanej i osiggni¢cia rOwnowagi, opisanej potencjatem azotowym.
Potencjal azotowy jest powszechnie uzywany do kontroli kinetyki procesu azotowania. Jego
warto$¢ charakteryzuje atmosfery pochodzace z jednego sktadnika, amoniaku (NHs), jak
rowniez atmosfery dwusktadnikowej pochodzacej z amoniaku rozcienczonego wstepnie
zdysocjowanym amoniakiem (NH3z-NHagys) lub wodorem (NHs3-H2). W takich atmosferach
mozna wykorzystaé potencjal azotowy, zeby kontrolowa¢ nie tylko kinetyke wzrostu
warstwy, ale takze grubo$¢ i sktad fazowy azotkow zZelaza. Z kolei w przypadku atmosfer
rozcienczonych azotem informacja o wartosci potencjalu azotowego nie jest wystarczajaca do
pelnej kontroli kinetyki wzrostu warstwy azotowanej, zwlaszcza azotkow zelaza. W tym
przypadku istotny dodatkowy parametr charakteryzujacy atmosfer¢ azotujaca to
rozporzadzalno$§¢ azotu (Mmnz). Ten parametr wigze szybko$¢ dysocjacji amoniaku
z przeptywem predkosci doplywajacej atmosfery (wprowadzanej do pieca w procesie
azotowania) 1 zawiera informacje¢ o ilosci azotu (w gramach na minut¢) uzyskanej w danych

warunkach procesu [30, 31].

2.3PRZEGLAD INNYCH TECHNIK AZOTOWANIA

2.3.1 AZOTOWANIE JARZENIOWE

W XX wieku badania w zakresie obrobki cieplno-chemicznej prowadzonej w warunkach
wyladowania jarzeniowego staly si¢ bardzo popularne. Metoda ta stosowana jest
w odniesieniu do wszystkich proceséw obrobki cieplno-chemicznej, przeprowadzanych
w formie  tradycyjnej, takich, jak: azotowanie, naweglanie, wegloazotowanie,

tlenoazotowanie, jak rowniez borowanie i krzemowanie [3].
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Azotowanie jarzeniowe, znane rowniez jako plazmowe lub jonowe, zyskuje coraz szersze
zastosowanie. Proces opiera si¢ na tworzeniu plazmy w warunkach prézniowych. Oprocz
zapewnienia warstwy azotowanej o zaprojektowanej morfologii, grubosci i twardosci, istotne
jest wytworzenie warstwy w jak najkrotszym czasie. Proces azotowania jonowego polega na
zjawisku przeptywu pragdu miedzy dwoma elektrodami umieszczonymi w zamknigtym
srodowisku gazowym. W procesie gaz reaktywny do komory roboczej wprowadzany jest przy
cisnieniu 100-1300 Pa, w t.zw. prézni dynamicznej, czyli ciaglego przeptywu danej
mieszaniny gazowej przez komore robocza. Jako atmosfery stosuje si¢ azot z dodatkiem
wodoru lub amoniak [3]. Aktywne atomy azotu uzyskuje si¢ poprzez jonizacje gazu
reaktywnego, zachodzaca w wyniku wyladowania jarzeniowego w specjalnym urzadzeniu
wyposazonym w reaktor. Azotowane przedmioty podtaczone do elektrody ujemnej sg katoda,
a anoda sg $cianki komory roboczej reaktora. W przypadku azotowania przedmiotow
o0 skomplikowanych ksztattach stosuje si¢ specjalnie wyprofilowane anody. Miedzy katoda
a anoda przykladana jest rdznica potencjalow, ktéra w zaleznosci od sktadu chemicznego
mieszaniny gazOw waha si¢ z przedziale 400-1800 V. Podczas przeptywu pradu wokot
powierzchni obrabianych elementow wsadu powstaje zjonizowana strefa (pos$wiata
katodowa). W polu elektrycznym nastgpuje jonizacja gazu i dodatnie jony azotu bombarduja
powierzchni¢ azotowanych przedmiotéw, przy czym wydziela si¢ cieplo niezbedne do
aktywacji termicznej i dyfuzji azotu w warstwe wierzchnig. Wyladowanie jarzeniowe jest
zarowno zrodlem ciepta, jak tez wspomaga i przyspiesza procesy fizykochemiczne
zachodzace na granicy fazy statej (wsadu) i gazowej atmosfery roboczej [32]. Proces
azotowania jonowego mozna podzieli¢ na trzy etapy. W pierwszym etapie zachodzi
wyiskrzenie. W drugim etapie przedmiot nagrzewa si¢ do zadanej temperatury procesu.
W tym etapie w wyniku zjawiska rozpylania katodowego, nastepuje uaktywnienie
powierzchni przedmiotu obrabianego oraz usunig¢cie pasywnych warstw tlenkéw. Po
osiggnigciu zadanej temperatury procesu, rozpoczyna si¢ wtasciwy proces, ktory prowadzi do
nasycenia obrabianej powierzchni azotem [32]. Wytworzone warstwy azotowane oraz ich
wlasciwo$éci podczas azotowania jonowego zalezg od parametrow technologicznych
takich, jak: temperatura procesu, czas procesu, sktad atmosfery azotujacej, ci$nienie

atmosfery reaktywnej.
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Podczas azotowania jarzeniowego dodatnie jony w plazmie sg przyspieszane w kierunku
katody przez pole elektryczne. Jony uderzaja w powierzchni¢ azotowanych przedmiotéw
z ogromng energig kinetyczna, ktorej uwolnienie po uderzeniu w przedmiot podnosi jego
temperature. W zwigzku z tym nie jest konieczne stosowanie zewngtrznego ogrzewania
w azotowaniu plazmowym. W temperaturze azotowania jony azotu, aktywowane atomy azotu
| substancje neutralne wplywajg na reakcje azotowania powodujac dyfuzj¢ azotu do podtoza.
Podczas azotowania plazmowego temperatura przedmiotu moze by¢ kontrolowana przez
regulacje napigcia i ci$nienia gazu, podczas gdy sktad gazu mozna regulowaé w celu
kontrolowania intensywno$ci azotowania. Zmieniajgca si¢ W czasie atmosfera w reaktorze
wplywa na wiasciwosci warstwy [33]. Ze wzrostem temperatury i wydtuzeniem czasu
zwigksza si¢ grubo$¢ warstwy azotowanej [34]. Zwigkszenie ci$nienia rowniez wplywa na
wlasciwo$ci warstwy. Wraz ze wzrostem ci$nienia zwigksza si¢ grubo$¢ warstwy azotowane;.
Stezenie azotu na powierzchni rowniez jest wigksze, co skutkuje wieksza odpornoscia na
zuzycie [35].

W procesie azotowania jarzeniowego stali konstrukcyjnych mozliwe jest wytwarzanie
warstw ze strefa zwigzkéw o réznym skladzie fazowym (e+y’, wylacznie 7’), a takze warstw
sktadajacych si¢ wylacznie ze strefy dyfuzyjnej. Azotowanie jonowe rozpowszechnito si¢ do
wielu zastosowan, ktore nie byly mozliwe przy konwencjonalnym azotowaniu. Proces ten
pozwala na wytworzenie warstw dyfuzyjnych, ktére charakteryzuja si¢ bardzo dobra
przyczepnoscig do podtoza [36].

Dobér odpowiedniej atmosfery obrdbczej oraz, co si¢ z tym wigze, mozliwosci
optymalizacji struktury warstwy azotowanej dla uzyskania okreslonych wiasciwosci
uzytkowych jest najwazniejszym zadaniem podczas projektowania procesu obrobki cieplno-
chemicznej w warunkach wyladowania jarzeniowego. Regulujac stopien rozpylania
katodowego, mozna otrzymywac¢ warstwy dyfuzyjne o roznej strukturze. Celem uzyskania
W sposob kontrolowany struktur warstw azotowanych reguluje si¢ nastepujace podstawowe
parametry procesu:

+ sktad chemiczny gazu reaktywnego (od 5 do 80% Hz - reszta N2),
+ cis$nienie w komorze roboczej od 100 do 1000 Pa,
* czas procesu w zakresie od 3 do 12 godzin (w zalezno$ci od rodzaju materiatu

azotowanego 1 zaprojektowanej grubosci warstwy),
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* temperatur¢ powierzchni wsadu w zakresie temperatur 400-590 °C (w zaleznos$ci od
rodzaju materiatu azotowanego) [33, 34].

Rozpylanie katodowe powoduje usuwanie z powierzchni przedmiotéw atomow tlenu,
azotu, wegla 1 zelaza. Umozliwia to oczyszczenie i uaktywnienie powierzchni przed procesem
dyfuzyjnym. Przygotowanie wsadu do azotowania jarzeniowego ma okre§long specyfike
w stosunku do procedury obowigzujacej przy azotowaniu konwencjonalnym. Powierzchnie
przeznaczone do azotowania jarzeniowego powinny by¢ odtluszczone i pozbawione $ladoéw
tlenkéw 1 korozji. Utozenie obrabianych przedmiotéw w reaktorze nie moze powodowac ich
wzajemnego ekranowania. W azotowaniu plazmowym przyspieszone jony dodatnie
bombarduja powierzchni¢ elementu w sposéb ciagly, powodujac rozpylanie. Tlenki
| zanieczyszczenia powierzchniowe sg usuwane, dzigki czemu nastgpuje aktywacja
powierzchni dla reakcji azotowania. A zatem azotowanie plazmowe moze wyeliminowaé
problemy z pasywacja, ktore czasami wystgpuja w przypadku konwencjonalnego azotowania
gazowego takich stali wysokostopowych, jak np. stale nierdzewne. Chociaz procesy
azotowania plazmowego poczatkowo przeprowadzano na stalach konstrukcyjnych [37, 38],
coraz czgstsze Iich zastosowania dotycza glownie takich materiatow, jak: stale
wysokochromowe [33], stopy tytanu [32, 39, 40], stale austenityczne [41, 42, 43, 44], stale
0 zwigkszonej zawartosci aluminium [35] czy materialy ceramiczne [45]. Materialy te
charakteryzujg si¢ sktonnoscig do pasywacji. Wystepowanie tlenkow blisko powierzchni
utrudnia adsorpcje azotu i jego dyfuzje do tych materialdw w konwencjonalnych metodach
azotowania gazowego. Mozliwe jest rowniez przeprowadzenie procesu azotowania
jarzeniowego na materiatach ceramicznych na bazie tytanu i aluminium, w wyniku czego
powstaje spdjna warstwa o zwiekszonej twardosci. Azotowanie plazmowe jest obiecujaca
technika poprawiania wlasciwosci powierzchni w stosunkowo niskiej temperaturze [46].
Pierwszg zaleta azotowania plazmowego byta zdolno$¢ zjonizowanego gazu do aktywowania
powierzchni najtrudniejszych do azotowania stopdw, zawierajacych znaczne ilosci chromu
lub tytanu i umozliwiajgcych chemisorpcje aktywnych form azotu na powierzchni [37].
Podczas procesu azotowania plazmowego energia jondw 1 zwigzkow obojetnych
bombardujacych obrabiany element katody byla wystarczajaca nie tylko do usunigcia
rodzimych tlenkow chromu 1lub tytanu pokrywajacych powierzchni¢, ale takze

do spowodowania znacznego rozpylania stopu. Taka sytuacja, wraz z niskim ci$nieniem
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czastkowym azotu w plazmie, byla przyczyng ograniczonej grubosci strefy zwigzkow.
Dlatego tez azotowanie plazmowe bylo czgsto nazywane procesem 0 niskim potencjale
azotowym [37]. Azotowanie jarzeniowe w zaleznosci od potrzeb umozliwia uzyskanie
réznego rozkladu twardosci w naazotowanych warstwach wierzchnich, zaleznie od warunkow
procesu oraz rodzaju materialu azotowanego. Otrzymane w procesie azotowania
jarzeniowego warstwy wierzchnie w porownaniu z warstwami uzyskanymi podczas
konwencjonalnego azotowania gazowego odznaczajg si¢ lepszymi wlasciwosciami, takimi jak
odpornos¢ na Scieranie oraz twardos$¢ [33].

Azotowanie jarzeniowe podobnie, jak konwencjonalne azotowanie gazowe, umozliwia
wytwarzanie w sposob kontrolowany (dla konkretnych warunkow pracy danego elementu)
nastepujacych warstw azotowanych na stalach konstrukcyjnych i narzedziowych: tytko strefy
dyfuzyjnej, strefy dyfuzyjnej i azotku FesN (faza vy'), strefy dyfuzyjnej z fazami € i vy'.
Umozliwia takze wyeliminowanie obrobki wykanczajacej powierzchni w przypadku braku
porowatej 1 kruchej strefy fazy & 1 umozliwia doktadng regulacje przyrostu warstwy
azotowanej. Oprocz tego technika ta wykazuje nastgpujace zalety:

e mniejsze niz przy azotowaniu konwencjonalnym trudnosci technologiczne zwigzane
Z wystepowaniem naprezen 1 zmian wymiarowych w obrabianych elementach,

e mozliwo$¢ wytwarzania warstw azotowanych na stalach trudnoazotujacych si¢
sposobami konwencjonalnymi,

e skrocenie czasu operacji w wyniku szybkiego nagrzewania wsadu do temperatury
obrobki (w zakresie od 400 do 590 °C) oraz aktywacji srodowiska 1 obrabianej
powierzchni przedmiotu, czy mozliwo$ci prowadzenia procesu w relatywnie niskiej
temperaturze, co pozwala na zachowanie wigkszego umocnienia w stalach
niskostopowych ulepszonych cieplnie,

e wydatng oszczedno$¢ energii elektrycznej (zuzycie energii w poroOwnaniu do
konwencjonalnego azotowania gazowego wynosi 30 - 40%),

e mozliwos¢ uzyskania bardzo twardych warstw przy azotowaniu stali
kwasoodpornych.

Pomimo wielu zalet metoda azotowania jarzeniowego posiada réwniez pewne wady,
np. wysoki koszt urzadzen, podzespotéw elektronicznych, czy ryzyko nadtapiania

obrabianych przedmiotéw, €O moze prowadzi¢ do awarii urzadzen. Proces ten mozna
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realizowa¢ w do$¢ waskim zakresie ciSnien, cOo ogranicza zakres regulowania podawania
azotu do powierzchni wsadu i skutkuje mniejsza precyzja ksztattowania budowy warstwy
wierzchniej.

Proces azotowania, podobnie jak wiele innych metod obrobki powierzchniowej, jest ciagle
rozwijany i modyfikowany, co skutkuje wprowadzaniem nowych rozwigzan. Bardzo
interesujagcg modyfikacjg procesu azotowania jonowego jest niskotemperaturowe azotowanie
jonowe metodg ,active screen” [32, 41, 44, 47]. Ogoélny schemat prowadzenia procesu

azotowania jarzeniowego z aktywnym ekranem i bez niego porownano na rysunku 2.8 [44].

Dostarczanie atmosfery

Do pompy prozniowej

Rys. 2.8. Uproszczony schemat prowadzenia procesu azotowania jarzeniowego z aktywnym ekranem
i bez tego ekranu [44]

Metoda z ekranem aktywnym umozliwia azotowanie bez zachodzenia negatywnych
zjawisk, ktore byly obserwowane podczas typowego azotowania jonowego, np. wplyw
geometrii azotowanego elementu na rozklad temperatury, efekt krawedziowy powodujacy
niejednorodnos¢ wlasciwosci obrabianych powierzchni, czy katody wngkowe. Podczas tego
procesu mozliwe jest skrocenie czasu i obnizenie temperatury procesu azotowania, ktore jest
wynikiem zastosowania ekranu aktywnego. Azotowany przedmiot umieszcza si¢ na katodzie
i dodatkowo przykrywa ekranem aktywnym wykonanym z perforowanej blachy. Podczas

takiego procesu azotowany przedmiot nie jest nagrzewany bezposrednio w wyniku
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bombardowania jonami, lecz na skutek wypromieniowania ciepta z powierzchni aktywnego
ekranu, nagrzewanego w wyniku bombardowania jonowego. Napigcie polaryzacji migdzy
ekranem a materiatlem obrabianym przyspiesza jony w kierunku powierzchni. Aktywny ekran
prowadzi do wigkszej jednorodnos$ci rozktadu temperatury w piecach z zimnymi $cianami
i dziala jak wewnetrzny system grzewczy. AKtywne sktadniki plazmy dostarczane sg pod
ekran w efekcie celowo ukierunkowanego strumienia przeptywajacego gazu. Taki proces
ro6zni si¢ od konwencjonalnego azotowania jonowego tym, ze nie zachodzi tu polaryzacja,
a zatem nie nastepuje bombardowanie jonowe. Do azotowanej powierzchni przedmiotu
docierajg czasteczki rozpylone z powierzchni ekranu [32]. Po procesie z aktywnym ekranem
stwierdzono nawet Kilkukrotny wzrost grubosci warstwy azotowanej, jak roéwniez
zwigkszenie twardosci powierzchniowej oraz odporno$ci na $cieranie w pordwnaniu
z konwencjonalnym azotowaniem jonowym [32, 41, 44, 47]. Podczas konwencjonalnego
procesu obrabiany material jest poddawany duzemu potencjatlowi katodowemu. Dodatnie
jony generowane przez wytadowanie jarzeniowe przyspieszaja W poblizu powierzchni katody
i bombardujg powierzchni¢ azotowanego materiatu. Powoduje to pewne nieodtaczne wady,
wspomniane wczesniej, takie jak ,.efekt krawedziowy” i uszkodzenia czgsci wskutek
wyladowania jarzeniowego [42]. Powyzsze trudno$ci zostaly pokonane przez oddzielenie
generacji plazmy od obrabianego materialu za pomocg ekranow aktywnych [41, 42]. Inng
proponowang technika jest azotowanie anodowe w atmosferze plazmy. Podczas tego procesu
materiat jest umieszczany w potencjale anodowym. Taka sytuacja sprawia, ze obrabiana cze¢s¢
jest bombardowana gtéwnie elektronami o matej energii. W ten sposob uniknigto rowniez
nieodtacznych wad konwencjonalnej warstwy azotowanej plazmowo [34]. Przykladowe
mikrostruktury otrzymane po azotowaniu jarzeniowym zelaza Armco z zastosowaniem
ekranu aktywnego i bez tego ekranu pokazano na rysunku 2.9 [47].

Proces azotowania plazmowego byt réwniez czgsto stosowany jako pierwszy etap obrobki
hybrydowej. Po procesie azotowania plazmowego mozliwe jest plazmowe utlenianie w celu
wytworzenia cienkich odpornych chemicznie warstw tlenkow na warstwach azotowanych,
ktoére moga uszczelni¢ mikropory w warstwie azotowanej 1 znacznie poprawi¢ odporno$¢ na
korozje¢ stali. Utlenianie plazmowe prowadzi si¢ z zastosowaniem mieszaniny wodoru i tlenu
[46]. Stosowano tez obrobke polegajaca na wegloazotowaniu plazmowym, po ktéorym

przeprowadzano azotowanie plazmowe [48]. W wyniku zastosowania takiej obrobki
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hybrydowej uzyskujemy znacznie grubsza warstwe¢ oraz polepszenie wlasciwosci takich jak
twardo$¢ oraz odporno$¢ na S$cieranie. Podczas drugiego etapu procesu nastgpowata
przemiana fazowa y' na € oraz stwierdzono zmniejszony udziat cementytu, co mogto wynikaé

z aktywujacego 1 jonizujacego oddziatywania azotowania plazmowego [48].

Azotowanie jarzeniowe:
bez aktywnego ekranu z aktywnym ekranem

Q& 111 Fe.(N.C) + IV yFe R

x2,500

. »
. 1 e,
SE 20kV WD*2mm SS40
Aid DR T T
.y 11 £-Fer iy + Y -Feilix
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Rys. 2.9. Obrazy SEM mikrostruktury po azotowaniu jarzeniowym zelaza Armco W atmosferze 75%
H2>-25% N2 w roznej temperaturze 7 zastosowaniem ekranu aktywnego lub bez tego ekranu [47]
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Procesy azotowania plazmowego przeprowadzano takze W stosunkowo niskiej
temperaturze 400 °C w czasie az do 50 godzin [49, 50], czy tez w temperaturze 440 °C
w czasie do 6 godzin [51] na stali austenitycznej 316L. Takie procesy zazwyczaj prowadza do
wytwarzania warstw o grubosci do kilkunastu mikrometréw. Zastosowanie ekranu aktywnego
W procesie azotowania plazmowego w nizszej temperaturze korzystnie wptywa na grubo$¢
warstwy azotowanej otrzymywanej na stali austenitycznej. Procesy z wykorzystaniem
aktywnego ekranu mogg zwigksza¢ grubos¢ warstwy nawet ponad dwukrotnie [49, 50].
Mikrostruktura warstwy azotowanej wytworzonej na stali austenitycznej roézni si¢ od tej
otrzymywanej na stalach konstrukcyjnych, czy narzedziowych. Mikrostruktura ta sktada si¢
wylacznie z t.zw. rozszerzonego austenitu, tj. austenitu przesyconego azotem zwanego czgsto
faza S [49]. W niektorych przypadkach oprocz fazy S przy powierzchni wystepuja azotki
chromu, np. CrN [50, 51] i CroN [50]. Stosowane sg takze procesy plazmowego

wegloazotowania [37, 40, 48], czy tez tlenoazotowania [40, 51].

2.3.2 AZOTOWANIE NISKOCISNIENIOWE

W celu przyspieszenia dyfuzji azotu do podtoza stali opracowano azotowanie gazowe
niskocis$nieniowe [52, 53]. Idea azotowania niskoci$nieniowego znana jest od lat 60-tych XX
wieku jako alternatywa dla konwencjonalnego azotowania gazowego [52]. Powodem takiej
koncepcji procesu byta potrzeba lepszej kontroli strumienia azotu do stali. Koncepcja opiera
si¢ na sterowaniu Strumieniem azotu do powierzchni stali i zmianie cisnienia czastkowego
amoniaku w jednosktadnikowej atmosferze azotujacej otrzymywanej z amoniaku. To metoda
umozliwia sterowanie przeplywem azotu do powierzchni stali przy uzyciu tylko jednego
parametru, tj. ci$nienia. Obnizenie ci$nienia ponizej atmosferycznego przesuwa rownowage
w kierunku tworzenia faz € i y', a wigc faz, ktore zawieraja wigcej azotu [52, 54, 55].

Azotowanie niskoci$nieniowe sklada si¢ z dwoch etapow: t.zw. ,,dotadowania”,
tj. dostarczania amoniaku, bedacego zrodtem azotu, do komory roboczej pieca i t.zw.
»dyfuzji”, czyli wyzarzania dyfuzyjnego, w ktoérym dostarczanie amoniaku jest wstrzymane
I nastepuje tylko dyfuzja azotu w glab stali. Etap ,,dotadowania”, w ktérym nastgpuje
adsorpcja wolnych atomow azotu na powierzchni i dyfuzyjne nasycanie powierzchni azotem,
prowadzony jest przy stalym cisnieniu catkowitym 26 hPa, przy przeptywie amoniaku

proporcjonalnym do catkowitej powierzchni azotowanego wsadu. Etap ,,dyfuzji” prowadzony
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jest w prozni w celu oddzielenia zapasu azotu w azotkach od wszelkich oddzialywan
zewnetrznych. Te dwa etapy s3a na przemian powtarzane [52]. Przy zmniejszonym cisnieniu
uzyskuje si¢ stosunkowo mate przypowierzchniowe stezenia azotu, w wyniku czego tworza
si¢ warstwy azotkoOw z mieszaning faz ¢ + y', gdzie faza y' jest dominujaca. Zaleznie od
zastosowanego materialu potozenia granicy e/y' sg réozne. W przypadku czystego zelaza
potozenie granicy &ly' zalezy od temperatury, natomiast w stali niskoweglowej - od zawartosci
wegla w stali. Wraz ze zwickszeniem zwartosci wegla w stali granica e/y' przesuwa si¢
w kierunku mniejszych potencjatow azotowych. Jednak zwigkszenie zawartosci pierwiastkow
tworzacych azotki, takich jak chrom, molibden czy aluminium w stalach stopowych przesuwa
granice &/y' w kierunku wigkszych wartosci potencjatu azotowego [55]. Odpowiedni dobor
czasu trwania obu wymienionych etapéw azotowania niskoci$nieniowego umMozliwia
wytwarzanie warstwy azotowanej o okreslonym sktadzie fazowym, w tym takze warstwy bez
zewnetrznej strefy zwigzkoéw (azotkow zelaza) [52, 53]. Zmniejszanie ci$nienia spowalnia
procesy zalezne od stezenia. Szybkos$¢ dyfuzji w fazie gazowej jest odwrotnie proporcjonalna
do cisnienia. Poniewaz ci$nienie gazu spada z 1013 hPa do 20 hPa, szybkos¢ dyfuzji zwigksza
si¢ 500-krotnie [55].

Zalezno$ci miedzy parametrami procesu azotowania niskoci$nieniowego a cechami
warstwy azotowane] (skladem fazowym, grubos$cia) sa skomplikowane ze wzgledu na
nierownowagowy charakter procesu [53]. Dzigki nowemu podejsciu do azotowania
niskocisnieniowego, opartemu na metodach sztucznej inteligencji, udato si¢ uzyskac lepsza
kontrole nad procesem [53]. Komputerowo wspomagane modelowanie zjawisk i wlasciwosci
materiatu obrabianego stalo si¢ powszechnym narzedziem, a wspolczesny postep w inzynierii
materialowej zwigzany jest ze stosowaniem i1 rozwojem metod obliczeniowych. Wspomagane
komputerowo modelowanie procesow 1 zjawisk pomaga przewidzie¢ wlasciwosci materiatow
przy znacznym zmniejszeniu nakladéw finansowych oraz skroceniu czasu potrzebnego na
eksperymenty i wdrozenia [54]. Opracowywane modele procesu dajg mozliwos$¢ zrozumienia
wielu obszaré6w zainteresowan, nawet w przypadku braku modeli fizycznych opisujacych
proces. Ze wzgledu na swoj charakter, niektore zjawiska sg zbyt skomplikowane, a ich
modelowanie metodami konwencjonalnymi 1 numerycznymi jest niemozliwe lub
czasochtonne [55]. Dzigki nowemu podejsciu do azotowania niskoci§nieniowego opartego na

sztucznej inteligencji, mozna mie¢ lepsza kontrol¢ nad procesem zwigkszajgc tym samym

41



Laserowa modyfikacja warstwy azotowanej gazowo wytworzonej na stali 42CrMo4
Dominika Panfil-Pryka

jego efektywnos¢ i produktywno$é. Zastosowanie sieci neuronowych wymaga stworzenia
kompleksowej eksperymentalnej bazy danych, opartej na dotychczasowej wiedzy na temat
fizykochemii procesu [52].

Podzial na etapy ,dotadowania” 1 ,dyfuzji” pozwala w procesie azotowania
niskocisnieniowego na wytwarzanie technologicznych warstw wierzchnich o zadanym
sktadzie fazowym, z warstwg azotkow przy powierzchni lub wylgcznie warstw dyfuzyjnych.
Nasycanie warstwy wierzchniej azotem (etap ,,dotadowania”) prowadzone jest przy cigglym
przeptywie amoniaku pod statym ci$nieniem, gwarantujacym statg i powtarzalng zawarto$¢
azotu w strefie powstajacych azotkow zelaza [52]. Podczas etapow bez doptywu amoniaku
(,,dyfuzja”), grubos¢ strefy dyfuzyjnej zwigksza sig, a grubo$¢ warstwy azotkow zelaza (strefy
zwigzkow) zmniejsza si¢, co umozliwia modelowanie wzrostu warstwy azotowanej [55].

W procesie azotowania niskocisnieniowego bardzo wazne jest przygotowanie powierzchni
materiatu obrabianego. Oprocz czyszczenia i odluszczania, aktywacja powierzchni
realizowana jest metodami mechanicznymi (np. przez deformacj¢ powierzchni), chemicznymi
(np. powloka fosforanowa) lub fizycznymi (np. rozpylanie katodowe w wyladowaniu
jarzeniowym) [52]. W procesie azotowania odzialywania migdzy adsorbowang substancjg
| warstwg wierzchnig decydujg o ilosci i mechanizmie wnikania atoméw azotu przez
powierzchni¢. Bez aktywacji czas potrzebny na proces zarodkowania faz jest znacznie
dtuzszy. Jest to niepotrzebne opodznienie w produkcji stosunkowo cienkich warstw
azotowanych [52].

Precyzyjne sterowanie procesem i mozliwos¢ przewidywania jego skutkow sa niezbgdne
W nowoczesnej obrobce cieplno-chemicznej. Jednym z lepszych rozwigzan w przypadku
opisywania bardzo ztozonych zjawisk i ich wplywu na wilasciwosci, jest wspomagane

komputerowo projektowanie w oparciu o Sieci neuronowe.

2.3.3 AZOTOWANIE LASEROWE

W ostatnich latach obrobka laserowa byta stosowana w coraz szerszym zakresie w celu
modyfikacji mikrostruktury oraz wlasciwosci metali i ich stopow [56]. Przy pomocy techniki
laserowej wytwarzano takze warstwy azotowane W procesie zwanym azotowaniem
laserowym [57, 58]. Azotowanie laserowe pozwala na lokalne utwardzenie powierzchni.

W procesie azotowania laserowego obrabiang cz¢$¢ umieszcza si¢ w komorze, do ktorej
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doprowadza si¢ azot. Najpierw komora robocza jest oprézniana z powietrza do ci$nienia
mniejszego, niz 102 Pa, a nastepnie wypelniana azotem o ci$nieniu od 0,01 do 1 MPa.
Wiazka laserowa jest kierowana na powierzchni¢ docelowa obrobki. Podczas procesu azot
dyfunduje do strefy przetopionej. Proces polega na poddaniu powierzchni metalu lub stopu
obrobcee krotkimi impulsami promieniowania laserowego w atmosferze azotu [57]. Obrabiana
powierzchnia jest ograniczona do wymiaréw wigzki laserowej zaleznie od typu lasera. W celu
przeprowadzenia obrobki na calej powierzchni potrzebny jest ruch wzgledny wigzki laserowej
i obrabianej powierzchni. W zwigzku z tym probke wprowadza si¢ czasem w ruch obrotowy
(przy powierzchni walcowej) z jednoczesnym przesuwem wigzki laserowej wzgledem
obrabianej powierzchni. W przypadku obrobki powierzchni plaskich potrzebny jest tylko
odpowiednio dobrany ruch wzgledny wigzki laserowej 1 obrabianej powierzchni.
Odpowiednio dobrany zestaw parametrow procesu okresla mechanizm, dzigki ktoremu
wiazka laserowa oddzialywuje na materiat obrabiany, w wyniku czego tworzy si¢ warstwa
azotowana. Pochtonigta przez powierzchni¢ energia wnika w glab, powodujac przetopienie
I odparowujac bardzo cienka, przypowierzchniowg warstwe materiatu. Otrzymany sktad
fazowy laserowo azotowanej stali, a zwtaszcza obecnosc¢ strefy zwigzkow z azotkami zelaza,
zalezy od fluencji wigzki laserowej i ciSnienia atmosfery [58]. Azotowanie laserowe
charakteryzuje si¢ stosunkowo niskimi kosztami obrobki i krotkim jej czasem. Glownymi
parametrami azotowania laserowego sa zazwyczaj: moc wigzki laserowej, $rednica wigzki,
fluencja wiazki laserowej, liczba impulsow lasera, szybko$¢ skanowania oraz cisnienie azotu.
Alternatywnie proces mozna prowadzi¢ w atmosferze na wolnym powietrzu z azotem
podawanym przez dysze do jeziorka cieklego metalu. Dodatkowe nagrzewanie probki moze
zwiekszy¢ glebokos$¢ warstwy azotowanej. Materialy po azotowaniu laserowym maja duza
chropowato$¢ powierzchni, ktora modyfikuje ich tribologiczne i korozyjne witasciwosci
W porownaniu z warstwami azotowanymi wytworzonymi tradycyjnymi technikami
azotowania. Ze wzgledu na bardzo krotki czas, w ktorym material jest poddawany
promieniowaniu laserowemu oraz punktowy charakter obrobki, nawet materiaty trudno
obrabialne uzyskuja pozadane wlasciwosci, a zmiany wymiarowe obrabianych czesci sa
niewielkie.

Laserowe azotowanie znalazto zastosowanie szczegolnie w odniesieniu do materiatow,

ktore trudno azotowa¢ konwencjonalnymi metodami dyfuzyjnymi, takich jak np. stopy
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tytanu. Tytan i jego stopy charakteryzuja si¢ stosunkowo duzym wspoétczynnikiem tarcia, co
ogranicza ich zastosowanie na czes$ci maszyn narazone na zuzycie $cierne. Jedng z bardziej
obiecujacych metod modyfikacji wtasciwosci warstw wierzchnich stopéw tytanu jest wlasnie
azotowanie laserowe. Tytan ma duza sktonnos¢ do absorbcji azotu w temperaturze wyzszej od
600 °C oraz tworzenia si¢ azotkbw w temperaturze powyzej 850 °C. W zwigzku z tym
przypowierzchniowa warstwa materialu moze si¢ intensywnie azotowa¢ W Wyniku jej
nagrzewania lub przetapiania wigzka laserowa w atmosferze czystego azotu lub mieszaniny

azotu z gazem obojetnym (np. argonem) [59, 60].

2.4 INNE ZASTOSOWANIA OBROBKI LASEROWEJ W WYTWARZANIU
WARSTW POWIERZCHNIOWYCH

Obrobka laserowa materiatow obejmuje wiele technik, takich jak np.: cigcie, spawanie,
utwardzanie powierzchni, stapianie, napawanie, formowanie (gigcie), ablacja oraz srutowanie.
Podczas obrobki wiazka laserowa promieniowanie lasera (impulsowe Ilub ciagle)
oddziatywuje na powierzchni¢ materialu. Promieniowanie laserowe, rozchodzace si¢
w réznych osrodkach podlega prawom odbicia, zalamania, polaryzacji 1 absorpcji. Moc
wigzki laserowej, docierajaca do powierzchni materiatu, obejmuje moc odbitg od
powierzchni, moc utracong w wyniku konwekcji 1 moc pochtaniang (absorbowang) przez
materiat [61]. Interakcja laser-material w poblizu powierzchni osiagga ekstremalng szybkos¢
nagrzewania i chtodzenia (103-10'° Ks?), podczas gdy catkowita zdeponowana energia
(10%-10* J cm?) jest niewystarczajaca, zeby wpltywaé w znacznym stopniu na temperature
materiatu [62, 63]. Absorbcja promieniowania laserowego na powierzchni generuje ciepto
I po zatrzymaniu impulsu laserowego lub przemieszczania si¢ wigzki do innego obszaru
materiatu, material ten jest hartowany przez transport ciepta do wewnatrz [62]. Modelowanie
procesu nagrzewania laserowego umozliwia lepsze zrozumienie laserowej modyfikacji
materiatow inzynierskich. Faktycznie, przeprowadzono wiele badan naukowych w celu
zrozumienia impulsowego czy ciaglego nagrzewania laserowego w cienkiej warstwie
przypowierzchniowej [62].

Autorzy pracy [64] opracowali przyblizone rozwigzania dla przeptywu ciepta i powigzali

je z modelami kinetycznymi, aby przewidzie¢ zmiany mikrostruktury i twardosci w funkcji
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odlegtosci od powierzchni wskutek laserowego utwardzenia. Mozna stosowaé rézne modele
matematyczne i programy komputerowe do optymalizacji szybko$ci skanowania i innych

parametréw obrobki laserowej przy roznych konfiguracjach wiazki laserowej [61, 64, 65].

Powierzchniowa Obrébka Laserowa ‘

. [ N
Nagrzewanie Przetapianie ’ Szok termiczny ‘ Ablacja
Wyzarzanie | Platerowanie "‘ Utwardzanie udarowe » ‘Osadzanie cienkich warstw
{Hartowanie | —{ Stopowanie { Czyszczenie powierzchni

— Hartowanie powierzchniowe

— Warstwy szkliste

Rys. 2.10. Klasyfikacja powierzchniowej obrobki laserowej [62]

Klasyfikacje powierzchniowej obrobki laserowej przedstawiono na rysunku 2.10 [62]. Dla
kazdego przypadku obrobki powierzchniowej gestos¢ mocy wigzki laserowej czy tez
oddziatywanie impulsu laserowego muszg by¢ prawidtowo dobrane pod katem osiggnigcia
pozadanego stopnia nagrzania 1 przemiany fazowe;.

Obrobka laserowa materiatdw moze by¢ przeprowadzana na trzy sposoby [62]:

e bez przetopienia (utwardzanie przez przemian¢ w stanie stalym, giecie i kontrola

domeny magnetycznej — procesy wymagaja matej gestosci mocy wiazki),

e 7 przetopieniem (przetapianie powierzchni, zeszklenie, napawanie, spawanie i cigcie —
procesy wymagaja duzej gestosci mocy wiazki),

e 7 odparowaniem (cigcie, wiercenie, ablacja — procesy wymagaja znacznie zwigkszonej
gestosci mocy wigzki w bardzo krotkim czasie interakcji/impulsu).

Promieniowanie laserowe w obrdbce powierzchniowej materialbw moze ksztattowaé

strukture ich warstwy wierzchniej poprzez:

e przemian¢ fazowa w stanie statym - szybkie nagrzewanie warstw powierzchniowych
do temperatury austenityzowania i szybkie chlodzenie (hartowanie) badz wolne
chtodzenie (wyzarzanie),

e przetopienie cienkiej warstwy przypowierzchniowej - nagrzanie powierzchni do

temperatury solidus, gwattowne krzepnigcie oraz przemiany fazowe w stanie statym;
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zaleznie od szybkos$ci chtodzenia mozemy uzyska¢ warstwe o silnie rozdrobnionej
strukturze (stopowanie warstwy wierzchniej lub platerowanie),

e powierzchniowe odksztalcenia udarowe.

Jedng z glownych zalet obrobki laserowej materialdow jest mozliwo$¢ doktadnego
sterowania obszarem, ktory chcemy zmodyfikowaé promieniowaniem lasera oraz takze ilos¢
I szybko$¢ pochtaniania energii. Tylko ilo$¢ energii wigzki laserowej wchtonigta
(zaabsorbowana) przez materiat moze przyczynic si¢ do skutecznej realizacji procesow takich
jak nagrzewanie czy przetapianie powierzchni [63]. Ogodlnie laserowa obrobka cieplna
oznacza kontrolowane nagrzewanie i chlodzenie materialu zmieniajace ich wlasciwosci
fizyczne i mechaniczne bez zmiany ksztattu produktu i czesto kojarzona jest ze zwigkszeniem
wytrzymatosci laserowo obrabianych materiatow. Istotne parametry podczas laserowej
obrobki powierzchni to: moc wigzki laserowej, $rednica wiazki, gestos¢ mocy lub rozktad
natezenia ciepta, chtonnos$¢ energii wigzki przez powierzchni¢ materiatu poddanego obrobce,
predkos¢ skanowania wigzka laserowa wzgledem obrabianej powierzchni oraz wlasciwosci

cieplne materiatu poddanego obrobcee [61].

2.4.1 LASEROWE HARTOWANIE POWIERZCHNIOWE

Laserowe hartowanie powierzchniowe dzigki koncentracji duzej gestosci mocy wiazki
laserowej na wybranych fragmentach obrabianych przedmiotow w bardzo krotkim czasie
umozliwia wytwarzanie struktur odmiennych od réwnowagowych, w konsekwencji czego
zwigksza si¢ twardo$¢ oraz poprawiaja si¢ wilasciwosci wytrzymatosciowe, tribologiczne
I czgsto antykorozyjne.

Zmiany mikrostruktury 1 wtasciwosci dotycza obszarow oddzialywania wigzki laserowej
na obrabiany material. Za pomocg wigzki laserowej mozliwe jest wykonywanie procesoOw bez
przetapiania warstwy wierzchniej oraz z przetopieniem warstwy wierzchniej (Rys. 2.11) [63].
Obrobke laserowa bez przetopienia wykonuje si¢ przy zastosowaniu matej gesto§ci mocy,
natomiast procesy z przetopieniem wymagajg duzej gestosci mocy. W praktyce, proces
utwardzania (hartowania) laserowego jest silnie zalezny od pochtonigtej energii wigzki
laserowej. Bardzo trudne do zrealizowania jest laserowe hartowanie stali w stanie statym bez

przetopienia warstwy wierzchniej. Faktycznie, bardziej popularne i tatwiejsze technicznie jest
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utwardzanie laserowe z przetopieniem cienkiej warstwy przypowierzchniowej. Ponadto,
przetopienie i pozniejsze szybkie krzepnigcie zapewniaja homogenizacje strefy przetopionej
I udoskonalenie strukturalne [6, 62]. Dobre wlasciwosci uzytkowe materialow uzyskuje sie
dzigki powstawaniu w warstwie wierzchniej silnie przesyconych, drobnokrystalicznych

struktur oraz duzych napr¢zen $ciskajgcych.

Technologie laserowe

|
| |

Technologie Technologie
bezprzetopieniowe przetopieniowe
Wyzarzanie — Nadtapianie

Odpuszczanie
Podgrzewanie TP —
— przetopieniowe
Hartowanie
—| bezprzetopieniowe ﬂ Szkliwienie
— Zaggszczanie
|
L Wygladzanie
— Stopowanie
— Natapianie

Rys. 2.11. Laserowe technologie bezprzetopieniowe i przetopieniowe [63]

Do technologii bezprzetopieniowych zaliczamy wyzarzanie, odpuszczanie i podgrzewanie
oraz hartowanie bezprzetopieniowe [63]. Hartowanie bezprzetopieniowe stali ma celu
spowodowanie w bardzo krotkim czasie przemian fazowych przez nagrzanie powierzchni
modyfikowanego materialu do odpowiedniej temperatury austenityzowania oraz szybkie
schlodzenie, powodujace najczesciej hartowanie w celu utwardzenia wybranych fragmentow
powierzchni stali. Generalnie, proces taki jest zaliczany do procesow t.zw. hartowania
powierzchniowego. W wyniku takiego procesu otrzymuje si¢ strukture¢ mniej stabilng od

wyjsciowej, zazwyczaj twardszg. W przypadku stali konstrukcyjnych jest to martenzyt.
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Parametry dobiera si¢ tak, aby uzyska¢ w materiale okreSlone przemiany fazowe bez
przetopienia. Zazwyczaj stosowane gestosci mocy wiazki laserowej mieszczg si¢ w zakresie
102-2-10* KW/m?, a czas ekspozycji wiazki od 102 do 1 s [63]. W poréwnaniu z hartowaniem
indukcyjnym, ptomieniowym czy plazmowym podczas hartowania laserowego wytwarzane sg
zwykle twardsze warstwy zahartowane, charakteryzujgce si¢ bardziej drobnoziarnistg
mikrostrukturg i nieznacznie mniejszg gruboscig. Powstajgce naprezenia wilasne, cieplne oraz
strukturalne zalezg od warunkoéw promieniowania laserowego.

Mozna rozrézni¢ hartowanie bezprzetopieniowe proste i zlozone. Hartowanie
bezprzetopieniowe proste polega na hartowaniu materialu w stanie wyjSciowym,
bezposrednio po obrdbee ksztattujacej bez wstepnej obrobki cieplnej lub powierzchniowej. Ze
wzgledu na duzo wigksze szybkosci chtodzenia w poréwnaniu z konwencjonalnym
hartowaniem mozna hartowa¢ stale i stopy trudne do zahartowania innymi technikami [63].
Hartowanie bezprzetopieniowe ztozone polega na hartowaniu laserowym po konwencjonalnej
obrobcee cieplnej (hartowaniu, odpuszczaniu, wyzarzaniu), cieplno-chemicznej (naweglaniu,
azotowaniu, itp.), po umacnianiu mechanicznym lub tez po naniesieniu dodatkowych powtok
r6znymi technikami. Po procesie hartowania bez przetopienia oprocz twardosci zwigksza si¢
zwykle granica plastyczno$ci, wytrzymato$¢ na rozcigganie, udarno$¢, odpornos¢ na zuzycie
przez tarcie (w wyniku generowania korzystnych napre¢zen S$ciskajacych), wytrzymatosc
zmeczeniowa 1 rzadziej — odporno$¢ na korozje [61-63]. Po obrobce laserowej bez
przetopienia gtadkos¢ powierzchni nie rozni si¢ zbytnio od tej przed procesem hartowania.

Do technologii przetopieniowych zalicza si¢ nadtapianie (hartowanie powierzchniowe,
szkliwienie, zaggszczanie, wygtadzanie), stopowanie (przetapianie, wtapianie) oraz natapianie
[63]. W hartowaniu przetopieniowym mozliwe jest wyrdznienie podtapiania, przetapiania,
intensywnego przetapiania oraz bardzo intensywnego przetapiania zaleznie od parametréw
energetycznych wiazki laserowej. Laserowe przetopienie nastepuje w bardzo krotkim czasie,
w ktorym tylko niewielka czg$¢ zaabsorbowanej energii cieplnej przenika w glab materiatu,
co powoduje powstanie duzego gradientu temperatury pomigdzy ciekla warstwa
przypowierzchniowa a jego masa. W czasie przetapiania nastgpuje intensywne mieszanie
ciektego metalu wskutek ruchow konwekcyjnych wywotanych réznica temperatur pomigdzy
przetopiong powierzchnia i dnem obszaru przetopionego. Szybkie krzepnigcie zachodzi dzigki

wystepowaniu gradientu temperatur [61]. Celem hartowania przetopieniowego jest uzyskanie
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struktury drobnodyspersyjnej. Dla technologii laserowych z przetopieniem gestos¢ mocy
wigzki laserowej jest w przedziale 10%-10'2 W/cm?, a czas ekspozycji wynosi od kilku
nanosekund do kilkudziesieciu milisekund [63]. W  modyfikowanej  warstwie
powierzchniowe] materiatdw dominuje efekt cieplny powodujacy nagrzewanie i topienie
obrabianych materiatdw. W warstwie wierzchniej materiatu po przetopieniu mozna otrzymacé
strukture drobnoziarnistg. Mozliwe jest tez rozpuszczenie wystepujacych w strukturze faz
wydzieleniowych (np. weglikow, azotkdw) lub zanieczyszczen (np. tlenkow). Stosunkowo
szybka krystalizacja spowodowana duza szybkoscia chtodzenia (do 10°K/s) powoduie,
ze fazy te po rozpuszczeniu nie wydzielajg si¢ ponownie. Moga si¢ czasem wydziela¢ w innej
postaci. Przy wigkszej mocy wiazki laserowej, skupionej na malej powierzchni, mozna
uzyska¢ bardzo duza gestos¢ mocy. Wskutek dobrego przewodnictwa cieplnego pozwala to
na bardzo glebokie wnikanie promieniowania w gtab obrabianego materiatu. Wytwarzana jest
wtedy strefa przypowierzchniowa nadtopiona lub przetopiona oraz potozona pod nig strefa
wplywu ciepta [63, 64]. Warstwy hartowane z przetopieniem otrzymane przy zastosowaniu
odpowiednio duzej gestosci mocy wiazki lub odpowiednio matej szybkosci skanowania
wiazka prowadza do wytworzenia w warstwie wierzchniej stali trzech stref: strefy
utwardzonej ze stanu cieklego - glgboko lub ptytko przetopionej (materiat zostat podgrzany
powyzej temperatury solidus), strefy utwardzonej ze stanu stalego (material nagrzany do
temperatury austenityzowania) i strefy odpuszczonej przejsciowej. Mikrostruktura pierwszej
z tych stref ma budowe dendrytyczng i sklada si¢ z martenzytu. W strefie utwardzonej ze
stanu stalego wystgpuje martenzyt, przy wigkszych st¢zeniach wegla austenit szczatkowy,
a w przypadku stali nadeutektoidalnych wegliki. W poblizu rdzenia moze wystgpowac w tej
strefie martenzyt z wydzieleniami ferrytu (stale podeutektoidalne) lub cementytu (stale
nadeutektoidalne). Natomiast strefa odpuszczona moze zawiera¢ martenzyt odpuszczony lub
sorbit. Oprocz wytworzenia jednorodnej ultradrobnej mikrostruktury i zwigkszenia twardoSci
hartowanie przetopieniowe prowadzi do pogorszenia chropowatos$ci powierzchni i poprawy
wilasciwosci eksploatacyjnych, tj. tribologicznych, zme¢czeniowych i antykorozyjnych.
Warstwy hartowane bez przetopienia, powstale podczas obrobki laserowej z mniejszg
gestoscig mocy wigzki lub wigkszg predkoscia skanowania zawieraja tylko dwie strefy:
utwardzang ze stanu statego i odpuszczang [63]. Wykazano, ze stosujac statg gesto$¢ energii

i odpowiednio dobierajgc czasu interakcji, wigzka lasera moze powodowacé przetopienie [62].
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Przetapianie laserowe znalazlo wiele zastosowan w przemysle [61-66]. Gtownym celem
wykorzystania technik topienia laserowego w obrobce powierzchni stopow zelaza jest
poprawa wilasciwosci wspomnianych powyzej bez zmiany sktadu chemicznego materiatu.
Zmiany metalurgiczne zachodzace na powierzchni przetopionej laserem warstwy powoduja
rozdrobnienie ziarna, przesycanie roztworu statlego i tworzenie drobnych dyspersyjnych
czgstek. Przyczynia si¢ to do utwardzenia i wzmocnienia warstwy wierzchniej obrabianych
materiatow, w tym zeliw, stali konstrukcyjnych i stopowych stali narz¢dziowych
zawierajacych pierwiastki weglikotworcze (Cr, W, Mo, V itp.) [61, 62, 64, 65]. Interesujace
wyniki daje tez hartowanie przetopieniowe stali naweglonej, azotowanej, czy borowanej

dyfuzyjnie.

2.4.2 LASEROWA MODYFIKACJA WARSTW DYFUZYJNYCH

W ostatnich latach bardzo czgsto stosowano laserowa oborke cieplng w celu modyfikacji
mikrostruktury i wlasciwosci warstw dyfuzyjnych. Obréobka laserowa jest jedng z najbardziej
perspektywicznych technik wytwarzania utwardzonych warstw powierzchniowych
0 odpowiedniej grubosci i dobrej odpornosci na zuzycie przez tarcie. W zwigzku z tym
opracowano wiele metod obrébki hybrydowej, polegajacych na wstepnej obrobce cieplno-
chemicznej takiej, jak dyfuzyjne borowanie, naweglanie, czy boronaweglanie, po ktorej
przeprowadza si¢ laserowg obrobke cieplng z przetopieniem lub bez przetopienia [67-71].

Laserowa modyfikacj¢ warstw borowanych wytworzonych na stalach konstrukcyjnych
[67, 68] przeprowadzano zwykle z przetopieniem, co skutkowato otrzymaniem w strefie
przetopionej mikrostruktury skladajace; si¢ z mieszaniny eutektycznej borkow zelaza
(FeB, Fe2B i FesB) z martenzytem [68]. Warstwa taka sktadata si¢ z dwoch stref: przetopione;j
I strefy wplywu ciepta, czyli zahartowanego podloza o strukturze martenzytycznej
(Rys. 2.12). Hartowaniu przetopieniowemu poddawano tez warstwy naweglane, zastepujac
tym procesem tradycyjne hartowanie objetosciowe [69]. W tym przypadku wytworzona
warstwa powierzchniowa sktadata si¢ z nastepujacych stref: przetopiona i zahartowana strefa
warstwy naweglonej 0 strukturze gruboiglastego martenzytu, zahartowana strefa wptywu
ciepta z martenzytem drobnoiglastym oraz warstwa naweglona bez obrobki cieplnej
o0 strukturze od perlitycznej blizej powierzchni do ferrytyczno-perlitycznego rdzenia

(Rys. 2.13). Warstwy borowane wytwarzane w procesie dwustopniowym (borowanie
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poprzedzone naweglaniem) poddawano obrobce laserowej bez przetopienia strefy naweglonej
stali pod borkami zelaza [69-71], co prowadzilo do otrzymywania w warstwie nast¢pujacych
stref: strefy borkow zelaza o zmodyfikowanej morfologii, strefy borkow zelaza
0 zmodyfikowanej morfologii, zahartowanej strefy wptywu ciepta o strukturze martenzytu
z wydzieleniami cementytu stopowego i warstwy nawegglonej bez obrobki cieplnej

o strukturze od perlitycznej blizej powierzchni do ferrytyczno-perlitycznego rdzenia
(Rys. 2.14).

Rys. 2.12. Mikrostruktura laserowo przetopionej warstwy borowanej wytworzonej na stali 41Cr4

[68]: 1 — strefa przetopiona, 2 — strefa wplywu ciepla, 3 — podioze o strukturze perlityczno-
ferrytycznej

Rys. 2.13. Mikrostruktura laserowo przetopionej warstwy naweglonej wytworzonej na stali 15CrNi6

[69]: 1 — przetopiona i zahartowana strefa warstwy naweglonej, 2 - zahartowana strefa wphwu
ciepla, 3 - warstwa naweglona bez obrobki cieplnej

51



Laserowa modyfikacja warstwy azotowanej gazowo wytworzonej na stali 42CrMo4
Dominika Panfil-Pryka

Rys. 2.14. Mikrostruktura laserowo przetopionej warstwy boronaweglonej wytworzonej na stali
15CrNi6 [69]: 1 — strefa borkow zZelaza o zmodyfikowanej morfologii, 2 - zahartowana strefa wplywu
ciepla, 3 - warstwa naweglona bez obrobki cieplnej

Warstwy borowane po laserowym przetopieniu charakteryzuja si¢ tagodniejszym
spadkiem twardo$ci w kierunku rdzenia w poréwnaniu do warstw borowanych dyfuzyjnie
[67, 68]. Jednoczesnie ich odporno$¢ na zuzycie przez tarcie jest nie mniejsza,
a w poczatkowym okresie zuzycia nawet wigksza od odpornosci warstw borowanych
dyfuzyjnie [68]. Profile twardosci warstw boronaweglanych modyfikowanych laserowo,
podobnie jak profile boronaweglaniu i utwardzaniu obj¢tosciowym wykazuja fagodniejszy
spadek twardosci w kierunku rdzenia w poréwnaniu do warstw borowanych dyfuzyjnie
[69-71]. Jedynie glgbokos¢ warstwy utwardzonej jest wyraznie mniejsza z uwagi na
powierzchniowy charakter obrobki laserowej. Ich odporno$¢ na zuzycie przez tarcie jest
poréwnywalna do warstw boronaweglanych bez dodatkowej obrobki laserowej [69-71],
aw przypadku prawidtowo dobranych parametréw obrobki laserowej [69, 71] — nawet
wieksza. W warstwach boronawgglanych strefa borkéw zelaza po modytfikacji laserowej bez
przetopienia charakteryzuje si¢ zmodyfikowang morfologia. Zanika charakterystyczny iglasty
charakter borkow i przyjmuja one bardziej globularny ksztalt. Jednoczesnie obrobka laserowa
powoduje zamykanie poroéw, charakterystycznych dla warstw borowanych dyfuzyjnie
[69-71]. Powoduje to poprawe jako$ci mikrostruktury i moze byé przyczyna wigkszej

odpornosci na zuzycie. Niskocyklowa wytrzymatos¢ zmeczeniowa warstw boronawegglanych
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modyfikowanych laserowo [71] jest niewatpliwie wigksza, niz warstw borowanych
dyfuzyjnie, a w przypadku odpowiedniego doboru parametrow boronaweglania w celu
otrzymania odpowiedniego przypowierzchniowego stgezenia wegla po naweglaniu [72],
moglaby sie zbliza¢ nawet do wytrzymalo$ci warstw naweglanych utwardzanych
objetosciowo.

Laserowa modyfikacje przeprowadzano takze po azotowaniu dyfuzyjnym [38, 73-76].
Najprawdopodobniej pierwsza publikacja dotyczaca tej tematyki byta praca [73], w ktorej
zaprezentowano mikrostrukture i wilasciwosci laserowo przetapianej warstwy azotowanej
wytworzonej na stali 40HM (42CrMo4). W pracy przeprowadzono laserowg obrobke cieplng
z przetopieniem po uprzednim ulepszaniu cieplnym i azotowaniu gazowym. Stosowano
$rednie natezenie promieniowania (gesto$¢ mocy wiazki laserowe;j) 24,84 kW/cm? i szybkosé

skanowania wigzka 2,88 m/min.

Rys. 2.15. Mikrostruktura laserowo przetopionej warstwy azotowanej wytworzonej na stali 40HM
(42CrMo4 [73]): 1 — strefa przetopiona, 2 — strefa wplywu ciepla, 3 — strefa azotowana bez obrobki
laserowej

W mikrostrukturze wytworzonej warstwy [73] mozna bylo wyrdznié: strefe przetopiona,
najprawdopodobniej o strukturze martenzytu wzbogaconego azotem, strefe wpltywu ciepta
Z martenzytem oraz strefe azotowang bez obrobki laserowej o strukturze sorbitu azotowego
(Rys. 2.15). Profile twardosci warstwy azotowanej oraz azotowanej poddanej laserowemu
przetopieniu pokazano na rysunku 2.16. Otrzymana twardo$¢ (ok. 690-1000 HV) w strefie

przetopionej i strefie wptywu ciepta byta wigksza w poréwnaniu do odpowiadajacej tym
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samym odleglosciom od powierzchni twardosci warstwy azotowanej wytworzonej na
ulepszonym cieplnie podtozu (ok. 550-770 HV). Spowodowalo to istotne zwigkszenie
odpornosci na zuzycie przez tarcie [73]. Pomimo obiecujacych wynikdéw, tematyka ta nie byta

przez autoro6w kontynuowana w kolejnych latach.
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Rys. 2.16. Profile twardosci po ulepszaniu cieplnym i azotowaniu gazowym stali 40HM (a) oraz po
dodatkowym hartowaniu przetopieniowym (b) [73]

W pracy [74] badano wptyw obrobki laserowej 1 azotowania jonowego na mikrostrukture
| wlasciwos$ci warstwy powierzchniowej wytworzonej na stali WCL. Przeprowadzono
obrobke.

bezprzetopieniowe i przetopieniowe przed azotowaniem, a w drugim podobng obrobke

dwojakiego rodzaju W pierwszym przypadku stosowano hartowanie

laserowg stosowano po azotowaniu, Jednak zaprezentowane w pracy wyniki dotycza gltdéwnie

wariantow ze stosowaniem laserowej obrobki cieplnej przed azotowaniem. W przypadku
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odwrotnej kolejnosci proceséw (hartowanie laserowe po azotowaniu jonowym) pokazano
tylko mikrostrukture warstwy azotowanej poddanej hartowaniu przetopieniowemu wskazujac
na jej drobnoiglasty jednorodny charakter [74].

Autorzy pracy [38] przedstawili modyfikacje laserowa warstwy azotowanej plazmowo
wytworzonej na stali 30CrMnSiA. Autorzy probowali udowodni¢, ze obrobka laserowa po
azotowaniu byla przeprowadzona bez przetopienia. Podczas procesu hartowania laserowego
mierzono temperature, ktora byla nizsza, niz temperatura topnienia stali. Powierzchnia po
oborce laserowej byla dos¢ gladka bez typowych oznak przetopienia. Jednak obrazy
mikrostruktury po azotowaniu plazmowym i laserowym hartowaniu, jak rowniez analiza
fazowa za pomoca dyfrakcji rentgenowskiej nie potwierdzity, ze obrobka laserowa byta
przeprowadzona bez przetopienia.

Na rysunku 2.17 pokazano otrzymane mikrostruktury po azotowaniu plazmowym, po
laserowym hartowaniu oraz po azotowaniu plazmowym i hartowaniu laserowym stali
30CrMnSiA [38]. Na rysunku 2.17¢ trudno dostrzec nawet pozostatosci po strefie zwigzkow
(e-Fe2sN + y’-FesN) widocznej po azotowaniu (Rys. 2.17a) i zidentyfikowanej za pomoca
dyfrakcji rentgenowskiej. Analiza fazowa warstwy azotowanej plazmowo i hartowanej
laserowo wykazata co prawda pozostato$ci azotkow y’-FesN, ale gtownym skladnikiem
strukturalnym byl martenzyt wzbogacony zapewne azotem, identyfikowany jako faza o, oraz
austenit szczatkowy. Stwierdzono tez wystgpowanie tlenkéw zelaza, co dodatkowo

potwierdza przetopienie warstwy azotowanej [38].

ol S

Rys. 2.17. Mikrostruktura stali 30CrMnSiA po azotowaniu plazmowym (a), hartowaniu laserowym (b)
oraz azotowaniu plazmowym i hartowaniu laserowym (c)[38]
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Rys. 2.18. Profile mikrotwardosci w stali 30CrMnSiA po azotowaniu plazmowym, hartowaniu
laserowym oraz azotowaniu plazmowym i hartowaniu laserowym [38]

Profile mikrotwardos$ci pokazano na rysunku 2.18 [38]. Wida¢ wyraznie, ze obrobka
laserowa po azotowaniu byla przeprowadzona ewidentnie z przetopieniem, o czym wyrazne
swiadczy zmniejszenie twardosci przy powierzchni (Rys. 2.18¢) w poréwnaniu z warstwa
azotowang (Rys. 2.18a). Jednoczesnie stwierdzono wigksza odporno$¢ na zuzycie przez tarcie
warstwy azotowanej plazmowo i hartowanej laserowo, na co wskazywal mniejszy
wspotczynnik tarcia 1 mniejsza szybko$¢ zuzycia [38]. Autorzy twierdzg, ze jest to
spowodowane tworzeniem si¢ austenitu szczatkowego 1 tlenkow zelaza, co jest korzystne dla
poprawy udarnosci i lepszego poslizgu ze wzgledu na dziatania smarujace tlenkow [38].
Natomiast w rzeczywistosci sg to kolejne fakty potwierdzajace przetopienie strefy zwigzkow.

Wiasciwosci uzytkowe stali 40CrMnMo7 zostaly poprawione dzigki azotowaniu
jonowemu i hartowaniu laserowemu z przetopieniem [75]. Azotowanie jonowe zwigkszato
odpornos¢ na zuzycie przez tarcie i zmniejszato wspotczynnik zuzycia, gwarantujac jednolita,
cho¢ stosunkowo niewielka, glebokos$¢ utwardzenia. Wykazano, ze potaczenie azotowania
jonowego z hartowaniem laserowym zwigksza glebokos¢ utwardzenia, przy jednoczesnym

zachowaniu zalet uzyskanych podczas pierwszego etapu obrobki (azotowania) [75].
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Warstwa wegloazotowana plazmowo wytworzona na stali 38CrMoAl byta modyfikowana
wigzka laserowa w pracy [76]. Wegloazotowanie plazmowe jako jednoczesne nasycanie
azotem 1 weglem jest procesem szeroko stosowanym w polepszaniu wlasciwosci
powierzchniowych réznych stali konstrukcyjnych ze wzgledu na korzysci techniczne
i ekologiczne. Jednak warstwa o odpowiedniej grubosci jest bardzo trudna do uzyskania ze
wzgledu na niezbyt duzg kinetyke wzrostu warstwy. Strefa zwigzkéw z fazami e-Feo3N
I y’-FesN na powierzchni stali azotowanych ma szkodliwy wplyw na wiasciwosci
tribologiczne przy zbyt duzym udziale fazy €. Grubo$¢ hybrydowej warstwy
(wegloazotowanej i1 laserowo modyfikowanej z przetopieniem) byta o 66,9 % wigksza
W poréwnaniu z warstwg wegloazotowang plazmowo. Ponadto warstwa poddana
wegloazotowaniu i laserowej obrobce cieplnej wykazywata lepsza odporno$¢ na $cieranie, niz
probki wegloazotowane charakteryzujace sie¢ mniejszym wspoétczynnikiem tarcia i szybkoscia
zuzycia. Spowodowane to moglto by¢ wytworzeniem si¢ warstwy tlenkow przy powierzchni
podczas laserowego hartowania oraz wytworzenia azotkow 0 matej zawartosci azotu
(FeNo.o76), co wptywato korzystnie na poprawg smarowania podczas poslizgu [76]. Dzieki
potaczeniu procesu wegloazotowania z obrobka laserowa mozliwe jest zastgpienie drogich
stali stopowych przez stale niestopowe, poddawane takiej obrobcee [77].

Wiazke laserowa mozna rowniez zastosowa¢ do hybrydowej obrobki, polegajacej na
stopowaniu laserowym stali pierwiastkami tworzacymi azotki i nastepnym azotowaniu [78].
Wada laserowej obrobki stali, a zwlaszcza stali wysokoweglowych, jest nierownomierny
rozklad naprezen witasnych. Moze to mie¢ silny wpltyw na pojawianie si¢ mikropgkniec
| gorszg charakterystyke odpornosci na pekanie. Ta wada mozliwa jest do usunigcia przez
wstepne nagrzewanie czeéci poddawanych obrobee laserowej w piecu, co zmniejsza jednak
efektywnos$¢ uzyskanego efektu utwardzenia laserowego.

Reasumujac, obrobka hybrydowa polegajaca na azotowaniu (wegloazotowaniu) i1 laserowe]
obrobce cieplnej z przetopieniem daje zadawalajace wyniki odnosnie twardosci, czy
odporno$ci na zuzycie przez tarcie. Niemniej procesy takie nie do konca s3
scharakteryzowane, a procesy laserowego hartowania bezprzetopieniowego warstw

azotowanych nie zostaly dotad przeprowadzone.
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3. WNIOSKI Z ANALIZY DANYCH LITERATUROWYCH

Analiza danych literaturowych umozliwita analiz¢ réznych technik azotowania oraz
laserowej modyfikacji warstw dyfuzyjnych, w tym azotowanych, z punktu widzenia
mozliwo$ci sterowania procesem w celu otrzymywania pozadanej mikrostruktury
| wlasciwo$ci  wytwarzanych warstw powierzchniowych. Analiza ta pozwolila na
sformutowanie nast¢pujacych wnioskow:

e Konwencjonalne azotowanie gazowe jest procesem przeprowadzanym w stosunkowo
niskiej temperaturze, co jest jego niewatpliwg =zaleta, jednak jednoczes$nie
wymagajacym diugiego czasu w celu otrzymania warstwy azotowanej o odpowiedniej
grubosci.

e Konwencjonalne azotowanie gazowe umozliwia ograniczenie grubosci porowatej fazy
e-Fe2sN w strefie zwigzkow, czy tez wytwarzania warstw wylacznie z fazg y’-FesN
lub wylacznie strefa dyfuzyjng (strefa azotowania wewngtrznego), dzigki
odpowiedniemu sterowaniu potencjatem azotowym i jego kontroli podczas procesu.

e Azotowanie prowadzone w warunkach wytadowania jarzeniowego (t.zw. azotowanie
jarzeniowe, jonowe lub plazmowe) umozliwia przy obnizonym cis$nieniu stosowanie
jeszcze nizszej temperatury oraz obrobke materiatdéw latwo pasywujacych sie (stale
austenityczne, stopy tytanu) dzigki wstgpnemu procesowi rozpylania katodowego,
ktory oczyszcza i aktywuje powierzchni¢ przed azotowaniem.

e Przyspieszenie kinetyki wzrostu warstw azotowanych mozliwe jest dzigki azotowaniu
niskoci$nieniowemu, ktdry przeprowadzany jest w na przemian stosowanych cyklach
,dotadowania” (tj. dostarczania atmosfery azotujacej, a zatem nasycania dyfuzyjnego
azotem) i ,,dyfuzji” (tj. wyzarzania dyfuzyjnego).

e Sterownie potencjalem azotowym i jego kontrola w procesach azotowania
w warunkach wytadowania jarzeniowego i azotowania niskoci$nieniowego nie jest
mozliwe, w zwigzku z czym opracowywana technologia dostosowywana jest do
konkretnego materiatu, a czasem (w azotowaniu jarzeniowym) takze jego ksztattu.

e Regulowane azotowanie gazowe jest procesem, w ktorym stosunkowo najtatwiej jest
kontrolowa¢ potencjal azotowy atmosfery i sterowa¢ nim w celu otrzymywania

warstw azotowanych o odpowiednim sktadzie fazowym w jak najkrotszym czasie.
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e Perspektywicznym Kierunkiem rozwoju azotowania jest niewatpliwie azotowanie
laserowe, cho¢ na chwilge obecng trudno jest sterowac jego parametrami tak, aby
otrzymywac warstwy azotowane o odpowiednim sktadzie fazowym.

e Laserowa modyfikacja warstw azotowanych z przetopieniem lub bez przetopienia
stwarza nowe mozliwosci odnos$nie ksztaltowania mikrostruktury 1 wlasciwosci
warstw powierzchniowych wytwarzanych na metalach i ich stopach.

e Procesy laserowej obrobki cieplnej warstw azotowanych nie zostaly do tej pory
wystarczajagco opracowane 1 opisane, zwlaszcza brak w literaturze danych
o warstwach azotowanych modyfikowanych laserowo bez przetopienia.

e Laserowa modyfikacja warstw azotowanych bez przetopienia mogtaby korzystnie
oddziatywa¢ na mikrostrukture i wilasciwosci azotkow & w strefie zwigzkoéw
zmniejszajac ich porowato$¢ i powodujac, ze eliminowanie tej fazy w procesach
azotowania dyfuzyjnego (co skutkuje znacznym wydluzeniem azotowania) nie byloby
konieczne w aspekcie zastosowania stosunkowo szybkiej obrobki laserowe;.

Sformutowane powyzej wnioski staty si¢ powodem do realizacji niniejszej pracy, w ktorej

zastosowano obrobke hybrydowa polegajaca na ulepszaniu cieplnym, regulowanym
azotowaniu gazowym 1 laserowej obrobce cieplnej z przetopieniem lub bez przetopienia

warstwy azotowanej.
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4. CEL I TEZY PRACY

Celem pracy byto wytworzenie na stali konstrukcyjnej 42CrMo4 warstw hybrydowych
0 korzystnych wlasciwosciach uzytkowych z zastosowaniem regulowanego azotowania

gazowego oraz laserowej obrobki cieplnej z przetopieniem lub bez przetopienia.

Tezy pracy:

1. Dobor odpowiednich parametrow laserowej obrobki cieplnej umozliwi
wytwarzanie laserowo modyfikowanych warstw azotowanych z przetopieniem
I bez przetopienia.

2. Mozliwe jest otrzymanie modyfikowanych laserowo warstw azotowanych
charakteryzujgcych sie zwigkszong twardoscig i zwigkszong odpornosciq na
zuzgycie przez tarcie.

3. Laserowa modyfikacja warstwy azotowanej bez przetopienia prowadzi do
poprawy mikrostruktury i wlasciwosci strefy zwigzkow, a zwlaszcza azotkow
e-Fes3N.

Dla realizacji celu pracy i udowodnienia sformutowanych tez zrealizowano nastepujace
zadania badawcze:

1. Doboér parametrow laserowej obrobki cieplnej z przetopieniem i bez przetopienia
warstwy azotowanej,

2. Wytworzenie warstw hybrydowych — modyfikowanych laserowo warstw
azotowanych,

3. Analiza mikrostruktury, sktadu chemicznego i fazowego wytworzonych warstw,

4. Przeprowadzenie badan wybranych wlasciwosci uzytkowych wytworzonych
warstw: mikrotwardos$¢, odporno$¢ na zuzycie przez tarcie, kohezja, wtasciwosci
nanomechaniczne (twardos$¢ 1 modut Younga),

5. Sformutowanie modelu matematycznego opisujacego wpltyw mocy wiazki
laserowej i szybkosci skanowania na szerokos$¢ i glebokos¢ strefy przetopionej
oraz strefy wplywu ciepta i jego weryfikacja,

6. Zastosowanie modelu Ashby’ego i Esterlinga do oszacowania glebokosci strefy
przetopionej oraz strefy wpltywu ciepta w funkcji stosowanych parametrow

laserowej obrobki cieplne;.
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5. METODYKA BADAN

5.1 MATERIAL I PROBKI DO BADAN

Do badan zastosowano stal $redniowgglowa niskostopowa do ulepszania cieplnego
42CrMo4, ktorg dos¢ tatwo obrabia si¢ mechanicznie i cieplnie, ale jest materiatem trudnym
do spawania. Stal 42CrMo4 stosuje si¢ na osie, waly, waty korbowe, kota zgbate, czgsci
narazone na zmienne obcigzenia zginajace i skrecajace oraz na zuzycie przez tarcie. Sktad
chemiczny tej stali zamieszczono w tablicy 5.1. Przed procesem azotowania zostato
przeprowadzone ulepszanie cieplne. Probki austenityzowano w temperaturze 860°C,
ozigbiano w oleju, a nastepnie odpuszczano w temperaturze 600 °C (873 K) przez 2 godziny.

Do badan zostaty zastosowane probki dwojakiego rodzaju, a mianowicie probki o ksztatcie
walcowym o $rednicy 14 mm i dtugosci 100 mm [79, 80] oraz probki o ksztalcie pier§cienia

[81-86] o $rednicy zewnetrznej 20 mm, Srednicy wewnetrznej 12 mm i wysokosci 12 mm.

Tablica 5.1. Sktad chemiczny stali 42CrMo4 [% mas]

Material C Cr Mn Si Mo Ni \V w S,P Fe
42CrMo4  0,38- 0,9- 0,4- 0,17- 0,15- Max Max Max Max reszta
0,45 1,2 0,7 0,37 0,25 0,3 0,05 0,2 0,035

5.2REGULOWANE AZOTOWANIE GAZOWE

Regulowane azotowanie gazowe zostalo przeprowadzone we wspolpracy z Instytutem
Mechaniki Precyzyjnej w Warszawie. Proces azotowania zostal przeprowadzony
w atmosferze skladajacej si¢ z amoniaku (NH3) w dwdch podstawowych wariantach obrobki.

Pierwszy z nich mial na celu wytworzenie warstwy azotowanej skladajacej si¢ ze strefy
zwigzkow et+(e+y’) o grubosci ok. 20 um i strefy dyfuzyjnej (azotowania wewngtrznego).
Realizowano go w temperaturze 570 °C (843 K) przez 4 godziny ze zmiennym potencjatem
azotowym. Zmiany temperatury procesu w czasie przedstawiono na rysunku 5.1. Przyjeto, ze

etap nagrzewania probek trwat ok. 45 min.
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Rys. 5.1. Zmiany temperatury podczas procesu azotowania gazowego prowadzonego w temperaturze
570 °C przez 4 godziny [79, 80, 82, 83]

Podczas procesu regulowanego azotowania dobor potencjatu azotowego jest bardzo wazny
ze wzgledu na jego wptyw na mikrostrukture otrzymanej warstwy azotowanej, zwlaszcza na
grubo$¢ bialej strefy zwiazkow [4, 9]. Potencjat azotowy Kn zmienial si¢ w trakcie procesu
W ten sposob, ze byl stopniowo zmniejszany wraz z uptywem czasu w celu otrzymania strefy
zwigzkow (azotkow) o kontrolowanym sktadzie fazowym 1 grubosci (Rys. 5.2). Zmienne
nat¢zenie przeplywu amoniaku, regulowane w zakresie 1-5 1/min, powodowalo stopniowe
zmniejszanie potencjatu azotowego. W poczatkowe] fazie azotowania gazowego potencjat
azotowy osiagal bardzo duze wartosci, przekraczajac 3600 atm™®° przy stosunkowo duzym
przeptywie amoniaku (5 I/min). Nastgpnie to natezenie przepltywu bylo stopniowo
zmnigjszane w celu zmniejszenia potencjatu azotowego atmosfery do wartoéci ok. 5 atm™®®,
ktéra utrzymywana byla przez czas ok. 70 min, po czym ponownie nastapit etap zmniejszania
natezenia przeptywu do osiggniecia potencjatu azotowego o wartosci ok. 2 atm™®® na
ok. 2 godziny przed koncem procesu (Rys. 5.2a). Takg warto$¢ utrzymywano juz do konca
procesu azotowania [79, 80, 83]. Ten wariant regulowanego azotowania oznaczono jako
wariant la.

Podobny wariant obrébki, oznaczony jako wariant Ib i majacy na celu otrzymanie takiej
samej mikrostruktury, a wigc strefy zwigzkow e+(e+y’) o grubosci ok. 20 um i strefy
dyfuzyjnej byt przeprowadzony w tej samej temperaturze 570 °C (843 K) i w tym samym

czasie 4 godzin [81, 82, 84-86], ale z nieco innym przebiegiem zmian potencjalu azotowego.
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W tym przypadku stosowano podobne nat¢zenie przepltywu w zakresie 1-5 I/min), natomiast
potencjat azotowy stopniowo zmniejszano do wartoéci ok. 4 atm™®®°, utrzymywanej przez czas
ok. 30 min, po czym nastepowato dalsze stopniowe zmniejszanie wartosci Ky do ok. 2 atm©°

pod koniec procesu (Rys. 5.2b) [81, 84-86].
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Rys. 5.2. Zmiany potencjatu azotowego podczas procesu azotowania gazowego prowadzonego
W temperaturze 570 °C przez 4 godziny: wariant la stosowany w pracach [79, 80, 82, 83] (a), wariant
Ib stosowany w pracach [81, 84-86] (b)

Drugi wariant regulowanego azotowania gazowego (wariant II) zaktadal wytworzenie
strefy zwiazkow sktadajacej si¢ wylacznie z azotkoéw 7y’ lub z ograniczonym udziatem

azotkow ¢ oraz strefy azotowania wewnetrznego. Proces prowadzono w temperaturze 520 °C
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(793 K) przez 10 godzin réwniez ze zmiennym potencjatem azotowym stosujac natezenie
przeptywu amoniaku w zakresie 5-9 1/min. Tym razem poczatkowo bardzo duzy potencjat
azotowy stopniowo zmniejszano do wartosci ok. 10 atm™®, utrzymywanej przez ok. 80 min,
po czym nastepowato skokowe zmniejszenie potencjatu do warto$ci nieznacznie ponizej

1 atm™ % i taki stan trwal do konica procesu (Rys. 5.3) [84].
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Rys. 5.3. Zmiany potencjatu azotowego podczas procesu azotowania gazowego prowadzonego
w temperaturze 520 °C przez 10 godzin (wariant I1) [84]

5.3 LASEROWA OBROBKA CIEPLNA WARSTW AZOTOWANYCH

Proces laserowej obrobki cieplnej (LOC), ktérego celem byla modyfikacja warstwy
azotowanej gazowo wytworzonej na stali 42CrMo4 przeprowadzano z przetopieniem oraz bez
widocznych oznak przetopienia warstwy azotkoOw zelaza na powierzchni (strefy zwigzkow).
Laserowa modyfikacj¢ warstw azotowanych wykonano w Instytucie Technologii
Mechanicznej w Zaktadzie Obrobki Skrawaniem Politechniki Poznanskiej. Proces ten byt
realizowany za pomoca lasera technologicznego CO2 TLF 2600 Turbo firmy TRUMPF
0 mocy nominalnej 2,6 kW pracujacego w cyklu cigglym.

W odniesieniu do obu typdéw probek (probki walcowe i1 probki w ksztalcie pierScienia
zastosowano dwie metody wytwarzania $ciezek laserowych, a mianowicie po linii prostej bez
zachodzenia $ciezek na siebie otrzymywano t.zw. $ciezki pojedyncze, a po linii Srubowe;j

Z odpowiednio dobranym stopniem zachodzenia $ciezek otrzymywano t.zw. S$ciezki
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wielokrotne. Sposoby wytwarzania $ciezek pojedynczych i wielokrotnych na probkach
walcowych 1 w ksztalcie pierScienia pokazano odpowiednio na rysunkach 5.4 1 5.5. Zaleznie
od metody wytwarzania $Sciezek laserowych 1 ksztattu probek przyjeto rézne wartosci mocy
wiazki laserowej (P) oraz szybkos$ci skanowania wigzka (vi) tak, aby uzyska¢ warstwy bez
widocznych oznak przetopienia oraz z przetopieniem strefy azotkow zelaza przy powierzchni
(Tablica 5.2). Srednica wiazki laserowej (d) byta stata podczas wszystkich procesow obrobki

laserowej i wynosita 2 mm.

a)

Rys. 5.4. Schemat prowadzenia sciezek laserowych na probkach walcowych [79, 80]: pojedyncze
Sciezki laserowe (a), wielokrotne Sciezki laserowe (b); d - Srednica wiqzki laserowej (d = 2 mm), v -
szybko$¢ posuwu; v - szybkos¢ skanowania wigzkq; vi - predkosé obwodowa; n - predkosé obrotowa;
f - odleglos¢ miedzy Sciezkami (osiami sgsiednich Sciezek)

b) A

Rys. 5.5. Schemat prowadzenia sciezek laserowych na probkach w ksztaicie pierscienia [81]:
pojedyncze Sciezki laserowe (a), wielokrotne Sciezki laserowe (b); d - Srednica wigzki laserowej
(d = 2mm); Vi - szybkos¢ posuwu; vi - szybkos¢ skanowania wigzkq; vi - predkosé obwodowa; n -
predkosc obrotowa; f - odleglos¢ miedzy Sciezkami (osiami sgsiednich Sciezek)
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Wytwarzajac pojedyncze Sciezki laserowe stosowano rozne wartosci szybkosci
skanowania wigzka laserowa (Vi): 2,24, 2,88 i 3,84 m-min™. Moc wigzki lasera wahata si¢ od
0,234 do 1,040 kW. Zaleznie od mocy wiazki laserowej $rednie nat¢zenie promieniowania
(czasem zwane gestoscia mocy wigzki) wynosito od 7,45 do 33,10 kW-cm™. Usrednione
natgzenie promieniowania obliczano w ten sposob, ze moc wigzki laserowej dzielono przez
pole powierzchni wigzki laserowej w miejscu jej oddziatywania na material. Zastosowane
parametry obrobki laserowej umozliwialy laserowa modyfikacje z przetopieniem lub bez
widocznych oznak przetopienia warstwy azotowanej gazowo. Zastosowano zlozony mod
wigzki laserowej oznaczany jako TEMoi+. Jest to mod specjalny otrzymywany wskutek
superpozycji dwoch modéw TEMo1 i TEMio, obroconych o 90° wzgledem siebie. Wiazka
0 modzie TEMoi+ charakteryzuje si¢ toroidalnym profilem nat¢zenia promieniowania. Taki
profil nat¢zenia promieniowania powoduje, ze efekt oddziatywania wigzki laserowej nie
zalezy od kierunku przemieszczania si¢ gtowicy laserowej wzgledem obrabianej powierzchni.
Srednica zwierciadta skupiajacego byta réwna 48 mm, promien krzywizny zwierciadta
wynosit 250 mm, a ogniskowa 125 mm. Odleglo$¢ obrabianej powierzchni od dolnej
krawedzi uchwytu mocujacego zwierciadta skupiajagcego wynosita 106,8 mm. Odleglos¢ ta
byta wigksza od odleglosci do ogniska zwierciadla, ktora wynosita 91,8 mm od dolnej
krawedzi uchwytu mocujacego zwierciadta skupiajacego.

Parametry obrobki laserowej, zastosowane podczas wykonywania $ciezek wielokrotnych
(Rys. 5.4b i 5.5b), dobrano na podstawie obserwacji mikrostruktury pojedynczych $ciezek
laserowych. Podczas wykonywania $ciezek laserowych zastosowano dwie metody obréobki
cieplnej, a mianowicie z przetopieniem oraz bez widocznych oznak przetopienia strefy
zwiagzkow. Parametry procesu zestawiono w Tablicy 5.2. Wplyw modyfikacji laserowej na
mikrostrukture 1 wlasciwosci warstwy azotowanej zalezal od nast¢pujacych parametrow:
mocy wiazki laserowej (P) 1 jej $rednicy (d), co skutkowalo okreslonym natgzeniem
promieniowania (E), szybkosci skanowania wigzka (Vi) oraz stopnia zachodzenia $ciezek (O)
w przypadku S$ciezek wielokrotnych. W przypadku wytwarzania pojedynczych S$ciezek
laserowych stosowano szeroki zakres wartosci mocy wiazki (od 0,234 do 1,04 kW),
a szybko$¢ skanowania wigzka byta determinowana wzgledna szybko$cig przesuwu glowicy
laserowej wzgledem nieruchomej probki. Szybkos¢ skanowania wigzka podczas wytwarzania

sciezek wielokrotnych zalezala od kilku parametréw. Uzyskana predkos¢ skanowania
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vi=2,02 m'min? dla probki o ksztalcie walcowym wynikata bezposrednio z jej predkosci
obrotowej n (45,85 min), szybkosci posuwu glowicy laserowej vi (0,28 lub 0,56 mm/obr)
I Srednicy zewngtrznej probki D (14 mm). Dla probki o ksztalcie pierScienia szybko$é

skanowania wiazka Vi Wynosita 2,88 m'min?

, co bylo efektem takiej samej predkosci
obrotowej (n=45,85 min?), posuwu glowicy laserowej V=028 mm/obr oraz $rednicy
zewngetrznej probki D=20 mm. Zastosowana moc wigzki laserowej P wynosita od 0,130 do
0,390 kW. Odlegtos¢ migdzy osiami sgsiadujgcych ze sobg $ciezek f wynosita 0,28 mm lub
0,56 mm dla probek o ksztatcie walcowym, a dla probek o ksztalcie pierscienia — 0,28 mm.
Schemat obliczen szybkosci skanowania wiazka w roéznych wariantach stosowanej obrobki
laserowej przedstawiono ponize;j.
Predkos¢ katowa () probki mozna wyrazi¢ jako:

w=2-7-N (5.2)
Predkos$¢ obwodowa (Vi) probki obliczano w nastepujacy sposob:

- dla probki walcowe;j

U =w-§= 2-n-n-§= 2 -n-45.85-%w 2.02 [mmin~1] (5.2)
- dla probki o ksztalcie pier§cienia
vy=w-Z=2-m-n-2=2-m- 45852~ 2.88[mmin"!] (5.3)

gdzie: n — predko$¢ obrotowa [min], D — zewnetrzna $rednica probki [m].

Dwie zastosowane wartosci predkosci posuwu Vi (0, 28 i 0,56 mm/obr) wyrazono w [m'min™]
zgodnie z zalezno$ciami:
vy = 0,00028 - 45,85 = 0.01284[m'min™1] (5.4a)
vr = 0.00056 - 45.85 = 0.02568 [m'min™"] (5.4b)

Predkos¢ skanowania vi wyznaczono jako wypadkowa predkosci Vi 1Vt :

- dla probki walcowej przy dwoch roznych stosowanych warto$ciach posuwu:

v = |vf +vf =+2.022 +0.012842 ~ 2.02 [m'min~"] (5.5a)

v, = |v¢+ v} =v2.022+0.02568% ~ 2.02 [m'min~"] (5.5b)

- dla probki walcowej przy jednej stosowanej wartosci posuwu:
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v = [v?+v?=./2,882+0,012842 ~ 2,88 [m'min~'] (5.5¢c)

Obliczenia wykazaly, ze stosunkowo mate wartosci szybkosci posuwu (Vf) nie wptywaty
istotnie na szybkos$¢ skanowania (vi). Szybkos¢ skanowania (vi) zalezata gtéwnie od predkosci
obwodowej (vt), na ktorg wpltyw miata pr¢dkos¢ obrotowa (Nn) i Srednica zewnetrzna probki
(D). Stopien zachodzenia $ciezek wielokrotnych (O) zalezal od $rednicy wigzki laserowe;j
(d) oraz odlegtosci migdzy osiami sgsiednich $ciezek (f), czyli bezposrednio od predkosci
posuwu (vs ). Wartosci O obliczano z zalezno$ci [87]:

o) =dd;f-100% (5.6)

gdzie: d — srednica wigzki laserowej [mm], f — odleglo$¢ migdzy osiami sgsiadujacych $ciezek

[mm].

Poczatkowo wytwarzanie wielokrotnych $ciezek laserowych z przetopieniem prowadzono
na probkach w ksztatcie wateczkow bez gazu ostonowego z zastosowaniem wigzki laserowe;j
0 mocy P= 0,39 kW, szybkosci skanowania vi= 2,02 m/min i stopnia zachodzenia $ciezek
0=86% [79]. Te same parametry powtorzono stosujac ostone argonem pod ci$nieniem
0,2 MPa w celu zabezpieczenia powierzchni przed niekontrolowanym utlenianiem [79].
Modyfikacja laserowa bez przetopienia charakteryzowala si¢ taka sama szybkosScig
skanowania, mniejszg mocg wigzki (P=0,13 kW) 1 mniejszym stopniem zachodzenia $ciezek
(0O=72%). Takie parametry zastosowano w celu uniknigcia efektu przetopienia. W tym
przypadku rowniez nie uzyto gazu ostonowego, poniewaz strefa zwigzkéw na powierzchni
wystarczajaco chronita warstwe przed utlenianiem [79].

W przypadku wytwarzania $ciezek wielokrotnych na probkach o ksztalcie pierscienia
stosowano dwie warto$ci mocy wiazki (P), a mianowicie 0,21 kW 1 0,26 kW przy szybkosci
skanowania vi 2,88 m/min [86]. W konsekwencji przeprowadzono laserowa modyfikacje
Z przetopieniem strefy zwigzkow w roznym stopniu. Wigksze przetopienie obserwowano przy
wiekszej mocy wigzki laserowej (0,26 kW). Odlegtos¢ migdzy osiami sgsiednich $ciezek
wynosita f=0,28 mm, a stopien ich zachodzenia byt rowny O=86%. Procesy przeprowadzono

w ostonie argonu [86].
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Tablica 5.2 Parametry laserowej obrobki cieplnej

Parametry Probki walcowe Probki o ksztalcie pierscienia
Sposob wytwarzania Sciezek Scezki Sciezki Sciezki
P I;]sero ch pojedyncze (po =~ wielokrotne (po Sciezki pojedyncze (po linii prostej) wielokrotne (po
Wy linii prostej)  linii $rubowej) linii $rubowej)
Szybkos¢ skanowania wiazka,
e 2,88 2,02 2,24 2,88 3,84 2,88
Vi [m'min™]
Moc wigzki laserowe;j, P [KW] 0,390 0.234 0.260 0,234 0,260
0,520 0.338 0.390 0,286 0,390
0,650 0,130 0,390 0,260 @ 0,260 0.416 0,520 0,390 0,520 0,21
0,780 0,364 @ 0,390 0,520 0,650 0,26
0,494 0,650
0,910 0.624 0.780 0,572 0,780
1,040 ’ ' 0,598 0,910
Natezenie promieniowania, 12,41 745 8.28 7,45 8,28
E [kW/cm?] 16.55 10.76 12.41 9,10 12,41
20,68 417 12.41 8,28 8,28 13’24 16,55 12,41 16.55 6,68
24,82 ’ ' 1159 1241 ’ ' 16,55 20,68 8,28
15,72 20,68
28,95 19 86 94 8 18,21 24,82
33,10 ’ ' 19,03 28,95
Stopien zachodzenia $ciezek
laserowych O [%] i 7 86 ) ) i ) ) ) 86
(,)('jle.gloscf miedzy sgsiednimi i 0.56 0.28 ) ) i ) ) ) 0.28
$ciezkami, f [mm]
Srednica wiazki laserowej, d [mm] 2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
Gaz ostonowy (argon) nie nie nie/tak tak tak tak tak tak tak tak
Pozycja literaturowa [79, 82, 83] [79,80] [79,82] [81] [85] [81] [84, 85] [81] [84, 85] [86]
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5.4 BADANIA MIKROSTRUKTURY I WEASCIWOSCI WYTWORZONYCH
WARSTW

5.4.1 OBSERWACJE MIKROSTRUKTURY

Po procesach regulowanego azotowania gazowego i laserowej obrobki cieplnej probki
przecigto prostopadle do kierunku wytwarzania $ciezek laserowych i wykonano zglady
metalograficzne do obserwacji mikrostruktury. Zglady byly szlifowane papierem $ciernym
0 ro6znej ziarnistosci 1 polerowane zawiesing Al203. W celu ujawnienia mikrostruktury probki
trawiono typowym odczynnikiem stosowanym do stali konstrukcyjnych, tj. 5% nitalem.
Mikrostrukture warstw obserwowano za pomocg skaningowych mikroskopow elektronowych
(SEM) Vega 5135 i MIRA 3 firmy Tescan oraz mikroskopu $wietlnego LAB-40 firmy

OPTA-TECH wyposazonego w kamere i oprogramowanie do rejestracji obrazu.

5.4.2 RENTGENOWSKA ANALIZA FAZOWA | MIKROANALIZA
RENTGENOWSKA METODA EDS

Jedna z podstawowych metod badawczych umozliwiajacych identyfikacje faz
w mikrostrukturze jest metoda dyfrakcji rentgenowskiej (XRD). Analize fazowa warstw
azotowanych oraz warstw hybrydowych (laserowo modyfikowanych warstw azotowanych)
przeprowadzano przy pomocy dyfraktometru rentgenowskiego PANalytical EMPYREAN.
Zrédtem promieniowania byta lampa Cu K. Diugos¢ fali promieniowania lampy miedzianej
wynosita 0,154 nm. Wyniki badania przedstawiano w postaci dyfraktogramow. Sktad fazowy
badanych  warstw  okreSlano  metoda  porownawcza.  Zmierzone  odleglosci
mi¢dzyptaszczyznowe dny na dyfraktogramach poréwnano z wzorcami poszczegdlnych faz
w tablicach ASTM.

Stezenie pierwiastkbw w wytworzonych warstwach azotowanych oraz warstwach
azotowanych poddanych dodatkowo laserowej obrébce cieplnej badano metoda EDS (Energy
Dispersive X-ray Spectroscopy) przy pomocy mikroanalizatora rentgenowskiego PGT Avalon
lub ULTIM MAX (Oxford Instruments), stosujgc detektor Si(Li), napigcie przyspieszajgce
12 kV i kat poczatkowy 55°. Celem mikroanalizy rentgenowskiej byta jako$ciowa ocena
zmian sktadu chemicznego na przekroju wytworzonych warstw. Przeprowadzono liniowa
mikroanaliz¢ rentgenowska, otrzymujac profile zmian zawartosci takich pierwiastkow, jak:

zelazo, chrom, azot, czy tlen w funkcji odlegtosci od powierzchni. Wykonano takze mapy
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tych pierwiastkow na przekroju wytworzonych warstw. Zelazo i chrom byty brane pod uwage
ze wzgledu na sktad chemiczny stali 42CrMo4, azot z uwagi na przeprowadzone procesy
azotowania, natomiast tlen pojawiat si¢ w warstwach po laserowej obrobce cieplnej

Z przetopieniem bez gazu oslonowego.

5.4.3 POMIARY SZEROKOSCI | GLEBOKOSCI POJEDYNCZYCH SCIZEK
LASEROWYCH

Wytwarzanie pojedynczych $ciezek laserowych na azotowanej stali 42CrMo4 miato na
celu dobdr parametrow obrobki laserowej stosowanych pozniej podczas wytwarzania $ciezek
wielokrotnych, a wigc podczas modyfikacji laserowej catej powierzchni azotowanych probek.
Pojedyncze $ciezki laserowe wytworzone z przetopieniem strefy zwigzkow charakteryzowaty

si¢ wystepowaniem strefy przetopionej (SP) oraz strefy wpltywu ciepta (SWC).

szeroko$¢ SWC

- -

powierzchnia _ szeroko$¢ SP strefa zwigzkow

__ Y/ \ | glebokosc SP

glebokosé SWC
1

SpP

strefa dyfuzyjna

a ) podtoze

szeroko$é SWC

powierzchnia strefa zwiazkow

t “\ '."‘,
tebokosé SWC ~ -
e

\

strefa dyfuzyjna
b ) ‘ podioze

Rys. 5.6. Wymiary pojedynczych Sciezek laserowych wytwarzanych z przetopieniem (a) [79, 83-85]
i bez widocznych oznak przetopienia (b); SP - strefa przetopiona, SWC - strefa wphywu ciepta

Na rysunku 5.6 przedstawiono metodyke pomiaru wymiaréw poszczegdlnych stref
wystepujacych podczas wytwarzania pojedynczych $ciezek laserowych. Wykonywano
pomiary szeroko$ci 1 glgbokosci strefy przetopionej oraz strefy wplywu ciepla na obrazach

otrzymanych z mikroskopu $wietlnego lub skaningowego mikroskopu elektronowego dla
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warstw modyfikowanych laserowo z przetopieniem (Rys. 5.6a) [79, 83-85]. W tym przypadku
w czesci strefy wptywu ciepta poddanej promieniowaniu laserowemu skutkujacemu nizsza
temperaturg nie nastepowal rozklad azotkow w strefie zwigzkéw. Natomiast nieliczne
pojedyncze $ciezki laserowe, ktore udato si¢ wytworzy¢ bez widocznych oznak przetopienia
strefy zwigzkéw [81] lub z cze¢Sciowym przetopieniem strefy zwigzkow [83-85],
charakteryzowaly si¢ pozostajaca w mikrostrukturze strefg zwigzkdéw przy powierzchni oraz

strefg wptywu ciepta pod azotkami (Rys. 5.6b).

5.4.4 MODELOWANIE ROZKLADU TEMPERATURY PODCZAS
LASEROWEJ MODYFIKACIJI WARSTWY AZOTOWANE]J

Modelowanie rozkladu temperatury podczas laserowej obrobki cieplnej warstwy
azotowanej z zastosowaniem gazu ostonowego (argonu) przeprowadzono w odniesieniu do
probek o ksztalcie pierscienia [81]. Parametry laserowej modyfikacji pokazano w tablicy 5.3,
z uwzglednieniem szybkosci skanowania (vi), Srednicy wigzki laserowej (d), zalozonej
(projektowanej) i rejestrowanej (zmierzonej) mocy wiazki laserowej (P) oraz $redniego
natezenia promieniowania (E). Srednie natezenie promieniowania byto waznym parametrem
umozliwiajacym w wielu przypadkach poréwnanie efektow obrobki laserowej prowadzone]
przy zastosowaniu roéznych typoéw lasera i r6znych modoéw wiazki laserowej. Zastosowane
parametry obrobki powodowaty zarowno LOC z przetopieniem, jak i bez widocznych oznak
przetopienia strefy zwigzkow.

Parametry stosowane podczas laserowej obrobki cieplnej warstw azotowanych istotnie
wplywatly na ich mikrostrukture, glebokos$¢ poszczegodlnych stref (strefy przetopionej i strefy
wpltywu ciepla), jak réwniez na wlasciwosci mechaniczne wytworzonych warstw
hybrydowych (modyfikowanych laserowo warstw azotowanych). Cykl szybkiego grania
I chtodzenia obrabianego materialu powodowal zmiany mikrostruktury w jego strefie
przypowierzchniowej. Wptyw LOC na mikrostrukture gazowo azotowanej stali silnie zalezat
od gatunku stali, jej sktadu chemicznego 1 fazowego, jej wlasciwosci fizycznych, jak réwniez
od parametréw stosowanej obrobki laserowej. Byto oczywiste, ze strefa laserowo przetopiona
mogla by¢ wytworzona wylacznie wtedy, gdy temperatura przy powierzchni byla wyzsza, niz
temperatura topnienia obrabianego materiatu. Wtedy strefa przetopiona (SP) i strefa wplywu

ciepta (SWC) mogly pojawia¢ si¢ w mikrostrukturze wytworzonych $ciezek pojedynczych.

72



Laserowa modyfikacja warstwy azotowanej gazowo wytworzonej na stali 42CrMo4
Dominika Panfil-Pryka

Taki proces moégt by¢ klasyfikowany jako LOC z przetopieniem. W przypadku stali, jesli
temperatura probki osiggala temperatur¢ topnienia przy powierzchni, szybkos$¢ chtodzenia
podczas LOC mogla przekracza¢ krytyczng szybko$§¢ chlodzenia. To skutkowato
hartowaniem zaroéwno strefy przetopionej, jak i strefy wplywu ciepta, w ktorych zachodzita

przemiana martenzytyczna.

Tablica 5.3. Parametry laserowej obrobki cieplnej [81]

Szybkosé Srednica wiazki Zalozona moc Zmierzonamoc  Srednie natezenie
skanowania laserowej wiazki laserowej  wiazki laserowej  promieniowania
Vi [m*min) d [mm] P [kW] P [kW] E (kW/cm?)

2 0,260 0,260 8,28
2,24
2 0,364 0,364 11,59
2 0,260 0,234 7,45
2 0,364 0,338 10,76
2,88 2 0,442 0,416 13,24
2 0,546 0,494 15,72
2 0,598 0,624 19,86
2 0,260 0,234 7,45
2 0,364 0,286 9,10
2 0,442 0,390 12,41
3,84
2 0,546 0,520 16,55
2 0,598 0,572 18,21
2 0,650 0,598 19,03

Jesli maksymalna temperatura podczas LOC byla nizsza od temperatury topnienia
obrabianego materialu, wylacznie strefa wplywu ciepta mogla by¢ wytwarzana
w konsekwencji promieniowania laserowego, a proces byl klasyfikowany jako LOC bez

przetopienia. W przypadku stali, szybko$¢ chlodzenia wigksza od krytycznej mogla
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skutkowa¢ utwardzong strefa wpltywu ciepta o strukturze martenzytycznej. Oczywiscie,
obecno$¢ warstwy azotowanej tuz przy powierzchni moglo znaczaco wplywac na glebokosc¢
SP i SWC.

Do obliczen rozktadu temperatury w funkcji odlegtosci od powierzchni w osi pojedynczej
Sciezki laserowej zastosowano rownania opracowane przez Ashby’ego i Esterlinga
[64, 88, 89]. Zastosowane rdéwnania wydawaly sie prostym i uzytecznym narzedziem do
porownania rozktadu temperatury podczas laserowej obrobki cieplnej przy stosowaniu
réznych jej parametrow [81].

Konieczne byly jednak pewne zalozenia, zeby uprosci¢ obliczenia. Absorpcyjnos¢
powierzchni A byla stala i niezalezna od temperatury powierzchni i od glebokosci.
Wtasciwosci fizyczne obrabianej stali, tj. gestos¢ p, ciepto wlasciwe Cp, przewodnos$é cieplna
A 1 dyfuzyjno$¢ cieplna a, byty state i niezalezne od temperatury. Poczatkowa temperatura
To byla réwna temperaturze otoczenia 20°C (293 K) 1 byta stata podczas calego procesu.
Wiazka lasera przesuwala si¢ w kierunku X z szybkoscig skanowania v, [81].

Wedtug prac [64, 88-90], gdy wiazka laserowa o mocy P 1 promieniu rg zostala
przesunigta w kierunku skanowania X z predkoscia vi, kazdy punkt ponizej srodka pojedynczej
$ciezki laserowej dla y=0 osiggat temperature T (z, t), zgodnie z rGwnaniem:

T(z,t) =Ty + L% x exp {— (£220)) 5.7)

2mAv[t(t+to)] at

gdzie: T (z, t) -temperatura [K], z -gleboko$¢ ponizej srodka toru lasera [m], To - temperatura
poczatkowa (otoczenia) [K], A - absorpcyjnos$¢ powierzchni probki, P - moc wigzki laserowe]
[W], A - przewodno$é cieplna materiatu [W-m™?-K™], vi - szybkoéé skanowania wigzka
laserowa [m-s?], t - czas interakcji [S], to - stala czasowa [s], Zo - stata glebokosci [m],

o - dyfuzyjnosé cieplna materiatu [m?-s}].

Dyfuzyjno$¢ cieplna o mozna obliczy¢ za pomocg rOwnania:
a=— (5.8)

gdzie: 1 - przewodno$¢ cieplna materialu [W-m1-K™], p - gestos¢ materiatu [kg:m?],

Cp -ciepto whasciwe materiatu [J-kgt-K].
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Stata czasowg to zdefiniowano jako czas potrzebny do rozproszenia ciepta na odleglos¢

réwng promieniowi wigzki lasera Ig:

t, =& (5.9)

07 4a
gdzie: rg - promien wiazki laserowej [m], o - dyfuzyjnos¢ cieplna [m?s ~1].

Stata glebokosci zo odpowiada odlegtosci od powierzchni, powyzej ktorej cieptlo moze
dyfundowa¢ podczas oddziatywania wigzki laserowej. Czas interakcji mozna obliczy¢ jako
stosunek promienia wigzki laserowej do szybkos$ci skanowania rs/vi. W zaleznosci od relacji
migdzy czasem interakcji t, a stala czasowag to, dwa rownania mozna wykorzysta¢ do
obliczenia statej gtebokosci zo.

Jesli t > to, to stalg glebokosci zo mozna obliczy¢ za pomocg réwnania:

2= (w)l/ 2] (5.10)

e v

gdzie: rg - promien wigzki laserowej [m], e - podstawa logarytmu naturalnego, a —

dyfuzyjnosé cieplna materiatu [m?-s ~1], vi - szybko$¢ skanowania wiazka laserowa [m-s ~1].

Natomiast, jezeli t << to, stalg zo mozna wyrazi¢ rownaniem:

z2 =8 (5.11)

2ev;

gdzie: rg - promien wigzki laserowej [m], e - podstawa logarytmu naturalnego, a —

dyfuzyjno$é cieplna materiatu [m?-s], vi - szybko$¢ skanowania wiazka laserowa [m-s™].

Zalezno$¢ migdzy stata czasowg to a czasem interakcji t determinowata wybor rownania
stuzacego do obliczania stalej glebokosci zo. Wartos¢ statej czasowej to zalezata jedynie od
promienia wigzki lasera rg 1 dyfuzyjnosci cieplnej obrabianego materiatu a.

W prezentowanych badaniach $rednica wigzki laserowej byta stata (d = 2 mm). Z tego
powodu stata czasowa to byla taka sama dla wszystkich rozwazanych parametréw obrobki
laserowej. Natomiast czas interakcji t byt zwigzany z szybkoscig skanowania vi. Dlatego
warto$¢ t roznita si¢ zaleznie od stosowane] szybkosci skanowania V. Obliczone warto$ci
statej czasowej to i czasu interakcji t przedstawiono w tablicy 5.4. W przypadku najmniejszej

1

szybkosci skanowania wynoszacej 2,24 m-min™ czas interakcji t byl wigkszy od stalej

czasowej to. W tych dwoch przypadkach stalg glebokosci zo obliczono zgodnie z rbwnaniem
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(5.10). W przypadku wigkszych szybkosci skanowania (2,88 i 3,84 m-min™?) czas interakcji
t byl mniejszy niz stata czasowa to. W zwigzku z tym w tych przypadkach do obliczenia
Zo zastosowano zalezno$¢ (5.11) [81].

Wiasciwosci fizyczne stali 42CrMo4, zastosowanej jako podloze poddane obrobce
laserowej, przyjeto jako nastepujace [91]: gestos¢ materiatu p = 7850 kg'm™, przewodnosé
cieplna 2 = 42 W'm™K 7, cieplo whasciwe materialu Cp = 473 J'kgl'K™. Stad dyfuzyjnosé

cieplna o wynosita 1,131 10 m?'s zgodnie z réwnaniem (5.8).

Tablica 5.4. Wphyw parametrow laserowej obrobki cieplnej na stalg czasowq to i czas interakcji t [81]

Szybkos¢ Sre:dnlc.a Zmler.zonaE Stala Czas L,
. wiazki moc wiazki . . Zaleznos¢
skanowania . . czasowa interakcji )
vt [m*min?) laserowej laserowej to[s] t[s] miedzy tatp
! d [mm] P [KW]

2 0,260 0,0221 0,02679 t>>1
2,24

2 0,364 0,0221 0,02679 t>>1

2 0,234 0,0221 0,02083 t<<to

2 0,338 0,0221 0,02083 t<<to
2,88 2 0,416 0,0221 0,02083 t<<to

2 0,494 0,0221 0,02083 t<<to

2 0,624 0,0221 0,02083 t<<to

2 0,234 0,0221 0,01563 t<<to

2 0,286 0,0221 0,01563 t<<to

2 0,390 0,0221 0,01563 t<<tp
3,84

2 0,520 0,0221 0,01563 t<<to

2 0,572 0,0221 0,01563 t<<to

2 0,598 0,0221 0,01563 t<<tp
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5.4.5 BADANIA MIKROTWARDOSCI

Badania mikrotwardos$ci wytworzonych warstw powierzchniowych przeprowadzono na
wypolerowanych przekrojach poprzecznych probek. Pomiary twardosci wykonywano metoda
Vickersa przy obcigzeniu 0,1 kG (okoto 0,981 N) na urzadzeniu ZWICK 3212B oraz przy
obcigzeniu 0,05 kG (okoto 0,49 N) na twardosciomierzu Buehler Micromet II. Czas
obcigzenia wynosit 15 s. Profile mikrotwardo$ci w funkcji odlegtosci od powierzchni
wyznaczano w kierunku prostopadtym do powierzchni probki. Pomiary byty przeprowadzane
do glebokosci ok. 600 pum, w ktérej wystepowala juz zazwyczaj mikrostruktura

charakterystyczna dla podtoza, t.j. ulepszonej cieplnie stali 42CrMo4.

5.4.6 BADANIA WEASCIWOSCI NANOMECHANICZNYCH

Wiasciwosci nanomechaniczne (twardo$¢ i modul Younga) byly badane za pomoca
nanoindentera Nanoindentation Tester NHT? firmy Anton Paar, wyposazonego
w diamentowy wgltebnik Berkovicha [80, 81]. Badania te umozliwily pomiar glebokosci
penetracji wglebnika przy stosowanym obcigzeniu.

Wglebnik Berkovicha charakteryzuje si¢ ksztattem piramidy trojsciennej, w ktorej kat
migdzy osia a pochylong §ciang wynosi 65,3°. Pomiary wykonano z zastosowaniem
obcigzenia Fmax = 50 mN. Czas zwigkszania obcigzenia do maksymalnej warto$ci (Fmax)
wynosit 30 s. Przez kolejne 10 s probka byla poddawana maksymalnemu obcigzeniu,
a nastgpnie odcigzana przez 30 s. Badanie przeprowadzono na wypolerowanych 1 trawionych
5% nitalem zgtadach metalograficznych [80, 81].

Podczas testu mierzono zardwno plastyczne, jak 1 sprezyste odksztalcenie materiatu.
Typowa krzywa wgniatania (krzywa obcigzenie-przemieszczenie) otrzymywana podczas tego
typu testu zostala pokazana na rysunku 5.7. Analiza takiej krzywej podczas obcigzania
I odcigzania umozliwiata okreslenie glebokosci styku wglebnika z probka. Rejestrowano
gleboko$¢ penetracji (wgniatania) wglebnika, czyli jego przemieszczenie, a takze obcigZenie
w funkcji czasu, co pozwolilo na sporzadzenie krzywych obcigzenie-przemieszczenie
opisujacych zalezno$¢ glebokosci penetracji wglebnika od obcigzenia. Na rysunku
5.8 przedstawiono przekrdj poprzeczny wykonywanego odcisku i parametry glebokosci

odcisku.
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Rys. 5.7. Typowa krzywa obcigzenie—przemieszczenie [80]; krzywa obcigzania — zwigkszanie
obcigzenia F; krzywa odcigzania — zmniejszanie obcigzenia F; Fmax — maksymalne obcigzenie podczas
testu; F — obcigzenie stosowane podczas testu, hmax — maksymalna glebokos¢ odcisku; hr — styczna
glebokos¢ odcisku, hp — trwala glebokos¢ odcisku, he — glebokos¢ styku wgtebnik — probka przy Fiax ;
S¢ — sztywnos¢ stykowa, & — stata geometryczna
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Pomiary wiasciwosci nanomechanicznych przeprowadzono w oparciu o teori¢ Olivera
I Pharra [92]. Zgodnie z nia, przy maksymalnym piku obciazenia, obcigzenie to i gigbokosé
penetracji wglebnika sg rowne odpowiednio Fmax | hmax. Podczas odcigzania przemieszczenie
w wyniku odksztalcenia sprezystego jest odzyskiwane, a po catkowitym usunigciu wgtebnika
warto$¢ hp jest uznawana za ostateczng glebokos¢ odcisku (trwatg glebokos¢ odcisku). Trzy
kluczowe parametry to: pik obcigzenia (Fmax), glgbokos¢ odcisku przy maksymalnym
obcigzeniu (hmax) 1 sztywno$¢ stykowa na poczatku odcigzania (Smax). Obcigzenie Fmax bylo
odczytywane bezposrednio z krzywej wgniatania. Niektore parametry opisujace glebokosé
odcisku (hp, hmax), czy tez inne parametry (m, S) byly szacowane metoda Olivera i Pharra [92]
na podstawie zachowania si¢ materialu podczas odcigzania.

Obcigzenie F w funkcji glgbokosci wgniatania h opisuje zaleznos¢:

_ m
F=Fpp (ﬂ) (5.12)

hmax—hp
gdzie: m, hmax, hp to parametry, ktore sag dopasowywane.

Podczas odcigzania nadal wystepuja zjawiska pelzania i lepkosprezystosci. W zwigzku
z tym warto$¢ maksymalnej gleboko$ci wgniatania hmax moze by¢ trudna do odczytania jako
punkt danych na krzywej obcigzenie-przemieszczenie. Ze wzgledu na zlozone zachowanie
mechaniki styku pod koniec odcigzania (ksztalt wglebnika, pelzanie, chropowatos¢,
lepkosprezystos¢) warto§¢ parametru hp (trwatej ostatecznej gltebokosci odcisku) takze moze
nie by¢ tatwa do okreslenia z krzywej wgniatania.
Sztywnos$¢ stykowg obliczono w nastepujacy sposob:

-1

S=m"Fnax * (Rmax — 1p) (5.13)

Nalezy zauwazy¢, ze sztywnos$¢ stykowa byla mierzona tylko przy maksymalnym piku
obcigzenia i nie nalozono zadnych ograniczen na dane odcigzania, ktore przyje¢to za liniowe
podczas kazdego etapu zmniejszania obcigzenia. Punkt przecigcia stycznej do krzywej
odcigzania przy maksymalnym obcigzeniu z osig glgbokoSci penetracji (przemieszczenia),

opisany jako hr, wyznaczano z zalezno$ci:

Ry = Rppqy — “max (5.14)

S
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Glebokos¢ styku wglebnika z probka przy Fmax obliczono w nastepujacy sposob:
he = hmax — € (hpax — hy) (5.15)

gdzie: ¢ - stala geometryczna zalezna od ksztattu wglebnika diamentowego; w analizowanym

przypadku jest ona szacowana za pomocg wartosci m [92].

Twardo$¢ wgniatania Hir okre$la odporno$¢ powierzchni na trwale odksztatcenie

I zniszczenie. Mierzona wglebnikiem Berkovicha jest wyznaczana zgodnie z rOwnaniem:

Hir = "5 pq] (5.16)

gdzie: A, - odwzorowanie powierzchni styku (teoretycznej lub skalibrowanej); Ap=f (hc)

Dla zmodyfikowanego wgt¢bnika Berkovicha twardo$¢ Vickersa HVir moze by¢ wyrazona

jako:
_ Hir[MPa]
HVir ~ =500 (5.17)
Zredukowany modut sprezystosci wzdluznej Er obliczono w nastgpujacy sposob:
__ ms
Er B Z'ﬁ'VAp(hc) (518)
gdzie: S - wspotczynnik geometryczny; dla wglebnika Berkovicha § = 1,034.
Modut sprezystosci dla ptaskiego stanu odksztatcen E* mozna wyrazi¢ jako:
x 1
E =—«—
1 1l-v (5.19)
E E;

r I

gdzie: Ei - modut sprezystosci wglebnika, vi - wspotczynnik Poissona wglebnika; dla

diamentowego wglebnika przyjeto Ei =1141 GPa i vi= 0,07

Ostatecznie modut sprezystosci wzdtuznej (modut Younga), okres$lany tez jako modut

wgniatania, obliczano ze wzoru:
Eqr=E*(1—-v2) (5.20)

gdzie: vs - wspotczynnik Poissona badanego materiatu.
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Wspoétczynnik Poissona Vs zalezy od mikrostruktury, czyli od fazy, ktorg mierzymy.
Wartosci tego wspotczynnika dla azotkow zelaza byly czgéciej obliczane metoda DFT (teoria
funkcjonatow gestosci) [94-102], niz mierzone eksperymentalnie [103]. W przypadku fazy
e-Fe>3N obliczone warto$ci wahaty si¢ od 0,26 do 0,32 [95, 99-102], natomiast dane
eksperymentalne wskazywaty na wartos¢ 0,32 [103]. Ze wzgledu na te duze rozbieznosci
danych literaturowych, w niniejszej pracy do obliczen przyjeto Srednig wartosé
wspotczynnika Poissona Vs = 0,3029. Dla fazy y’-FesN dane literaturowe zawieraly wylacznie
obliczone wspoétczynniki Poissona [94-98]. Ich wartosci charakteryzowaty si¢ mniejszymi
wahaniami w granicach 0,336-0,36. Do obliczen na potrzeby niniejszej pracy przyjeto ich
usredniong warto$¢ Vs = 0,3532. Pomiary w strefie e+y’ wymagaty przyjecia do obliczen
sredniej wartosci wspotczynnika Poissona Vs = 0,3281, biorgc pod uwage zatozone wczesniej
wspotczynniki dla obu tych faz. Standardowa warto$¢ wspolczynnika Poissona vs = 0,3
przyjeto do obliczeh modulu Younga w strefie dyfuzyjnej, strefie przetopionej, strefie

wplywu ciepta oraz w materiale podtoza [80, 81].

5.4.7 BADANIA ODPORNOSCI NA ZUZYCIE PRZEZ TARCIE

Badano odporno$¢ na zuzycie przez tarcie warstw azotowanych oraz warstw
hybrydowych, tj. azotowanych i poddanych laserowej modyfikacji. Badania przeprowadzono
zarowno na probkach walcowych [79, 82], jak i probkach o ksztalcie pierscienia [86].
W przypadku warstw azotowanych poddanych dodatkowej laserowej obrdobee cieplnej do
badan zastosowano probki ze Sciezkami wielokrotnymi wytworzonymi po linii Srubowej na
calej ich zewngtrznej powierzchni. Testy zuzycia prowadzono na maszynie badawczej
MBT-01 typu Amsler.

W pierwszym przypadku para traca sktadala si¢ ze specjalnie przecigtej wzdluz osi probki
walcowe] z wytworzong warstwg oraz przeciwprobki w ksztalcie pierScienia wykonanej
z utwardzonej cieplnie stali tozyskowej 100CrMnSi6-4 o twardo$ci 64 HRC. Badania zuzycia
prowadzono przez 2 h w warunkach tarcia suchego (niesmarowany styk przesuwny) przy
obcigzeniu F=49 N (5 kG), nieruchomej probce i predkosci stycznej przeciwprobki 0,26 m/s,
wynikajacej z jej predkosci obrotowej n=250 min i jej zewnetrznej $rednicy 20 mm [79, 82].

W drugim przypadku zastosowano par¢ tragca skladajaca si¢ z probki w ksztalcie

pierScienia 1 przeciwprobki z weglika spiekanego S20 (weglika wolframu w osnowie
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kobaltowej) o twardosci 1500 HV i gestosci 11,6 g/cm®, zawierajacego 78 % WC,
14% (TiC+TaC+NbC) i 8% Co. Roéwniez w tym przypadku stosowano testy w warunkach
tarcia suchego przy wigkszym jednak obcigzeniu F=147 N (15 kG). Tym razem probka
z badang warstwa powierzchniowg wprowadzana byla w ruch obrotowy, a jej predkos¢
styczna wynosita réwniez 0,26 m/s, co wynikatlo z predkosci obrotowej n=250 min
I zewnetrznej Srednicy probki 20 mm. Zastosowano tez dluzszy czas testu, ktory wynosit 4 h.
Przeciwprobka w postaci plytki o wymiarach 12 mm x 12 mm x 4,5 mm pozostawala
nieruchoma podczas testow [86]. Schemat pary tracej dla obu analizowanych przypadkow

pokazano na rysunku 5.9.

F=49 N F= 147N

@ przeciwprobka

przeciwprobka

a) b)

Rys. 5.9. Schemat pary trqcej w badaniach odpornosci na zuzycie przez tarcie przy zastosowaniu:
probek walcowych (a) [79, 82] oraz probek w ksztalcie pierscienia (b) [86]

Powierzchnie probek nie byly specjalnie przygotowywane do testow zuzycia. Odpornos¢
badanych probek na zuzycie przez tarcie oceniano przy pomocy wskaznika intensywnosci
zuzycia masowego Imw, definiowanego jako ubytek masy przypadajacy na jednostke
powierzchni tarcia (S) w jednostce czasu (t) [79, 86]. Wskaznik ten odpowiadat
wspotczynnikowi kierunkowemu prostej na wykresie warto§ci Am/S w funkcji czasu testu

t w okresie zuzycia ustalonego i byt obliczany z zalezno$ci:

Lnw = AS_nZ[ =d ] (5.21)

cm?2-h

gdzie: Am - ubytek masy [mg], S - powierzchnia tarcia [cm?], t — czas testu [h]
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W przypadku proébek walcowych powierzchnia tarcia S zmieniata si¢ podczas testu zuzycia
ze wzgledu na zwigkszajace si¢ wymiary wytartej $ciezki. W zwiagzku z tym mierzono
szerokos$ci 1 dhugosci wytartej Sciezki, a powierzchni¢ tarcia obliczano dla kazdego pomiaru
ubytku masy. W przypadku probek o ksztalcie pierscienia powierzchnie tarcia stanowila cata
ich zewnetrzna powierzchnia walcowa zmniejszajaca si¢ nieznacznie wskutek zuzycia, ktore
skutkowato zmniejszaniem zewnetrznej S$rednicy probki. W zwigzku z tym kazdemu
pomiarowi masy probki towarzyszyt pomiar jej Srednicy zewnetrznej i wysokosci

W wybranych przypadkach ocen¢ odpornosci na zuzycie probek [82] 1 przeciwprobek
[79, 82] przeprowadzono okreslajac wzglgdny ubytek masy Am/mi, opisany zaleznoscia:

om DTy (5.22)

m; mg

gdzie: Am - ubytek masy probki lub przeciwprobki [mg], mi - poczatkowa masa probki lub

przeciwprobki [mg], ms - koncowa masa probki lub przeciwprobki [mg].

W celu okreslenia mechanizmu zuzycia, zuzyte powierzchnie probek i przeciwprobek

obserwowano po tescie przy pomocy mikroskopu skaningowego.

5.4.8 BADANIA KOHEZJI

Powszechnie stosowanym testem do badania adhezji powlok jest test pomiaru twardosci
metoda Rockwella w skali C przeprowadzany zgodnie z normg VDI 3198 [104]. W niniejszej
pracy test ten zostal zastosowany do badania kohezji (spdjnosci) wytworzonych
technologicznych warstw wierzchnich (warstw azotowanych i laserowo modyfikowanych
warstw azotowanych). Zasada tej metody badawczej zostata przedstawiona w prawej gornej
czesSci rysunku 5.10. Stozkowy wglebnik diamentowy penetruje powierzchni¢ badanej
warstwy, wywotujac w ten sposob silne odksztatcenia plastyczne w podtozu i pekanie
warstwy. Warunkiem koniecznym do spelnienia podczas wykonywania testu jest to, ze
probka musi by¢ co najmniej dziesi¢¢ razy grubsza, niz glebokos¢ wnikania wglebnika
w materiat. Rodzaj 1 ilo$¢ zniszczen lub uszkodzen wokot odcisku wskazujg z jednej strony na
jako$¢ kohezji (spojnosci) warstwy, a z drugiej — jej kruchos¢.

Stopien spojnosci 1 kruchos$ci warstwy okre$lano na podstawie obserwacji odcisku przy
pomocy mikroskopu $wietlnego. Zwracano przy tym uwage na mikropekniecia wokot

odcisku oraz ewentualne oznaki luszczenia, czy rozwarstwienia materiatu wokét odcisku.

83



Laserowa modyfikacja warstwy azotowanej gazowo wytworzonej na stali 42CrMo4
Dominika Panfil-Pryka

Otrzymane obrazy odciskow porownywano ze skalg wzorcoOw opisang w normie VDI 3198
[104], klasyfikujaca obserwowane zniszczenie powierzchni wedlug szesciu wzorcow: od
HF1 do HF6. Skal¢ t¢ pokazano na rysunku 5.10 wraz z mozliwym rodzajem
I intensywnos$cig zniszczen materiatu wokol odcisku. Pierwsze cztery wzorce HF1-HF4
wskazuja na akceptowalng kohezj¢ badanej warstwy. Natomiast dwa ostatnie wzorce
(HF5 i HF6) ujawniaja zniszczenia wokot odcisku $wiadczace o niewystarczajacej kohezji

warstwy [105].

Dopuszczalne defekty Niedopuszezalne Test VDI 3198
defekty

Cechy defektow

Rys. 5.10. Zasada testu kohezji warstw i skala wzorcow stosowana w ocenie kohezji [104, 105]
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6. WYNIKI BADAN

6.1 MIKROSTRUKTURA, SKEAD CHEMICZNY I FAZOWY WARSTW

6.1.1 WARSTWA AZOTOWANA

Przed regulowanym azotowaniem gazowym probki ze stali 42CrMo4 poddano hartowaniu
martenzytycznemu oraz wysokiemu odpuszczaniu, czyli ulepszaniu cieplnemu. Po takiej
obrobce cieplnej wyjsciowa mikrostrukture materialu stanowit wysoko odpuszczony
martenzyt, czyli sorbit (mieszanina ferrytu i cementytu, powstala w wyniku przemiany
dyfuzyjnej martenzytu). Mikrostruktura warstwy azotowanej byta konsekwencja zmiennego
potencjatu azotowego stosowanego podczas regulowanego azotowania gazowego, ktore
przeprowadzono w dwdch podstawowych wariantach (patrz rozdziat 5.2).

Pierwszy proces azotowania prowadzono w temperaturze 570 °C przez 4 godziny przy
zmiennym potencjale azotowym (Rys. 5.2) wedlug wariantu Ia [79, 80, 82, 83] oraz wariantu
Ib [81, 84-86] w celu otrzymania warstwy skladajacej si¢ ze strefy zwigzkow (azotkow)
e+(ety’) o ograniczonej grubosci i strefy dyfuzyjnej (azotowania wewnetrznego). Obecnosé
porowatych azotkéw e-Fe,3sN przy powierzchni byla wskazana, zeby sprawdzi¢ wplyw
promieniowania laserowego na mikrostrukture tej strefy. W zwigzku z tym w trakcie
azotowania potencjat azotowy w wariantach Ia i Ib byl stopniowo zmniejszany do koncowej
wartosci 2 atm™©®, co sprzyjato szybkiemu tworzeniu sie strefy azotkow zelaza. Jednoczesnie
potencjat ten byt wiekszy od potencjalu granicznego miedzy fazami y’ i € na wykresie
Lehrera, osiagajacego warto$¢ nieznacznie przekraczajaca 1 atm™®® w zastosowanej
temperaturze. Obrazy z mikroskopu optycznego (OM) i skaningowego (SEM) mikrostruktury
stali 42CrMo4 po regulowanym procesie azotowania gazowego probek walcowych
[79, 80, 82] i probek o ksztalcie pierscienia [83] wedlug wariantu Ia przedstawiono na
rysunku 6.1. Proces regulowanego azotowania gazowego pozostatych probek w ksztalcie
pierScienia przeprowadzano wedlug wariantu Ib [81, 84-86], a mikrostrukture warstwy
azotowanej pokazano na rysunku 6.2. Efekt regulowanego azotowania gazowego byt podobny
w obu przypadkach. Mikrostruktura warstwy azotowanej, otrzymanej w wariantach la i Ib,
sktadata si¢ z biatej strefy zwigzkow e+(e+y’) (1) oraz strefy dyfuzyjnej (2). Ponizej strefy

dyfuzyjnej widoczny jest material podtoza o strukturze sorbitu (3). W strefie zwigzkéw sa
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widoczne dwie strefy (Rys. 6.1b, 6.1c, 6.2). W poblizu powierzchni pojawiaty si¢ porowate
azotki zelaza  e-Fex3N (strefa 1a). Ponizej tej strefy widoczna jest bardziej zwarta strefa
(oznaczona jako 1b) z azotkami y’ i e. Faza y’-FesN pojawiata si¢ glownie z powodu
wydzielania si¢ jej z azotkow € podczas chtodzenia. Grubo$¢ catej strefy zwigzkéw (1) przy
powierzchni wynosita ok. 20 pum, natomiast grubos¢ porowatej strefy e (la) wahata si¢ od
8 do 10 um [79-86]. Strefa dyfuzyjna (2) sktadata si¢ z sorbitu azotowego z wydzieleniami
azotkow 7’. Laczna grubo$¢ wytworzonej zgodnie z wariantami la i 1b warstwy azotowanej
na podstawie obserwacji mikrostruktury wynosita okoto 450 um [79-86]. Ponizej strefy
dyfuzyjnej mikrostruktura charakteryzowata si¢ wystepowaniem sorbitu, otrzymanego
w wyniku objetoSciowej obrobki cieplnej (ulepszanie cieplne) przeprowadzonej przed

azotowaniem.

I L I 1 ==
HV: 12.0kV View field: 40.78 um Vega ©Tescan
VAC: Hivac Device: TS5135 20 “m

SEM MAG: 5.00 kx DET: SE Detector =

Rys. 6.1. Mikrostruktura warstwy azotowanej gazowo zgodnie z wariantem la zmian potencjatu
azotowego wytworzona na stali 42CrMo4 [79, 80, 82, 83]: obrazy OM (a, b) i SEM (c); 1 - strefa
zwigzkéw e+(e+y’); la - strefa azotkow e; 1b - strefa azotkéw e+y’; 2 - strefa dyfuzyjna (sorbit
azotowy z wydzieleniami azotkow y’); 3 — podioze (sorbit).
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etector

1

4 % I
124 View field: 204.00 um Vega GTescan SEM MAG:5.00kx  DET:SE F)etectnr I I
VAC: HiVac Device: TS5135 1 OO p m HV: 120 kv View field: 40.80 um 2 0 m
VAC: HiVac Device: TS5135 p

L
Vega ©Tescan

Rys. 6.2. Mikrostruktura warstwy azotowanej gazowo zgodnie z wariantem Ib zmian potencjalu
azotowego wytworzona na stali 42CrMo4 [81, 84-86]: obrazy SEM przy réznym powigkszeniu, 1 -
strefa zwigzkow e+(ety’); la - strefa azotkow e; 1b - strefa azotkow e+y’; 2 - strefa dyfuzyjna (sorbit
azotowy z wydzieleniami azotkow y’)

SEMMAG:5.00 ke  DE or ———
HV: 12,0 kv View field: 40.77 um
VAC: Hivac Device: TS5135 20 pum

rI—— SEMMAG:5.00kx  DET: SE Detector M——
Vega ©Tescan b) HV: 12.0kV View field: 40.79 um 2 0 m Vega ©Tescan
VAC: HiVac Device: TS5135 IJ

Rys. 6.3. Mikrostruktura warstw azotowanych gazowo wytworzonych na stali 42CrMo4: zgodnie z
wariantem Ib zmian potencjatu azotowego (a) oraz zgodnie z wariantem Il zmian potencjatu
azotowego (b) [84]: obrazy SEM przy tym samym powigkszeniu, 1 - strefa zwigzkow s+(et+y’); la -
strefa azotkow €; 1b - strefa azotkéw e+y’; 2 - strefa dyfuzyjna (sorbit azotowy z wydzieleniami
azotkow y’)
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Drugi proces regulowanego azotowania gazowego prowadzono w temperaturze 520 °C
przez 10 godzin przy zmiennym potencjale azotowym (Rys. 5.3) wedlug wariantu II [84].
Proces miat doprowadzi¢ do eliminacji lub znacznego ograniczenia udzialu porowatej fazy
e w strefie zwigzkow. W zwiazku z tym, juz po 170 minutach procesu potencjat azotowy
zostat obnizony do wartoéci mniejszej od 1 atm™®®, ktora zgodnie z wykresem Lehrera [9] nie
powinna skutkowa¢ wytworzeniem strefy €. Jednak pierwsza faza procesu, w ktorej potencjat
azotowy byl znacznie wigkszy, trwata prawdopodobnie zbyt dlugo, zeby catkowicie
wyeliminowac¢ azotki € ze strefy zwigzkow.

Mikrostrukture stali 42CrMo4 po regulowanym procesie azotowania gazowego probek
0 ksztalcie pierscienia [84] wedtug wariantu II pokazano na rysunku 6.3b, poréwnujac ja
z mikrostrukturg otrzymang w wyniku realizacji wariantu Ib (Rys. 6.3a). W mikrostrukturze
mozna bylo wyrdzni¢ strefe zwigzkow (1) o znacznie mniejszej grubosci (ok. 8 pm)
W poroéwnaniu ze strefa zwigzkéw otrzymang w wariancie Ib (ok. 20 um) oraz strefe
dyfuzyjnag (2). W wyniku realizacji wariantu Il znacznie ograniczono grubo$¢ porowatej
strefy azotkow € (do ok. 3 um), cho¢ nie udalo si¢ jej catkowicie wyeliminowaé. Strefa
zwiazkow nadal sktadata si¢ ze strefy azotkow € (1a) o ograniczonej grubosci oraz strefy
azotkow e+y’ (1b).

Wytworzenie warstwy azotowanej zmienito sktad chemiczny materialu podloza
(ulepszonej ciepnie stali 42CrMo4) przy powierzchni. Dlatego tez, profile stezenia gtownych
pierwiastkow analizowano metoda EDS. Liniowg mikroanalize rentgenowska dla probki
azotowanej zgodnie z wariantem la przeprowadzono do glebokosci 32 um z uwzglednieniem
stezenia zelaza, chromu i azotu. Obraz mikrostruktury z mikroskopu skaningowego
z zaznaczong linig pomiarowg oraz wyniki mikroanalizy rentgenowskiej w postaci profili
stezen badanych pierwiastkbow w funkcji odleglosci od powierzchni przedstawiono na
rysunku 6.4 [79]. Wyraznie byto widoczne zwigkszenie st¢zenia azotu przy powierzchni,
zwlaszcza w strefie azotkow e+(e+y’). Spowodowalo to spadek zawartoéci zelaza w tym
obszarze w poroOwnaniu ze strefa dyfuzyjng. Jednoczes$nie nie zaobserwowano istotnych
roznic w zawartosci chromu. Na tej podstawie mozna przypuszczac, ze azotki chromu nie

pojawialy si¢ w strefie zwigzkéw jako oddzielna faza.
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Rys. 6.4. Wyniki liniowej mikroanalizy rentgenowskiej stali 42CrMo4 azotowanej gazowo wedlug
wariantu la [79]: liniowe profile stezen Fe, Cr, N wraz z obrazem SEM mikrostruktury i zaznaczong
linig pomiarowgq, la - strefa azotkéw €; 10 - strefa azotkow e+y’; 2 - strefa dyfuzyjna

Analize fazowag przeprowadzano metoda dyfrakcji rentgenowskiej bezposrednio po
regulowanym azotowaniu gazowym na powierzchni. Dyfraktogramy rentgenowskie uzyskano
stosujac promieniowanie Cu K, Z uwagi na stosunkowo niewielka glebokos¢ wnikania
takiego promieniowania w materialty metaliczne [106-108] pozwalalo to na identyfikacje faz
wlasciwie tylko w strefie zwigzkéw. Wyniki analizy fazowej zaprezentowano na rysunku
6.5 dla wariantu Ia zmian potencjatu azotowego oraz dla wariantu II. W obu przypadkach
w strefie zwigzkow zidentyfikowano azotki e-FeosN i y’-FesN. Dyfraktogram warstwy

azotowanej wytworzonej w wariancie I charakteryzowal si¢ mniejszg intensywnoscia pikow
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od fazy €, a wigkszg intensywnoscig pikéw przypisanych fazie y’. To moglo potwierdzaé
zmniejszony udzial porowatych azotkow e-Fex.sN w strefie zwigzkow. Nie zaobserwowano

pikow od faz wystepujacych w strefie dyfuzyjnej (azotowania wewnetrznego).
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Rys. 6.5. Dyfraktogramy rentgenowskie warstwy azotowanej wytworzonej na stali 42CrMo4 przy
zastosowaniu wariantu la zmian potencjatu azotowego [79, 80] (a) oraz wariantu I1 (b)

6.1.2 WARSTWA AZOTOWANA MODYFIKOWANA PRZY POMOCY
POJEDYNCZYCH SCIEZEK LASEROWYCH
Po procesie regulowanego azotowania gazowego przeprowadzono laserowag obrobke
cieplng wytwarzajac pojedyncze S$ciezki laserowe na probkach walcowych [79, 82]
I w ksztalcie pierscienia [81, 83-85]. Stosowano rozne parametry obrobki laserowej,

zmieniajac moc wiazki laserowej (P) i szybkos¢ skanowania wigzka (vi), co skutkowato
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laserowa modyfikacja warstw azotowanych z przetopieniem lub (rzadziej) bez widocznych

oznak przetopienia strefy zwigzkow.

Rys. 6.6. Obrazy OM mikrostruktury pojedynczych sciezek laserowych wytworzonych na azotowanych
(wariant Ila) probkach walcowych [79] przy réznej mocy wigzki laserowej P i stalej szybkosci
skanowania wigzkg w=2,88 m-min?; 1- strefa przetopiona (SP), 2- strefa wpltywu ciepta (SWC), 3-
strefa dyfuzyjna warstwy azotowanej bez widocznego wptywu obrébki laserowej na mikrostrukture, 4-
materiat podtoza (ulepszana cieplnie stal 42CrMo)

Mikrostrukture pojedynczych $ciezek laserowych wytworzonych na probce walcowe;j

azotowanej zgodnie z wariantem la przedstawiono na rysunku 6.6 [79]. Zastosowane
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parametry obrobki to szybko$é¢ skanowania vi=2,88 m'min’ oraz moc wiazki laserowej (P)
w zakresie od 0,39 do 1,04 kW. Wszystkie wartos$ci zastosowanej mocy wigzki laserowe;j
powodowaty przetopienie warstwy azotowanej przy wybranej szybkosci skanowania.
W mikrostrukturze zostaty zidentyfikowane cztery strefy: strefa przetopiona (SP) oznaczona
jako 1, strefa wptywu ciepta (SWC) oznaczona jako 2, strefa dyfuzyjna (azotowania
wewngetrznego) bez widocznego wpltywu obrobki laserowej na jej mikrostrukture (3) oraz
materiat podtoza (ulepszona cieplnie stal 42CrMo4) oznaczony jako 4. Pierwsze trzy strefy
stanowily mikrostrukture wytworzonej warstwy hybrydowej (azotowanej i laserowo

modyfikowanej).

Szczegotowa analize mikrostruktury Sciezki wytworzonej przy mocy wiazki 0,39 kW
pokazano na obrazach SEM z mikroskopu skaningowego (Rys. 6.7). W strefie przetopionej
mikrostruktura sktadata si¢ gléwnie z gruboiglastego martenzytu (Rys. 6.7a). W strefie
wplywu ciepta widoczny byl martenzyt drobnoiglasty (Rys. 6.7b). Ponizej tej strefy

wystepowata typowa mikrostruktura dla strefy dyfuzyjnej, tj. sorbit azotowy z wydzieleniami

fazy vy’ (Rys. 6.7¢).

SEMMAG:5.00kx  DET: SE Detector ] SEMMAG:5.00kx  DET: SE Detector S " SEMMAG:5.00kx  DET: SE Delector T ——— P S——
HV: 120KV View field: 40.80 um Vega GTescan HV: 12.0 kv View field: 40.80 um Vega =Tescan HV: 120 kV View field: 40.80 um Vega CTescan
VAC: HVac Device: TS5135 20 nm VAC: HIVac Device: TS5135 20 um VAC: HVac Device: TS5135 20 nm

.....

warstwie azotowanej zgodnie z wariantem la [79]: mikrostruktura przy powierzchni (a),
mikrostruktura przy koncu SWC (b) i mikrostruktura strefy dyfuzyjnej (c); 1 — strefa przetopiona (SP);
1a - cienka warstwa tlenkow, 2 — strefa wplywu ciepta (SWC), 3 - strefa dyfuzyjna

Przy powierzchni zaobserwowano cienka warstwg¢ oznaczong jako la. W celu jej
identyfikacji wykonano mikroanaliz¢ rentgenowska metoda EDS z uwzglednieniem map
zelaza, chromu oraz tlenu (Rys. 6.8). Analiza wynikow pokazata zwigkszong zawartos¢

chromu i tlenu oraz zmniejszone st¢zenie zelaza w obszarze oznaczonym jako la (Rys. 6.8).
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Prawdopodobnie tlenki zelaza i chromu pojawily si¢ w tym obszarze z powodu
niekontrolowanego utleniania. Powodem tej sytuacji byl brak oslony argonem podczas

procesu laserowej obrobki cieplnej.

10,0 pm

Rys. 6.8. Mapy EDS zelaza, chromu i tlenu przy powierzchni pojedynczej Sciezki laserowej
wytworzonej przy P = 0,39 kW i vi=2,88 m-min™ na warstwie azotowanej wg wariantu la [79]:. 1 —
strefa przetopiona (SP); 1a - tlenki zelaza i chromu.

Analizowano tez mikrostrukture pojedynczych $ciezek laserowych wytworzonych na
probkach w ksztalcie pierScienia azotowanych zgodnie z wariantem Ia zmian potencjatu
azotowego [83]. Przeprowadzono laserowa obrobke cieplng z przetopieniem, stosujac moc
wiazki laserowej rowniez w zakresie 0,39-1,04 kW 1 takg samg szybko$¢ skanowania wigzka
(vi=2,88 m-min™). Obrazy SEM wytworzonych pojedynczych $ciezek laserowych pokazano
na rysunku 6.9. Laserowa modyfikacja wptywala na mikrostruktur¢ warstwy hybrydowej
w podobny sposob, jak w przypadku stosowania probek walcowych. W mikrostrukturze
obrabianego materialu rowniez mozna bylo wyr6zni¢ 4 strefy: 1 — strefe przetopiona (SP),
2 — strefe wptywu ciepta (SWC), 3 — strefe dyfuzyjng warstwy azotowanej bez widocznego
wplywu obrobki laserowej na jej mikrostrukture oraz 4 — materiat podtoza (ulepszona cieplnie
stal 42CrMo4) [83]. Mikrostruktura tych stref sktadata si¢ z podobnych faz, jak w przypadku

stosowania identycznej obrobki laserowej na probkach walcowych poddanych wczesniegj
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identycznemu procesowi regulowanego azotowania gazowego (wariant la). W strefie
przetopionej (1) obserwowano gruboiglasty martenzyt, a strefa wptywu ciepta (2) zawierata
martenzyt drobnoiglasty. W strefie dyfuzyjnej, w ktorej nie obserwowano wptywu laserowe;j
obrobki cieplnej na mikrostrukture (3), wystepowat sorbit azotowy z wydzieleniami azotkow

Y’, a w podtozu (4) — sorbit.

P=0,39 kW

P=0,65 kW

cor Lo 1
™ 500 um Vega “Tescan

v n
" 500 um m 500 pm Vegs =Tesean

P=0,78 kW P=0,91 kW P=1,04 kW

Rys. 6.9. Obrazy SEM mikrostruktury pojedynczych sciezek laserowych wytworzonych na
azotowanych (wariant la) probkach w ksztaicie pierscienia [83] przy roznej mocy wiqzki laserowej
P i statej szybkosci skanowania wigzkq vi=2,88 m-min’’; 1- strefa przetopiona (SP), 2- strefa wplywu
ciepla (SWC), 3- strefa dyfuzyjna warstwy azotowanej bez widocznego wplywu obrobki laserowej na
mikrostrukture, 4- materiat poditoza (ulepszana cieplnie stal 42CrMo)

Dwie rozne szybkosci skanowania wigzka laserowa vi (2,88 i 3,84 m-min) przy mocy
wigzki P w zakresie 0,26-0,91 kW stosowano w pracy [84] przy wytwarzaniu pojedynczych
sciezek laserowych na probkach w ksztalcie pierscienia, azotowanych gazowo zgodnie
z wariantami Ib 1 Il zmian potencjalu azotowego. Wybrane obrazy SEM mikrostruktury
pojedynczych S$ciezek laserowych pokazano na rysunkach 6.10 1 6.11, odpowiednio dla

poprzedzajacego laserowa modyfikacje azotowania realizowanego zgodnie z wariantem
Ibill
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Rys. 6.10. Obrazy SEM mikrostruktury pojedynczych Sciezek laserowych wytworzonych na
azotowanych (wariant 1b) probkach w ksztaicie pierscienia przy rozmnej mocy wigzki laserowej
P i szybkosciach skanowania wigzkg [84]: w=2,88 m:-min? (a) oraz v;=3,84 m-min™ (b); 1- strefa
przetopiona (SP), la — czesciowo przetopiona strefa zwigzkéw, 2- strefa wpbywu ciepla (SWC), 3-
strefa dyfuzyjna warstwy azotowanej bez widocznego wphywu obrobki laserowej na mikrostrukture
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Rys. 6.11. Obrazy SEM mikrostruktury pojedynczych Sciezek laserowych wytworzonych na
azotowanych (wariant II) probkach w ksztalcie pierscienia przy roznej mocy wiqzki laserowej
P i szybkosciach skanowania wigzkq [84]: w=2,88 m-min™ (a) oraz v;=3,84 m'min? (b); 1- strefa
przetopiona (SP), 2- strefa wplywu ciepla (SWC), 3- strefa dyfuzyjna warstwy azotowanej bez
widocznego wplywu obrobki laserowej na mikrostrukture
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Laserowa modyfikacja warstw azotowanych, przeprowadzona z przetopieniem oraz bez
widocznych oznak przetopienia (zaleznie od parametrow obrobki), wplywata na otrzymang
mikrostrukture pojedynczych $ciezek laserowych [84]. Obrazy SEM mikrostruktury §ciezek,
wytworzonych po azotowaniu gazowym wedlug wariantu Ib, pokazano na rysunku 6.10,
Poréwnano wptyw dwoch réznych szybkosci skanowania wiazka vi (2,88 i 3,84 m-min™).
W przypadku, gdy moc wigzki P mieScita si¢ w zakresie 0,39-0,91 kW, w mikrostrukturze
warstwy hybrydowej tak, jak poprzednio, identyfikowano trzy strefy: 1 — strefe przetopiona
(SP), 2 — strefe wptywu ciepta (SWC), 3 — strefa dyfuzyjna bez widocznego wptywu obrobki
laserowej. SP 1 SWC byly tatwe do zidentyfikowania, a ich mikrostruktura sktadata sig
odpowiednio z gruboiglastego i drobnoiglastego martenzytu, co wykazano wczesniej [79].
Pod SWC obserwowano mikrostrukture typowa dla strefy dyfuzyjnej warstwy azotowanej,
czyli sorbit azotowy z wydzieleniami azotkow y’. Z kolei mikrostruktura podtoza (sorbit) byta
typowa dla ulepszonej cieplnie stali 42CrMo4. W przypadku najmniejszej stosowanej mocy
wiazki laserowej (P=0,26 kW), otrzymana mikrostruktura $ciezek laserowych réznita si¢ od
pozostatych. Strefa zwigzkow z azotkami Zelaza po LOC pozostawala w mikrostrukturze
i nadal byta widoczna. Tylko porowata strefa azotkdw & zostala czgsciowo przetopiona.
Jednoczesnie strefa wptywu ciepta widoczna pod strefag zwigzkéw miala stosunkowo maty
zasieg. Takie efekty wptywu LOC na mikrostrukturg obserwowano niezaleznie od stosowane;j
szybkosci skanowania. Jedynie wymiary SP 1 SWC (szeroko$¢ 1 gltebokos¢) byty mniejsze
w przypadku stosowania wigkszej wartosci vi (Rys. 6.10b).

Identyczne parametry laserowej modyfikacji (moce wiazki laserowej 1 szybkosci
skanowania) stosowano po azotowaniu przeprowadzonym zgodnie z wariantem Il. Z uwagi
na mniejszg grubos$¢ strefy zwigzkow, obserwowano jej przetopienie przy wszystkich
stosowanych mocach wiazki P (0,26-0,91 kW) i roznych szybkosciach skanowania wiagzka vi
(2,88 i 3,84 m-min™), przy czym dla wickszej szybko$ci skanowania nie wytworzono $ciezki
przy mocy wigzki 0,26 kW. Obserwowano mikrostrukturg charakterystyczng dla $ciezek
laserowych wytwarzanych z przetopieniem, opisang powyzej, w ktorej wyodrebni¢ byto
mozna: 1 — SP, 2 - SWC i 3 - strefe dyfuzyjng bez widocznego wptywu obrobki laserowe;.

Mikrostrukture pojedynczych $ciezek laserowych wytworzonych na probkach w ksztatcie
pier$cienia po obrobce hybrydowej (regulowanym azotowaniu gazowym zgodnie z wariantem

Ib 1 laserowej obrobce cieplnej) badano takze w pracy [81]. Stosowano trzy rozne szybkosci
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skanowania wiazka (2,24 m'min?, 2,88 m'mint i 3,84 m'min™) i moc wiazki w zakresie od
0,260 do 0,624 kW. Obrazy OM mikrostruktury pokazano na rysunkach 6.12, 6.13 i 6.14.
Proces LOC przeprowadzano z przetopieniem lub bez widocznych oznak przetopienia strefy
zwigzkow zaleznie od parametréw obrobki modyfikujacej mikrostrukturg warstwy

azotowanej.

a) v=2,24 m/min; P=0,260 kW b) v=2,24 m/min; P=0,364 kW

Rys. 6.12. Obrazy OM pojedynczych s'ciz'ek Iaseroych ytworzonych na azotowanej zgodnie
z wariantem Ib stali 42CrMo4 przy szybkosci skanowania v = 2,24 m-min* [81]; 1 - strefa
przetopiona (SP), 1a - czesciowo przetopiona strefa zwigzkow, 2 - strefa wphywu ciepta (SWC), 3 -
warstwa azotowana bez widocznych efektow LOC (strefa dyfuzyjna)

Przy szybko$ci skanowania wigzka 2,24 m'min, stosowano tylko dwie wartoéci mocy
wigzki, a mianowicie 0,260 1 0,364 kW (Rys. 6.12). Moc wiazki laserowej 0,260 kW
spowodowata wytworzenie czg¢sciowo przetopionej strefy zwigzkow przy powierzchni (1a)
oraz strefy wptywu ciepta (2). Pewna ilo§¢ azotkow Zelaza byta ciggle widoczna w strefie
zwigzkow po LOC. Tylko porowate azotki &, wystepujace po azotowaniu tuz przy
powierzchni, zostaly cze$ciowo przetopione (patrz strefa 1a). Ze wzgledu na uzyskiwang duzg
szybko$¢ chtodzenia, przekraczajaca krytyczng szybkos$¢ chtodzenia, w strefie wptywu ciepta
zachodzita przemiana martenzytyczna. Stad w tej strefie powstawat drobnoiglasty martenzyt
azotowy jako przesycony roztwor staty wegla i azotu w Zelazie a. Podczas nagrzewania, azot
czesciowo rozpuszczal si¢ w austenicie, z czego wynikata jego obecno$¢ w martenzycie po
ozigbieniu. Jednakze pewna ilo$¢ wydzielen fazy y’ mogla pozostawac nie rozpuszczona
I pojawia¢ si¢ w strefie wplywu ciepta. Ponizej SWC wystgpowata strefa dyfuzyjna bez
widocznych efektow modyfikacji laserowej (3). Jej mikrostruktura sktadala si¢ z sorbitu
azotowego z wydzieleniami fazy y’. Po modyfikacji laserowej z zastosowaniem wigkszej
mocy wiazki (0,364 kW) otrzymana mikrostruktura byta typowa dla laserowego przetopienia
warstwy azotowanej. W mikrostrukturze zidentyfikowano trzy strefy: strefe przetopiong (1),

strefe wptywu ciepta (2) oraz warstwe¢ azotowana (doktadniej jej strefe¢ dyfuzyjna) bez
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widocznych efektow obrobki laserowej (3). W strefie przetopionej wystgpowal gruboiglasty
martenzyt azotowy z mozliwymi wydzieleniami fazy & [79]. W strefie wplywu ciepta
obserwowano drobnoiglasty martenzyt azotowy z wydzieleniami azotkow y’, a w strefie

dyfuzyjnej - sorbit azotowy z wydzieleniami fazy y’.

c) vi=2,88 m/min; P=0,416 kW

a) v=2,88 m/min; P=0,234 kW

3 / 100, im
2 ¥ : l—'l
e) v=2,88 m/min;

Rys. 6.13. Obrazy OM pqeyﬁzych czez’e_laseowych wytwozonych na azotowanej zgodnie
z wariantem Ib stali 42CrMo4 przy szybkosci skanowania v = 2,88 m-min™ [81]; 1 - strefa
przetopiona (SP), 1a - czesciowo przetopiona strefa zwiqzkéw, 2 - strefa wplywu ciepta (SWC), 3 -
warstwa azotowana bez widocznych efektow LOC (strefa dyfuzyjna)

Pojedyncze $ciezki laserowe wytworzone przy predkosci skanowania vi=2,88 m-min?
i mocy wiazki laserowej (P) w zakresie od 0,234 do 0,624 kW przedstawiono na rysunku
6.13. Zastosowanie stosunkowo matej mocy wigzki laserowej (0,234 1 0,338 kW)
powodowato pojawienie si¢ w mikrostrukturze czgsciowo przetopionej strefy zwigzkow (1a)
i strefy wptywu ciepta (2). Natomiast moc wigzki w zakresie od 0,416 do 0,624 kW
skutkowala wytworzeniem strefy przetopionej (1) i strefy wptywu ciepta (2). Pewna ilos¢
azotkoéw zelaza pozostawala przy powierzchni po LOC 1 byla wcigz widoczna w czesciowo
przetopionej strefie zwigzkoéw (la). W przypadku, gdy stosowano moc wigzki 0,234 kW,
ciggta strefa azotkéw e+y’ pozostawata w mikrostrukturze. Zastosowanie wigkszej mocy

wiazki (0,338 kW) skutkowato wystgpowaniem niecigglej strefy azotkow zelaza przy

98



Laserowa modyfikacja warstwy azotowanej gazowo wytworzonej na stali 42CrMo4
Dominika Panfil-Pryka

powierzchni (strefa 1a). W mikrostrukturze strefy przetopionej (1) wystepowal gruboiglasty
martenzyt azotowy z mozliwymi wydzieleniami fazy € [79], podczas gdy w strefie wptywu
ciepta (2) obserwowano drobnoiglasty martenzyt azotowy z wydzieleniami fazy y’. Pod strefg
wplywu ciepla wystgpowala strefa dyfuzyjna warstwy azotowanej bez widocznych efektow
LOC o mikrostrukturze sorbitu azotowego z wydzieleniami azotkéw y’. Wymiary $ciezek
laserowych (szerokosci i glgbokosci SP oraz SWC) zwigkszaly si¢ wraz ze stosowaniem

coraz wigkszej mocy wigzki.

a) v=3,84 m/min; P=0,234 kW d) v=3,84 m/min; P=0,520 kW

100 am
——

Rys. 6.14. Obrazy OM pojedynczych Sciezek laserowych wytworzonych na azotowanej zgodnie
z wariantem Ib stali 42CrMo4 przy szybkosci skanowania v = 2,24 m-min™ [81]; 1 - strefa
przetopiona (SP), 1a - czesciowo przetopiona strefa zwigzkéw, 1b — strefa zwigzkéw bez widocznych
efektow przetopienia, 2 - strefa wplywu ciepta (SWC), 3 - warstwa azotowana bez widocznych efektow
LOC (strefa dyfuzyjna)

Na rysunku 6.14 przedstawiono mikrostrukture pojedynczych S$ciezek laserowych
wytworzonych przy szybkosci skanowania 3,84 m'min™. Stosowano moc wiazki laserowej
w zakresie 0,234-0,598 kW. W tym przypadku obserwowano wigcej wariantow otrzymane;j
po obrobce hybrydowej mikrostruktury. Zastosowanie najmniejszej mocy wiazki laserowej
P=0,234 kW skutkowato pojawieniem si¢ w mikrostrukturze strefy zwigzkéw bez
widocznych oznak przetopienia (1b) 1 strefy wplywu ciepta (2). Wygladato na to, ze strefa

zwigzkow e+(e+y’) pozostawata w mikrostrukturze, a promieniowanie laserowe powodowato
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jedynie powstanie strefy wplywu ciepta, czyli czgsciowe utwardzenie strefy dyfuzyjnej
wskutek wytworzenia mikrostruktury sktadajacej si¢ z drobnoiglastego martenzytu azotowego
z wydzieleniami azotkow y’. Druga stosowana moc wiazki laserowej (P=0,268 kW)
spowodowata powstanie w warstwie hybrydowej nastepujacych stref: czesciowo przetopionej
strefy zwigzkoéw (la) i1 strefy wplywu ciepla (2). Pewna ilo$¢ azotkow zelaza, zwlaszcza
ciagla strefa azotkow (e+y’), pozostawata w mikrostrukturze po LOC 1 byta wcigz widoczna
przy powierzchni. Natomiast moc wigzki laserowej w zakresie 0,390-0,598 kW powodowata
wytwarzanie mikrostruktury sktadajacej si¢ ze strefy przetopionej (1) i strefy wptywu ciepla
(2). Strefa dyfuzyjna bez widocznych oznak (3) byta widoczna we wszystkich przypadkach
stosowanej mocy wiazki laserowej pod strefa wplywu ciepta. Strefa ta skladata sig, jak
poprzednio, z sorbitu azotowego z wydzieleniami azotkéow y’. W mikrostrukturze podtoza
(stal 42CrMo4 po ulepszaniu cieplnym) wystepowat typowy sorbit. Tak jak w poprzednich
przypadkach, dotyczacych innych szybkosci skanowania wiazka, zwigkszenie mocy wigzki
laserowej skutkowalo wytwarzaniem $ciezek laserowych o wigkszych wymiarach (glteboko$¢

| szerokos¢ poszczegodlnych stref).

wSWC

a) e

250 um 7250 um
Rys. 6.15. Obrazy SEM pojedynczych sciezek laserowych i odpowiadajgce im mapy EDS zZelaza i azotu
po azotowaniu gazowym wedtug wariantu Ib i LOC: bez przetopienia przy P=0,234 kW
i vi=3,84 m'min™ () oraz z przetopieniem przy P=0,624 kW i vi=2,88 m-min™ (b); 1 - strefa zwigzkéw
bez widocznych oznak przetopienia (a) lub SP (b), 2 - SWC, 3 - warstwa azotowana bez widocznych
efektow LOC (strefa dyfuzyjna), 4 - materiat podioza, 1IN — strefa zwigzkow warstwy azotowanej, 3N —

strefa dyfuzyjna warstwy azotowanej

250 um 250 um
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Poréwnano mikrostruktury dwoéch Sciezek laserowych, powstale po azotowaniu gazowym
I LOC z przetopieniem i bez przetopienia, biorgc pod uwage rozktad zelaza i azotu. Obrazy
sciezek z mikroskopu skaningowego oraz mapy EDS analizowanych pierwiastkow
przedstawiono na rysunku 6.15. W przypadku LOC bez przetopienia (Rys. 6.15a) wyraznie
wida¢ zwigkszone stezenie azotu w nieprzetopionej strefie zwigzkow e+(e+y’) (1). Natomiast
w strefie wptywu ciepta (2) zmiany stezenia azotu sg niezauwazalne. Jednocze$nie
nieznacznie zwickszone st¢zenie zelaza zaobserwowano w strefie zwigzkow (1) oraz strefie
wptywu ciepla (2). Obszar oddziatywania wigzki laserowej zostal zaznaczony na rysunku
6.15a przez wskazanie szerokosci (Wswc) i glgbokosci (dswc) $ciezki laserowej. W gornej
czeSci tego rysunku widoczny jest fragment warstwy azotowanej niepoddanej
promieniowaniu laserowemu (strefy IN i 3N). Mapy EDS w tym obszarze nie r6znig si¢ od
obszaru, ktory zostal zmodyfikowany laserowo bez przetopienia. Po procesie laserowej
obrobki cieplnej z przetopieniem (Rys. 6.15b) azotki zelaza zostaly przetopione i azot
rozpuscit si¢ w strefie przetopionej (1), w ktorej zaobserwowano zwigkszone stezenia tego
pierwiastka. Jednakze, pewna ilo$¢ azotkow € mogta pozostawaé w tej strefie z uwagi na
bardzo krotki czas grzania. Jednocze$nie, nieznacznie zwigkszone stezenie zelaza bylo
widoczne w SP (1) 1 SWC (2), prawdopodobnie z uwagi na przemian¢ martenzytyczng w tych

strefach.

6.1.3 WARSTWA AZOTOWANA MODYFIKOWANA PRZY POMOCY
WIELOKROTNYCH SCIEZEK LASEROWYCH

Laserowej modyfikacji w celu wytworzenia $ciezek wielokrotnych po linii $Srubowe;j
poddano prébki walcowe azotowane zgodnie z wariantem Ia [79]. Stosowano dwie rdzne
warto§ci mocy wiagzki laserowej, a mianowicie P=0,39 kW, co skutkowalo wyraznie
widocznym przetopieniem strefy zwigzkéw oraz P=0,13 kW, co prowadzilo do laserowej
modyfikacji bez oznak przetopienia. Podczas kazdego procesu stosowano takg samg szybko$¢
skanowania wigzka vi=2,02 m'minl. Ta szybko$¢ skanowania zostala zmniejszona
W poréwnaniu z wytwarzanymi w pracy [79] $ciezkami pojedynczymi (vi=2,84 m-min™?),
zeby uzyska¢ laserowa modyfikacje bez przetopienia. Jak zostanie pokazane w kolejnym
rozdziale (6.2), moc wigzki 0,13 kW bylaby przy szybkoséci skanowania 2,84 m-min’t zbyt

bliska t.zw. mocy krytycznej Poswc=0,115 kW, ktora nic powodowataby zadnych zmian
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w mikrostrukturze azotowanej stali 42CrMo4. W zwiazku z tym zdecydowano si¢ nieco
zmniejszy¢ szybko$§¢ skanowania. Stopien zachodzenia Sciezek wynosit O=86% w przypadku
laserowej obrobki wigzka o mocy 0,39 kW i O=72% podczas LOC przeprowadzanej wigzka
0 mocy 0,13 kW. Mniejszy stopien zachodzenia $ciezek w przypadku stosowania mniejszej
mocy wigzki (0,13 kW) miat skutkowaé laserowg modyfikacjg bez przetopienia.
Jednoczesnie, laserowg obrobke z przetopieniem przeprowadzono w dwoch wariantach: bez
gazu oslonowego (argonu) i w ostonie argonu. Obrazy OM i SEM wytworzonych warstw
hybrydowych pokazano na rysunku 6.16 [79].

Podobnie, jak to obserwowano w przypadku $ciezek pojedynczych, cztery strefy byly
widoczne w mikrostrukturze warstwy azotowanej modyfikowanej laserowo z przetopieniem
(Rys. 6.16a i 6.16b): SP — strefa przetopiona (1), SWC — strefa wptywu ciepla (2), strefa
dyfuzyjna warstwy azotowanej bez widocznego wplywu obrobki laserowej (3) i materiat
podtoza (ulepszona cieplnie stal 42CrMo4) oznaczony jako 4 [79]. Jednak w tym przypadku
obserwowano ciagla strefe przetopiong przy powierzchni wskutek wytworzenia $ciezek
wielokrotnych. SP i SWC charakteryzowaty si¢ dos¢ rownomierng gruboscig i jednorodng
mikrostrukturg z powodu zastosowania do$¢ duzego stopnia zachodzenia $ciezek (86%), ktory
wynikal z matej odlegtosci migdzy osiami sgsiednich $ciezek (f=0,26 mm) i stosowanej
srednicy wigzki laserowej (d=2 mm). Laserowe przetopienie bez gazu ostonowego
(Rys. 6.16a) skutkowalo pojawieniem si¢ cienkiej strefy, oznaczonej jako la na rysunku
6.16a. Jej grubos¢ wahata si¢ od 2 um na styku $ciezek do 12 um w osi $ciezki, co wyraznie
wida¢ na obrazie SEM mikrostruktury [79]. Prawdopodobnie byt to efekt niekontrolowanego
utleniania, jak to wcze$niej potwierdzono w przypadku wytwarzanych $ciezek pojedynczych
[79]. Ta cienka warstwa nie wystegpowata, gdy stosowano gaz oslonowy w postaci argonu
(Rys. 6.16b). Mapy rozktadu zelaza, chromu i tlenu otrzymane metoda EDS dla préobki
laserowo przetopionej bez gazu ostonowego pokazano na rysunku 6.17. Zwigkszone stezenie
chromu 1 tlenu przy zmniejszonej zawartosci zelaza w strefie la wskazuja wyraznie na
niekontrolowane utlenianie tej warstwy [79].

Po LOC bez przetopienia (Rys. 6.16¢) strefa zwigzkéw (1) wydawala si¢ by¢ nie
zmieniona. Dwie strefy byly w niej ciggle widoczne: azotki & (strefa 1a) i azotki e+y’

(strefa 1b). Na pierwszy rzut oka trudno byto znalez¢ réznice w mikrostrukturze tych stref
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W poroOwnaniu ze strefa zwigzkow po azotowaniu [79]. Wynikato to niewatpliwie ze

stosunkowo matej mocy wiazki (0,13 kW) i matego stopnia zachodzenia $ciezek (72%).

SEM MAG: 500 x DET: SE Detector
HV: 120KV View fleld: 408.00 um
VAC: Hivac Devico: TS5135 200 um

SEM MAG: 500 x
HV: 120KV
VAC: Hivac

SEMMAG: 500k« DET: SE Delector
HV: 120KV View fleld: 40.80 um
VAC: Hivac Device: TS5135

Rys. 6.16. Obrazy OM i SEM wielokrotnych Sciezek laserowych po azotowaniu gazowym probek
walcowych wedtug wariantu la i LOC [79]: z przetopieniem przy P=0,39 kW i vi=2,02 m-min™ bez
gazu ostonowego (a), z przetopieniem przy P=0,39 kW i w=2,02 m-min™* w ostonie argonu (b) oraz
bez przetopienia przy P=0,13 KW i vi=2,02 m'min™ bez gazu ostonowego (c); 1 — SP (a, b) lub strefa
zwigzkéw bez widocznych oznak przetopienia (c), 2 - SWC, 3 - warstwa azotowana bez widocznych
efektow LOC (strefa dyfuzyjna), 4 - material podloza, 1a — strefa tlenkéw (a) lub strefa azotkow & (C),
1b — strefa azotkow et+y’
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W  przypadku laserowej modyfikacji bez przetopienia nie zaobserwowano
niekontrolowanego utleniania pomimo przeprowadzenia obrobki bez gazu ostonowego.
Przyczyng mogta by¢ stosunkowo duza szybko$¢ nagrzewania i chlodzenia jak réwniez

pewna odporno$¢ azotkéw na utlenianie.

10,0 pm

Rys. 6.17. Mapy zelaza, chromu i tlenu otrzymane metodq EDS przy powierzchni wielokrotnych
Sciezek laserowych wytwarzanych przy P = 0,39 kW bez gazu ostonowego [79]; 1 - SP; la — strefa
tlenkow zelaza i chromu

Szczegotowa analize mikrostruktury $ciezek wielokrotnych wytworzonych po linii
Srubowej przeprowadzono za pomoca obrazow otrzymanych na mikroskopie skaningowym
(Rys. 6.18). Mikrostrukture po laserowej obrébcee cieplnej z przetopieniem w ostonie argonu
przedstawiono na rysunku 6.18a. Strefa przetopiona (1) zawierata gruboiglasty martenzyt.
Wydzielen azotkow zelaza (e lub y’) nie bylo wida¢ nawet przy duzym powigkszeniu.
Prawdopodobnie wiekszo$¢ azotkéw rozpuscita si¢ w austenicie podczas przetapiania 1 nie
pojawila si¢ ponownie podczas ponownego krzepnigcia. W strefie wplywu ciepta
(2) wystgpowat drobnoiglasty martenzyt. Takie samo do$¢ duze powigkszenie, zastosowane
podczas analizy mikrostruktury warstwy azotowanej poddanej obrobce laserowej bez

przetopienia (Rys. 6.18b), ujawnito nieznaczng réznice w mikrostrukturze strefy zwigzkow
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W poréwnaniu z warstwg wylacznie azotowang. Strefa 1a zlozona z azotkdéw e, wydawala sie
mniej porowata i bardziej zwarta w wyniku laserowej modyfikacji. Jednocze$nie pewna ilos¢
martenzytu byta wyraznie widoczna w strefie pod warstwa azotkow (2). Prawdopodobnie
temperatura uzyskana w tym rejonie spowodowata niepetne nagrzanie tej strefy do struktury
austenitu. Jednakze, to moglo skutkowaé zwigkszeniem twardosci w tej strefie.
Mikrostruktura strefy dyfuzyjnej (3) byla taka sama niezaleznie od zastosowanej obrobki

(z przetopieniem lub bez przetopienia) i sktadata si¢ z sorbitu azotowego z wydzieleniami

fazy y’. W podtozu (4) widoczna byta typowa struktura sorbityczna [79].

ET =
H: 120Kk¢ Vewtle: 2040un  1() m
Davis: 50135

SEMMAG: 1000 kx  DET: SE Detect L SEMMAG 1000 ks DET: SE Defect SEMMAG: 1000 ks OF MAG: DET: SE Dat Loy = o ]
Y 120K Vewte 040un () |1 Vega Tescan HV: 120KV Vewtea040un 10 um VegariTescan HV: 120k vewtaa a0 10) pm VegaisTescan H: 120KV ewts 2400 10) [ Vega ZTescan
A Hvas Davica: 156135 A Hvax Oavics- 50136 + VAC: MV Oavics: 755138 AG: i Davics: 758130

Rys. 6.18. Obrazy SEM wielokrotnych sciezek laserowych po azotowaniu gazowym probek walcowych
wedlug wariantu la i LOC [79]: z przetopieniem w ostonie argonu (a), 1 — SP, 2 - SWC, 3 - strefa
dyfuzyjna, 4 - podifoze oraz bez przetopienia (b), la - strefa azotkow e, 1b - strefa azothow e+y ', 2 -
SWC, 3 - strefa dyfuzyjna, 4 - podioze

Parametry obrobki laserowej mogly wptywac na sktad chemiczny wytworzonych warstw
powierzchniowych, dlatego przeprowadzono mikroanaliz¢ rentgenowska metoda EDS
glownych pierwiastkow wystepujacych w warstwie (Rys. 6.19) [79]. Liniowa mikroanalizg
rentgenowska przeprowadzono z uwzglgdnieniem stezenia zelaza, chromu iazotu do
glebokosci 32 um. Dodatkowo analizowano profil stezenia tlenu w przypadku laserowej

obrobki z przetopieniem bez gazu ostonowego.
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Warstwa azotowana modyfikowana laserowo z przetopieniem bez ostony argonu
(Rys. 6.19a)  charakteryzowata si¢ niewielkim zwigckszeniem zawartosci azotu,
prawdopodobnie z powodu braku azotkéw rozpuszczonych w austenicie. Jednoczes$nie
w strefie la (do glebokosci 12 pm) wyraznie widoczne bylo zwigkszone st¢zenie tlenu.
Odpowiadato to zmniejszonej zawartosci zelaza 1 lokalnym wzrostom st¢zenia chromu.
Jednoczesnie lokalnym spadkom zawartosci chromu towarzyszyly lokalne maksymalne
zawarto$ci zelaza. Taka sytuacja sugerowata obecno$¢ tlenkéw zelaza i chromu w tym
obszarze.

Profile poszczeg6lnych pierwiastkdw mierzone po przetopieniu wiazka lasera w oslonie
argonu (Rys. 6.19b) charakteryzowaty si¢ niewielkimi wahaniami. Nie zaobserwowano w tym

przypadku niekontrolowanego utleniania warstwy powierzchnioweyj.

a) P=0,39 kW b) P=0,39 kW c) P=0,13 kW
w ostonie argonu
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Rys. 6.19. Mikroanaliza rentgenowska wielokrotnych Sciezek laserowych po azotowaniu gazowym
probek walcowych wedtug wariantu la i LOC. Liniowe profile stezen Fe, Cr, N i O z obrazami SE
i liniami pomiarowymi: laserowo przetopiona warstwa azotowana bez ostony argonu (a), laserowo

przetopiona warstwa azotowana w ostonie argonu (b), warstwa azotowana poddana laserowej
obrobce cieplnej bez przetopienia (c)
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Istotne roznice w rozkladzie azotu i zelaza stwierdzono po laserowej obrobce bez
przetopienia (Rys. 6.19c). Zwigkszone stezenie azotu byto charakterystyczne gtownie dla
strefy zwigzkow, w ktorej wystgpowaly azotki. Oczywiscie towarzyszyto temu zmniejszone
stezenie zelaza. Pomimo procesu obrobki laserowej bez gazu ostonowego, nie pojawiaty si¢
efekty niekontrolowanego utleniania powierzchni. Zawartos¢ chromu wykazywata niewielkie
wahania na analizowanej glebokosci [79].

Analiz¢ fazowa przeprowadzono bezposrednio po laserowej obrébce cieplnej na probkach
walcowych poddanych azotowaniu gazowemu wg wariantu la i LOC [79]. Dyfraktogramy
rentgenowskie otrzymano stosujac promieniowanie Cu Ko (Rys. 6.20). W tych warunkach
mozliwa byta analiza sktadu fazowego do glebokosci ok. 20 um [106-108].

Mikrostruktura przetopionej warstwy azotowanej wigzka o mocy P=0,39 kW bez ostony
argonu (Rys. 6.20a) skladata si¢ przy powierzchni z tlenkow zelaza i chromu, martenzytu
azotowego, czyli przesyconego weglem 1 zawierajacego azot roztworu stalego wegla
w zelazie a (identyfikowanego jako faza Fes) i prawdopodobnie niewielkiej ilosci azotkow
e-Fe2-3N. Jednakze, piki fazy € charakteryzowaly si¢ bardzo malg intensywnoscig oraz byty
trudne do odréznienia od tlenkow.

Natomiast zastosowanie gazu ostonowego (argonu) podczas LOC z przetopieniem [79] nie
powodowato niekontrolowanego utleniania, co skutkowato wytworzeniem mikrostruktury
sktadajacej si¢ glownie z martenzytu azotowego (identyfikowanego jako Feqo) i niewielkiej
ilosci azotkow e-FexsN (Rys. 6.20b).

Tlenkow nie zidentyfikowano takze po procesie LOC bez wyraznych oznak przetopienia
warstwy azotkow, pomimo przeprowadzania obrobki laserowej bez gazu oslonowego.
Na dyfraktogramie zaobserwowano wyltacznie piki od azotkoéw zelaza e-Fer,3N 1 y’-FesN
(Rys. 6.20c), podobnie jak w przypadku warstwy wytacznie azotowanej gazowo (Rys. 6.5a).
Otrzymane wyniki jednoznacznie wskazywaty, ze LOC z przetopieniem powinna by¢
przeprowadzana w ostonie argonu w celu ochrony powierzchni przed niekontrolowanym
utlenianiem. Laserowa obrobka cieplna bez przetopienia, przeprowadzana bez ostony argonu,
nie powodowala tworzenia si¢ tlenkow z powodu szybkiego nagrzewania i chtodzenia, a takze

z powodu pewnej odpornosci azotkdw na utlenianie [79].
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Rys. 6.20. Dyfraktogramy rentgenowskie wielokrotnych Sciezek laserowych wytworzonych na
probkach walcowych po azotowaniu gazowym wedtug wariantu la i LOC [79]: z przetopieniem bez
gazu ostonowego (a), z przetopieniem w ostonie argonu (b) oraz bez przetopienia (c)
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Wielokrotne $Sciezki laserowe wytwarzano takze po linii Srubowej na probkach o ksztatcie
pierScienia [86]. Regulowane azotowanie gazowe przeprowadzono przed LOC wedtug
wariantu Ib. Laserowa obrobke cieplng prowadzono w ostonie argonu z niewielkim stopniem
przetopienia przy zastosowaniu mniejszej mocy wigzki laserowej P=0,21 kW oraz
z wigkszym przetopieniem stosujac moc wigzki P=0,26 kW. W obu przypadkach stosowano
taka samg szybko$¢ skanowania wiazka vi=2,88 m'min?t i stopien zachodzenia $ciezek
laserowych O=86% (patrz tablica 5.2). Mikrostruktur¢ wiclokrotnych $ciezek laserowych
wytworzonych na probkach w ksztalcie pierscienia pokazano na rysunku 6.21. W probce ze
stosunkowo niewielkim przetopieniem (Rys. 6.21a) zaobserwowano w mikrostrukturze strefe
przetopiong (1), strefe wpltywu ciepta (2), strefe dyfuzyjng warstwy azotowanej bez
widocznego efektu obrobki laserowej (3) oraz material podtoza (4), tj. ulepszona cieplnie stal
42CrMo4 [86]. Na powierzchni byla widoczna tylko czgSciowo przetopiona strefa zwigzkow
(azotkow zelaza). Pozostato$ci jasnych azotkdw zelaza byly wyraznie widoczne przy
powierzchni warstwy hybrydowej. Glebokos¢ strefy przetopionej nie przekraczala grubosci
strefy zwigzkéw (20 pm). Gilgbokos¢ strefy wptywu ciepta (SWC) siggata 90 um.
Zastosowana moc wigzki laserowej byla nieznacznie mniejsza, niz ta, ktora powodowalaby
przetopienie strefy zwigzkow (P=0,238 kW) [79]. Jednakze zastosowanie stosunkowo duzego
stopnia zachodzenia $ciezek (O=86%) moglo zwigkszac¢ efekt obrobki laserowej i powodowac
nieznaczne przetopienie. Strefa wplywu ciepta (SWC) byla stosunkowo tatwa do
zidentyfikowania i1 zawierala oprécz martenzytu azotowego takze wydzielenia azotkéw y’.
Mikrostruktura strefy oznaczonej jako 3 sktadata si¢ z sorbitu azotowego z wydzieleniami
fazy y’. Typowa strukture sorbityczng obserwowano w strefie 4.

Podobne strefy bytly widoczne na azotowanej probce, w przypadku ktorej zastosowano
wigzke lasera o wigkszej mocy (P=0,26 kW) [86]. W tym przypadku przy powierzchni nie
stwierdzono wystepowania strefy zwiazkow (azotkow zelaza) (Rys. 6.21b), ktora zostala
catkowicie przetopiona. Ciagla strefa przetopiona byta wyraznie widoczna przy powierzchni.
Wigkszos¢ azotkow zelaza rozpuscita si¢ w austenicie podczas grzania laserowego. SP 1 SWC
charakteryzowatly si¢ rOwnomierng gruboscig i jednorodng mikrostrukturg, co byto wynikiem
stosunkowo duzego stopnia zachodzenia $ciezek (0O=86%) determinowanego przez

stosunkowo mata odlegto$§¢ miedzy osiami sgsiednich $ciezek (f=0,28 mm) i zastosowang
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srednice wiazki (d=2 mm). Glgbokos¢ strefy przetopionej (1) wynosita ok. 30 um,
nieznacznie przekraczajac grubo$¢ strefy zwigzkéw wytworzonej podczas azotowania
(ok. 20 um). Gigbokos¢ strefy wptywu ciepta (2) siggata 180 pum. W strefie przetopionej
wystepowat prawdopodobnie martenzyt azotowy z pewng iloscig wydzieleni azotkow zelaza
€. Strefa wplywu ciepta sktadata si¢ z martenzytu azotowego z wydzieleniami azotkéw y’.
W mikrostrukturze strefy dyfuzyjnej niepoddanej LOC (3) wystepowal sorbit azotowy

z wydzieleniami fazy y’, a w strefie 4 (materiat podtoza) — typowy sorbit.

a)i

Rys. 6.21. Obrazy OM wielokrotnych Sciezek laserowych po azotowaniu gazowym prébek o ksztalcie
pierscienia wedtug wariantu Ib i LOC [86]: z czeSciowym przetopieniem przy P=0,21 kW
i Vi=2,88 m-min™ w ostonie argonu (a), z przetopieniem przy P=0,26 kW i vi=2,88 m-min™* w ostonie
argonu (b); 1 — SP (b) lub czesciowo przetopiona strefa zwigzkow (a), 2 - SWC, 3 - warstwa
azotowana bez widocznych efektow LOC (strefa dyfuzyjna), 4 - materiat podtoza

Analiz¢ fazowa metoda dyfrakcji rentgenowskiej przeprowadzono bezposrednio po
laserowej obrobee cieplnej (Rys. 6.22) stosujac promieniowanie Cu Ka [86]. Mikrostruktura
nieznacznie przetopionej warstwy azotowanej (P=0,21 kW) sktadata si¢ z pewnej ilosci

azotkow zelaza e, martenzytu identyfikowanego jako faza Fe, i nierownowagowej fazy
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FeNo,oss (Rys. 6.22a). Obecnos$¢ fazy FeNooss po czgsSciowym przetopieniu strefy zwigzkow
wynikata z segregacji azotu podczas przetapiania. Te same fazy (Rys. 6.22b) obserwowano po
LOC przeprowadzonej przy wigkszej mocy wigzki (P=0,26 kW). W tym przypadku
zidentyfikowano jednak tylko jeden pik od azotkow zelaza e, a piki fazy FeNo,os6 byly mniej

wyraziste.
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Rys. 6.22. Dyfraktogramy rentgenowskie wielokrotnych Sciezek laserowych wytworzonych na
probkach o ksztalcie pierscienia po azotowaniu gazowym wedlug wariantu Ib i LOC [86]:
Z czesciowym przetopieniem przy P=0,21 kW i w=2,88 m-min™* w ostonie argonu (a), z przetopieniem

przy P=0,26 kW i vi=2,88 m-min™ w ostonie argonu (b)
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6.2POMIARY | MODELOWANIE WYMIAROW POJEDYNCZYCH SCIEZEK
LASEROWYCH
Moc wigzki laserowej oraz szybkos¢ skanowania wigzka wptywata na wielkos¢ (wymiary)
pojedynczej $Sciezki wytworzonej na stali azotowanej gazowo [79, 84, 85]. Im wigksza byla
moc wigzki laserowej, tym wigkszy obserwowano wpltyw promieniowania laserowego na
mikrostrukture pojedynczych S$ciezek [79]. Taka sytuacja powodowala zwickszenie
szeroko$ci 1 glebokosci strefy przetopionej (SP), jak 1 strefy wptywu ciepta (SWC) wskutek
zwigkszonej mocy wiazki laserowej. Szerokos¢ i gltgbokos¢ pojedynczych $ciezek mierzono
zgodnie z zasadami przedstawionymi na rysunku 5.6. Przyjeto, Ze istnieje pewna graniczna
warto$¢ mocy wigzki laserowej Posp, ktora moze spowodowac zanik strefy przetopionej [79].
Stosujac mniejsza moc wigzki laserowej od Posp, wptyw promieniowania laserowego moze
by¢ ograniczony tylko do obecnosci strefy wplywu ciepta (SWC). Wtedy szerokos¢
I glebokos¢ strefy przetopionej bylaby rowna 0 [79]. Podobnie, istnieje pewna graniczna
warto$¢ mocy wigzki Poswc, ktéra moglaby spowodowac, ze efekt laserowej obrobki bytby
niewidoczny w mikrostrukturze, tzn. szerokos¢ i glebokos¢ SP i SWC bytaby trudna do
zidentyfikowania [79]. Dlatego tez, wyniki pomiardw analizowano przy zastosowaniu metod
numerycznych [79, 84, 85]. Wigcksza moc wigzki laserowej 1 mniejsza szybkos¢ skanowania
wiazka powodowaty zwigkszenie wymiardw Sciezek laserowych (szerokosci 1 glebokosci SP
oraz SWC). Doktadniej, szerokos$¢ 1 glebokos¢ SP 1 SWC zalezala od parametrow obrobki
laserowej. Przyjeto dla potrzeb zastosowanych metod numerycznych, ze glebokosé
i szerokos¢ SP i SWC mozna wyrazi¢ przy stalej szybkosci skanowania Vi jako réwnania
ogolne [79]:
d; = A; -In(P) + B; (6.1)

Gdzie: P - moc wigzki lasera [W], di - glebokos¢ SP (dsp) lub SWC (dswc) [um], wi -
szerokos$¢ SP (wsp) lub SWC (wswe) [um], Ai, Bi, Ci, Di - odpowiednie state

W pierwszym kroku, na podstawie otrzymanych przebiegéw wartosci dsp, Wsp, dswc 1 Wswc
w funkcji mocy wigzki laserowej P oszacowano warto$ci Posp 1 Poswc. Przyjeto dosé

oczywiste zalozenie, ze skoro przy mocy wigzki Posp lub mniejszej nie wystgpuje strefa
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przetopiona, to gleboko$¢ i szerokos¢ strefy przetopionej (dsp i Wsp) przyjmujg wtedy warto$ci
réwne zeru. Analogicznie, skoro przy mocy wiazki Poswc lub mniejszej zanika wplyw
oddziatywania promieniowania laserowego na mikrostrukturg, to wowczas zerowe wartosci
osiggajg gleboko$¢ i szerokos¢ strefy wptywu ciepta (dswc i wswc). Kolejny etap modelowania
opieral si¢ zatem na zatozeniu, ze krzywe zmian glebokosci i szerokosci strefy przetopionej
(dsp i wsp) w funkcji mocy wigzki (P) zbiegajg si¢ w punkcie o wspotrzednych (Posp, 0),
a krzywe zmian glebokosci i szerokosci strefy wplywu ciepta (dswc | Wswc) zbiegaja sie
w punkcie o wspotrzednych (Poswc, 0). Przy takim zatozeniu wyznaczono wspotczynniki A,
Bi, Ci i Di w rownaniach (6.1) i (6.2) dla zmian glebokosci i szerokosci strefy przetopionej
i strefy wptywu ciepta w funkcji mocy wiazki.

Modelowanie wymiarow pojedynczych $ciezek laserowych przeprowadzono dla probek
walcowych poddanych azotowaniu gazowemu zgodnie z wariantem la [79], a takze dla
probek o ksztalcie pierscienia azotowanych gazowo zgodnie z wariantem Ib [84, 85] lub
zgodnie z wariantem II [84]. Wyznaczone w ten sposdb roOwnania opisujace wplyw mocy
wigzki laserowej na gltgbokos¢ 1 szerokos¢ strefy przetopionej (SP) oraz strefy wptywu ciepta
(SWC) przy stosowanych szybko$ciach skanowania wigzka (vi) dla probek walcowych
I W ksztalcie pier§cienia przedstawiono w tablicach 6.1, 6.2 i 6.3. W tablicach tych pokazano
tez wyznaczone wartosci Posp | Poswc. Wyniki wptywu mocy wiazki laserowej (P) na
wymiary pojedynczych $ciezek laserowych wytworzonych z szybkoscig skanowania 2,88
m'min’! na prébkach walcowych ze stali 42CrMo4 poddanej azotowaniu gazowemu zgodnie
z wariantem Ia pokazano na rysunku 6.23 [79]. Wyznaczone rownania krzywych pokazano
w tablicy 6.1. Przeprowadzona analiza pomogta w doborze parametréw obrobki laserowej
podczas wytwarzania $ciezek wielokrotnych na azotowanych probkach walcowych [79].
Tablica 6.1. Réwnania opisujgce wphw mocy wigzki P [W] na wymiary pojedynczych Sciezek

laserowych wytworzonych z szybkoscig skanowania 2,88 m-min™ na probkach walcowych ze stali
42CrMo4 poddanej azotowaniu gazowemu zgodnie z wariantem la [79]

Szybko$¢ skanowania, vi [m-min] 2,88
Glebokosé SP, dsp [um] = 143,5555 In(P)-787,3632
Szeroko§¢ SP, wsp [um] = 597,0392 In(P)-3259,8889

Glebokosé SWC, dswc [um] = 192,7738 In(P)-916,1835
Szerokos¢ SWC, wswe [um] = 603,2464 In(P)-2861,3472
Pose [W] = 238
Poswe [W] = 115
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Rys. 6.23. Wplyw mocy wiqgzki laserowej P na wymiary pojedynczych Sciezek laserowych
wytworzonych przy statej szybkosci skanowania v=2.88 m-min™® na azotowanych gazowo zgodnie
Z wariantem la probkach walcowych ze stali 42CrMo4 [79]; Posp — graniczna moc wigzki (minimalna)
dla wystepowania strefy przetopionej (SP); Poswc — graniczna moc wiqzki (minimalna) dla
wystepowania strefy wptywu ciepta (SWC)

Tablica 6.2. Rownania opisujgce wplyw mocy wigzki P [W] na wymiary pojedynczych Sciezek
laserowych wytworzonych z rozng szybkoscig skanowania na probkach o ksztaicie pierscienia ze stali
42CrMo4 poddanej azotowaniu gazowemu zgodnie z wariantem Ib [84, 85]

Szybkos¢
skanowania, 2,24 2,88 3,84
vi [m*min]
Glebokos¢é SP,
dsp [wum] = 143.5897 In(P)-768.5237 119.8675 In(P)-655.9403 115.8317 In(P)-643.1177
Szerokos$¢ SP,
wsp [um] =  803.1203 In(P)-4294.6309 = 656.3793 In(P)-3587.0799 | 610.3873 In(P)-3380.2876
Glebokosé SWC,
dswc [um] = 204.6942 In(P)-1054.8276  138.3305 In(P)-701.8445 123.8238 In(P)-639.1018
Szerokos¢ SWC,
wswe [pm] = 982.5791In(P)-5062.5605 = 613.2685 In(P)-3105.2314 | 581.0712 In(P)-2999.4797
Posp [W] = 210 237 256
Poswe [W] = 140 159 173

Peliejsza analize wpltywu mocy wigzki laserowej na wymiary pojedynczych Sciezek

laserowych przeprowadzono w pracach [84, 85], uwzgledniajac rozne szybkosci skanowania
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wigzka laserowa (2,24, 2,88 i 3,84 m'min™t). Wplyw szybkosci skanowania wiazka laserowa
(vi) na warto$ci Posp 1 Poswc otrzymane w wyniku modelowania wptywu mocy wigzki
laserowej (P) na wymiary pojedynczych Sciezek laserowych wytworzonych na probkach
0 ksztalcie pierScienia ze stali 42CrMo4 poddanej azotowaniu gazowemu zgodnie
z wariantem Ib pokazano na rysunku 6.24 [85]. Zgodnie z oczekiwaniami, wicksze szybkosci
skanowania wigzka skutkowaly zwiekszeniem wartosci Posp i Poswc.

Tablica 6.3. Rownania opisujgce wplyw mocy wigzki P [W] na wymiary pojedynczych Sciezek

laserowych wytworzonych z rozng szybkoscig skanowania na prébkach o ksztalcie pierscienia ze stali
42CrMo4 poddanej azotowaniu gazowemu zgodnie z wariantem |1 [84]

Szybkos$¢ skanowania,
vi [m-min]
Glebokos¢ SP, dsp [um] = 116.1762 In(P)-615.1010 93.2168 In(P)-499.5967
Szeroko$¢ SP, wsp [um] =  589.7881 In(P)-3155.1414  534.8857 In(P)-2861.2645
Glebokosé SWC, dswc [um] = 126.1874 In(P)-616.0431 111.3381 In(P)-552.8389
Szeroko$é¢ SWC, wswe [um] = 558.5034 In(P)-2720.4539 | 533.9528 In(P)-2647.6111

2,88 3,84

Posp [W] = 198 213
Poswe [W] = 131 144
300
F,op
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Q:S 200
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Rys. 6.24. Wplyw szybkosci skanowania wigzkq na wartosci Posp | Poswc dla probek o ksztaicie
pierscienia, na ktorych wytworzono pojedyncze Sciezki laserowe po azotowaniu gazowym zgodnie
z wariantem Ib [85]

Wpltyw szybkos$ci skanowania wigzka laserowa na wartosci wspotczynnikoéw A, Bi, Ci i Dj

w rownaniach (6.1) 1 (6.2), opisujacych zmiany glebokosci i szerokos$ci strefy przetopionej
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i strefy wptywu ciepta w funkcji mocy wigzki, pokazano odpowiednio na rysunkach 6.25
16.26. Wartosci Ai i Cj zmniejszaly si¢ wraz ze wzrostem szybkos$ci skanowania wiazka.

Natomiast wigksza szybkos$¢ skanowania skutkowata zwigkszeniem warto$ci Bi i Di [85].
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Rys. 6.25. Wplyw szybkosci skanowania wigzkq laserowq na wartosci wspolczynnikow w rownaniach
(6.1) i (6.2) dla strefy przetopionej (SP) wytworzonej na probkach o ksztalcie pierscienia, na ktorych
wytworzono pojedyncze Sciezki laserowe po azotowaniu gazowym zgodnie z wariantem Ib [85]
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Rys. 6.26. Wphw szybkosci skanowania wigzkq laserowq na wartosci wspotczynnikow w rownaniach
(6.1) i (6.2) dla strefy wplywu ciepta (SWC) wytworzonej na probkach o ksztafcie pierscienia, na
ktorych wytworzono pojedyncze Sciezki laserowe po azotowaniu gazowym zgodnie z wariantem Ib

[85]

Wplyw mocy wigzki laserowej (P) na wymiary pojedynczych $ciezek laserowych
wytworzonych z rdzng szybko$cig skanowania na probkach o ksztalcie pierScienia ze stali
42CrMo4 poddanej azotowaniu gazowemu zgodnie z wariantem 1Ib [84, 85] pokazano na

rysunku 6.27. Réwnania opisujgce wyznaczone Krzywe zamieszczono w tablicy 6.2.
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Rys. 6.27. Wplyw mocy wiqzki laserowej P na wymiary pojedynczych Sciezek laserowych
wytworzonych przy réznych szybkosciach skanowania v (2,24, 2,88 i 3,84 m-min™) na azotowanych
gazowo zgodnie z wariantem Ib probkach o ksztaicie pierscienia ze stali 42CrMo4 [84, 85]; Posp —
graniczna moc wigzki (minimalna) dla wystepowania strefy przetopionej (SP),; Poswc — graniczna moc
wigzki (minimalna) dla wystgpowania strefy wphywu ciepta (SWC)
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Na rysunku 6.28 zaprezentowano wplyw mocy wigzki laserowej (P) na wymiary
pojedynczych $ciezek laserowych wytworzonych z r6zng szybkoscig skanowania na probkach
o ksztalcie pierscienia ze stali 42CrMo4 poddanej azotowaniu gazowemu zgodnie
z wariantem II [84, 85]. Wyznaczone roéwnania odpowiednich Kkrzywych zamieszczono
w tablicy 6.3. Zwraca uwagg fakt, ze otrzymane wartos$ci granicznych mocy wiazki laserowe;j
(Posp 1 Poswc) s przy tych samych szybkos$ciach skanowania wigzka mniejsze w porownaniu
do warto$ci otrzymanych w przypadku wytwarzania pojedynczych S$ciezek na probkach
azotowanych zgodnie z wariantem Ib. Przyczyng tego mogta by¢ znacznie mniejsza grubos¢

strefy zwigzkow wytworzonej po azotowaniu gazowym wedtug wariantu II.
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Rys. 6.28. Wphw mocy wigzki laserowej P na wymiary pojedynczych sciezek laserowych
wytworzonych przy réznych szybkosciach skanowania v (2,88 i 3,84 m-min™) na azotowanych gazowo
zgodnie z wariantem II probkach o ksztaicie pierscienia ze stali 42CrMo4 [84]; Posp — graniczna moc
wigzki (minimalna) dla wystegpowania strefy przetopionej (SP); Poswc — graniczna moc wigzki
(minimalna) dla wystepowania strefy wplywu ciepta (SWC)
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Generalnie, wymiary pojedynczych Sciezek, tj. glebokos¢ i szeroko$¢ SP oraz SWC,
zwigkszaty si¢ wraz ze wzrostem mocy wiazki (P) i malejaca szybko$cig skanowania wigzka
laserowa (vi) [78, 84, 85]. Wyznaczone krzywe na podstawie zalezno$ci (6.1) i (6.2) dos¢
dobrze odzwierciedlaty wyniki pomiaréw. Opracowany model moze by¢ stosowany do
przewidywania wptywu laserowej obrobki cieplnej na mikrostrukture proponowanych warstw
hybrydowych. Na podstawie tego modelu mozna dobiera¢ wlasciwe parametry obrobki
laserowej wskazane dla wytwarzania warstw hybrydowych (azotowanych gazowo
I obrabianych laserowo) z przetopieniem lub bez widocznych oznak przetopienia strefy
zwigzkow warstwy azotowane;.

Warto w tym miejscu zauwazy¢, ze rdznice mi¢dzy granicznymi warto§ciami mocy wiazki
(Posp 1 Poswc), decydujacymi o przeprowadzeniu laserowej modyfikacji z przetopieniem lub
bez widocznych jego oznak (tzn. z wystgpowaniem wylacznie strefy wptywu ciepta) byty
stosunkowo niewielkie. Biorac pod uwage warunki pracy stosowanego lasera
technologicznego CO2, nastawiona (zatozona) warto$¢ mocy wigzki laserowej czasem nieco
odbiegata od warto$ci rejestrowanej podczas obrobki. Dodatkowo, przy wytwarzaniu Sciezek
wielokrotnych, zachodzacych na siebie, nastepowato intensywniejsze grzanie podioza.
Powodowalo to pewne trudno$ci w kontrolowaniu parametréw obrobki laserowej w aspekcie
wytwarzania §ciezek wielokrotnych bez przetopienia strefy zwiazkoéw przy mocy wigzki

dobieranej wowczas w przedziale od Poswc do Pose.

6.3 WPLYW ROZKELADU TEMPERATURY PODCZAS LASEROWEJ
MODYFIKACJI WARSTWY AZOTOWANEJ NA MIROSTRUKTURE
I GLEBOKOSC ODDZIALYWANIA WIAZKI

Rozktad temperatury podczas laserowej obrdobki cieplnej zalezal od parametrow obrobki
laserowej (promienia wigzki laserowej s, mocy wigzki laserowej P, szybkosci skanowania
Vi), jak rowniez od wilasciwosci fizycznych obrabianego materiatu (ggstosci p, ciepla
wlasciwego Cp, przewodnosci cieplnej 4, dyfuzyjnosci cieplnej ). W pracy [81] azotowana
gazowo (zgodnie z wariantem Ib) stal 42CrMo4 zostata poddana modyfikacji laserowej przy
zastosowaniu roznych parametrow (patrz tablica 5.3). Stad tez spodziewano si¢ pewnych
réznic w skutkach LOC, np. odno$nie temperatury powierzchni irozktadu temperatury

w funkcji odleglosci od powierzchni. Z uwagi na wystepujace w tym jednym przypadku
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rozbieznosci migdzy zatozong (nastawiong) mocg wigzki laserowej a tg rejestrowang przez
urzadzenie podczas obrobki laserowej, w tym modelowaniu pod uwage wzigto $rednig moc
rejestrowana, czyli mierzong (tablica 5.4).

Rozklad temperatury wptywal na mikrostrukture obrabianego materialu, na glebokos¢
strefy przetopionej (SP) i strefy wptywu ciepta (SWC). Do wyznaczenia gleboko$ci strefy
przetopionej (dsp) i strefy wplywu ciepta (dswc) potrzebne byly charakterystyczne
temperatury obrabianego materialu, czyli jego temperatura topienia Tm, temperatura
eutektoidalna Aci oraz temperatura przemiany alotropowej Acs. Temperatury Aci i Acz dla
stali 42CrMo4 wynosity odpowiednio: 745 °C (1018 K) 1 790 °C (1063 K). Przyjeto je na
podstawie karty technicznej Lucefin Group [109]. Wedtug danych firmy Xingsheng Special
Steel [110] temperatura topnienia Tm stali 42CrMo4 byta rowna 1416 °C (1689 K). Takie
wlasnie temperatury uwzglgdniono przy obliczaniu wartosci dsp 1 dswc na podstawie
wyznaczonego rozktadu temperatury w funkcji odlegtosci od powierzchni. Przyjeto, ze koniec
strefy przetopionej, okreslony jej glebokoscia dsp, powinien odpowiadaé temperaturze
topnienia Tm. Z kolei koniec strefy wptywu ciepta, okreslony glebokoscia dswc, powinien
znajdowac si¢ pomiedzy dwoma glebokosciami zwigzanymi odpowiednio z temperaturami
Acs i Ac1. Takie zatozenia wynikaty z niezaprzeczalnego faktu, Ze strefa przetopiona powinna
wystepowaé pomigdzy glebokoscia rowna 0 (odpowiadajaca maksymalnej temperaturze na
powierzchni), a glebokoscia odpowiadajaca temperaturze topnienia Tm, jesli oczywiscie
maksymalna temperatura bylaby wyzsza niz Tm. Wtedy mielibySmy do czynienia z LOC
z przetopieniem. Strefa wpltywu ciepta pojawialaby si¢ zatem migdzy glgebokoscia zwigzana
zTm a glgbokoscia zwigzang z temperatura Acs lub Aci. Jesli temperatura Acs bylaby
graniczng temperaturg tej strefy, jej mikrostruktura sktadataby sie gtownie z martenzytu.
Natomiast, jesli przyja¢ temperatur¢ Aci za koniec SWC, przy koncu tej strefy
wystepowataby mieszanina martenzytu i ferrytu. Gdyby maksymalna temperatura byta nizsza
niz Tm, strefa przetopiona nie pojawitaby sie. Odpowiadatoby to laserowej obrobce cieplnej
bez przetopienia. Wtedy strefa zwigzkow e+(e+y") pozostawataby w mikrostrukturze. Ponizej
strefy zwigzkow obserwowana bylaby strefa wptywu ciepta, ktorej koniec wyznaczataby
temperatura Acs lub Ac.

Rozktad temperatury T(z,t) wzdluz osi pojedynczej $ciezki laserowej analizowano

w funkcji odleglosci od powierzchni. Wyniki przedstawiano w postaci wykresu zmian
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temperatury odniesionego do otrzymanej mikrostruktury dla kazdego wariantu zastosowanych
parametrow LOC. Rysunki 6.29, 6.30 i 6.31 przedstawiaja otrzymane wyniki odpowiednio
dla szybkos$ci skanowania 2,24, 2,88 i 3,84 m-min. Na wykresach rozktadu temperatury
zaznaczono temperatur¢ topnienia Tm, temperatur¢ przemiany eutektoidalnej
Aci i temperatur¢ przemiany alotropowej Acz wraz z obliczonymi gleboko$ciami strefy
przetopionej (dsp) oraz strefy wplywu ciepta (dswc). Jednocze$nie pokazano zmierzone na
podstawie obserwacji mikrostruktury wartosci dsp i dswc.

Na rysunku 6.29 pokazano rozktad temperatury wzdtuz osi $ciezek laserowych powigzany
z mikrostrukturg tych $ciezek dla azotowanej gazowo (wariant Ib) stali 42CrMo4 po
laserowej obrobce cieplnej przy zastosowaniu szybkosci skanowania vi=2,24 m'min i mocy
wiazki laserowej 0,260 oraz 0,364 kW. Maksymalna temperatura uzyskana na powierzchni
(1294K) przy mocy wigzki lasera P=0,260 kW bylta nizsza od temperatury topnienia podtoza
(Rys. 6.29a). Dlatego tez oddzialywanie wigzki laserowej nie powinno powodowaé
przetopienia. Jednak na podstawie obserwacji mikrostruktury stwierdzono, ze strefa
zwigzkOw zostala przetopiona do glebokosci 3 um (zmierzony koniec SP, czyli dsp).
Temperatura wzdluz osi $ciezki laserowej stopniowo obnizata si¢ wraz ze zwigkszaniem
odlegtosci od powierzchni. Zmierzony koniec strefy wptywu ciepta (SWC), odpowiadajacy
glebokosci tej strefy dswc, obserwowano w odlegtosci 71 um od powierzchni. Warto$¢ ta
miescita si¢ pomiedzy glgbokosciami SWC powigzanymi z temperatura Acs i Aci
(odpowiednio: 59 i 74 um), a obliczonymi na podstawie rozktadu temperatury.

Zastosowanie wigzki laserowej 0 mocy P=0,364 kW (Rys. 6.29b) skutkowato uzyskaniem
na powierzchni temperatury rownej 1693 K, ktéra byla nieco wyzsza od temperatury
topnienia podtoza (1689 K). Stad tez obliczony na postawie rozktadu temperatury koniec SP,
odpowiadajacy glebokosci tej strefy dsp, siegal 2 pm. Jednak zmierzona warto$¢
dsp powigzana z mikrostrukturg byla wigksza, osiggajac 15 pum, a strefa przetopiona byta
wyraznie widoczna. Tak, jak poprzednio, zmierzony koniec SWC obserwowano na
glebokosci 151 pum, ktora miescita si¢ w zakresie wyznaczonym przez obliczone wartosci

dsp powigzane z temperaturg Acs i Act (odpowiednio: 147 i 164 um).
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Rozktad temperatury wzdhuz osi $ciezek laserowych i1 powigzang z nimi mikrostrukture
przedstawiono na rysunku 6.30 dla azotowanej gazowo (wariant Ib) stali 42CrMo4 po
laserowej obrobcee cieplnej przy zastosowaniu szybkoéci skanowania vi=2,88 m-min™ i mocy
wiazki laserowej w zakresie 0,234-0,624 kW. Przy mocy wigzki laserowej 0,234 kW
maksymalna temperatura przy powierzchni (1192 K) byta nizsza od temperatury topnienia
materiatu podtoza (Rys. 6.30a). W zwigzku z tym promieniowanie laserowe nie powinno
wytworzy¢ strefy przetopionej. Jednak obserwacja mikrostruktury wskazata, ze strefa
zwigzkow (azotkow zelaza) zostata nieznacznie przetopiona do glgbokosci 5 pm (zmierzony

koniec SP). Obserwowano stopniowy spadek temperatury wzdtuz osi $ciezki laserowej wraz

122



Laserowa modyfikacja warstwy azotowanej gazowo wytworzonej na stali 42CrMo4
Dominika Panfil-Pryka

ze zwigkszaniem odlegltosci od powierzchni. Zmierzony koniec SWC (powigzany
z mikrostrukturg), obserwowano w odlegtosci 51 um, ktéra odpowiadata glebokosci tej strefy
(dswc). Wartos¢ ta byta nieco wigksza, niz jej zakres (31-43 wm) wyznaczony przez obliczone

na podstawie rozktadu temperatury glebokosci odniesione do Acs i Act.
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Rys. 6.30. Rozkiad temperatury wzdiuz osi Sciezek laserowych powigzany z mikrostrukturg po
laserowej modyfikacji warstwy azotowanej gazowo wg wariantu Ib przy zastosowaniu szybkosci
skanowania vi=2,88 m-min™ i mocy wigzki P=0,234 kW (a), P=0,338 kW (b), P=0,416 kW (c),
P=0,494 kW (d) oraz P=0,624 kW (e)

Zastosowanie mocy wigzki laserowej P=0,338 kW (Rys. 6.30b) rowniez skutkowato
maksymalng temperaturg (1592 K) nizsza, niz temperatura topnienia podtoza (1689 K).
W takim przypadku strefa przetopiona rowniez nie powinna powstac. Jednak strefa zwigzkow

zostata czgéciowo przetopiona, a zmierzona glgbokos¢ dsp (powigzana z mikrostrukturg)

wyniosta 13 um. Podobnie, jak poprzednio, zmierzona glebokos¢ SWC (dswc=100 um)
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znajdowata si¢ poza zakresem powigzanym z temperaturg Acz i Aci (111-126 um) zgodnie
z rozktadem temperatury. W tym przypadku zmierzona warto§¢ dswc byla nieznacznie
mniejsza. Kolejna moc wigzki laserowej (P=0,416 kW) skutkowala maksymalng temperatura
na powierzchni 1892 K, ktéra byla wyraznie wyzsza od temperatury topnienia podioza
(1689 K). Powodowato to przetopienie strefy zwigzkow (Rys. 6.30c). Obliczone i zmierzone
glebokosci SP byly zblizone, osiggajgc wartosci odpowiednio 27 i 30 um. Zmierzona
glebokos¢ SWC (dswc=151 pm) byla nieznacznie mniejsza w poréwnaniu z zakresem
glebokosci (164-180 pum) odniesionym do temperatury Acs i Aci. Strefa przetopiona byla
rowniez widoczna po LOC przeprowadzonej wigzka laserowa o mocy 0,494 kW (Rys. 6.30d).
Maksymalna temperatura (2191 K) znacznie przekroczyta w tym przypadku temperaturg
topnienia podloza (1689 K). Glgbokos¢ SP, zmierzona na podstawie obserwacji
mikrostruktury i obliczona na podstawie rozkladu temperatur, nieznacznie si¢ roznita,
osiggajac wartosci odpowiednio 49 i1 63 um. Natomiast zmierzona glgbokos¢ SWC
(dswc=188 um) byla wyraznie poza zakresem glebokosci (212-230 um), obliczonym dla
temperatury Acs i Aci. Wigksze rdznice pomiedzy obliczonymi i zmierzonymi glebokosciami
SP 1 SWC zaobserwowano po LOC z zastosowaniem wigzki laserowej o mocy 0,624 kW
(Rys. 6.30e). Maksymalna osiagni¢ta temperatura (przy powierzchni) wynosita 2691 K.
Zmierzona glgbokos¢ SP (dsp=90 pm) byta istotnie mniejsza od wartosci obliczonej dla
temperatury topnienia (dsp=116 um). Zmierzona gltgbokos¢ SWC (dswc=207 um) byta jeszcze
bardziej poza zakresem glebokosci (284-304 um) powigzanego z temperaturg Acs i Aci.

Na rysunku 6.31 przedstawiono rozktady temperatury wzdluz osi $ciezek i powigzang
z nimi mikrostrukture dla azotowanej gazowo wedlug wariantu Ib stali 42CrMo4 po LOC

przy szybkosci skanowania Vi=3,84 m-min’

i mocy wiagzki laserowej w zakresie
0,234-0,598 kW. Przy mocy wiazki laserowej 0,234 kW maksymalna temperatura przy
powierzchni (1192 K) byta znacznie nizsza od temperatury topnienia materiatu podtoza
(Rys. 6.31a). Obliczone i zmierzone glgbokosci SP (dsp) byly takie same, osiggajac wartosc
0 um. Zaobserwowano zatem w tym przypadku laserowa obrobke cieplng bez przetopienia.
Strefa zwigzkow e+(e+y’) pozostata w mikrostrukturze po procesic LOC. Zmierzona na
podstawie obserwacji mikrostruktury glebokos¢ SWC (dswc=38 um), byta nieznacznie
wigksza, niz zakres jej glebokosci (27-37 um) obliczony w odniesieniu do temperatury Acs

i Ac1. Chociaz maksymalna temperatura na powierzchni (1391 K) byta nizsza, niz temperatura
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topnienia poditoza, moc wigzki laserowej 0,286 kW spowodowata wystgpowanie czgsciowo
przetopionej strefy zwigzkéw (Rys. 6.31b). Zmierzona na podstawie obserwacji
mikrostruktury glebokos¢ SP wynosita 11 um. Tak, jak w poprzednim przypadku, zmierzona
glebokos¢ SWC (dswc=78 um), byta nieco wigksza niz obliczony jej zakres glebokosSci
(63-75 um) powigzany z temperatura Acs i Act.
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Rys. 6.31. Rozkiad temperatury wzdluz osi Sciezek laserowych powiqzany z mikrostrukturq po
laserowej modyfikacji warstwy azotowanej gazowo wg wariantu Ib przy zastosowaniu szybkosci
skanowania vi=3,84 m-min™ i mocy wigzki P=0,234 kW (a), P=0,286 kW (b), P=0,390 kW (c),
P=0,520 kW (d), P=0,572 kW (e) oraz P=0,598 kW (f)

LOC przy mocy wigzki lasera P=0,390 kW (Rys. 6.31¢) spowodowata wytworzenie strefy
przetopionej 1 strefy wpltywu ciepta ze wzgledu na stosunkowo wysokg temperature
maksymalng (1791 K), ktéra przewyzszata temperature topnienia. Obliczone i zmierzone

wartosci dsp byly podobne, osiggajac odpowiednio 12 i 14 um. Natomiast zmierzona

glebokos¢ SWC (dswc=114 um) znajdowata si¢ poza zakresem glebokosci 127-142 um,
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obliczonym na podstawie temperatury Acz i Aci. Kolejna moc wigzki laserowej 0,520 kW
spowodowata osiggnigcie jeszcze wyzsze] maksymalnej temperatury na powierzchni
(2290 K). Stad giebokosci SP i SWC byly jeszcze wigcksze (Rys. 6.31d). Obliczone
I zmierzone glgbokosci SP (dsp) byly prawie takie same (odpowiednio 64 i 65 um). Podobnie
jak poprzednio, zmierzona gleboko$¢ SWC (dswc) znajdowata si¢ poza zakresem glebokos$ci
(196-212 um), obliczonym dla temperatury Acs i Aci. Jej warto$¢ byta nieznacznie mniejsza
(190 um), niz dolna granica tego zakresu. Kolejne warto$ci mocy wigzki laserowej
(0,5721 0,598 kW) powodowaly coraz glgbsze przetopienie, poniewaz maksymalne
temperatury (odpowiednio 2489 i 2589 K) znacznie przekraczaly temperature¢ topnienia.
Generalnie glgbokosci SP 1 SWC zwigkszaly si¢ wraz ze wzrostem mocy wigzki lasera
(Rys. 6.31e,f). W przypadku mocy wiazki P=0,572 kW (Rys. 6.31e) zmierzona glgbokos¢
SP (dsp) wynosita 67 pum i byta nieco mniejsza od wartosci obliczonej (81 pum). Natomiast
zmierzona glebokos¢ SWC (dswc=197 um) byla poza zakresem glgbokosci (222-238 um),
obliczonym dla temperatury Acs i Aci. Zastosowanie mocy wigzki laserowej 0,598 kW
skutkowalo nieznacznie mniejszg zmierzong glebokoscig SP (dsp=82 um) w poréwnaniu do
wartosci  obliczonej (90 um). Podobnie, jak poprzednio, zmierzona glgbokos¢ SWC
(dswc=218 pm) byla mniejsza, niz dolna granica zakresu glebokosci (234-251 pm),
obliczonego dla temperatury Acz i Aci.

Na rysunku 6.32 poréwnano obliczone i zmierzone wartosci dsp I dswc dla wszystkich
zastosowanych parametréow obrobki laserowej. Tylko dwie wartosci mocy wigzki laserowej
stosowano przy szybko$ci skanowania vi=2,24 m-min (Rys. 6.32a). Moc wigzki laserowej
0,260 kW nie powinna powodowa¢ przetopienia strefy zwiazkow (azotkow). Jednak azotki
zelaza zostaly czeSciowo przetopione. Zmierzone i obliczone glebokosci SP rdéznily sie
nieznacznie. Natomiast zmierzone gltgbokosci SWC znajdowaty si¢ w zakresie glebokosci,
wyznaczonym przez temperature Acs i Aci. Przy szybkoéci skanowania vi=2,88 m-mint
(Rys. 6.32b) zmierzone glebokosci SP byly poczatkowo nieznacznie wigksze, niz wartosci
obliczone. Taka sytuacja miata miejsce, gdy moc wigzki laserowej nie przekraczala
0,416 kW. Kolejne stosowane wartosci mocy wigzki laserowej skutkowaly zmniejszeniem
mierzonych wartoéci dsp w poréwnaniu z glebokosciami obliczonymi. Do mocy wiazki
laserowej 0,494 kW zmierzone glebokosci SWC nieznacznie rdznity si¢ od obliczonych,

bedac poza zakresem glebokosci okreslonym przez temperatur¢ Acz | Aci. Istotng roznice
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zaobserwowano przy zastosowaniu wigzki laserowej o mocy 0,624 kW. Generalnie, przy

szybkoéci skanowania Vi=3,84 m-min™ (Rys. 6.32c), zmierzone glebokosci SP i SWC byly

zblizone do warto$ci obliczonych. Tylko moc wiazki laserowej wigksza niz 0,520 kW

powodowata wigksze rdéznice. Wykresy zaprezentowane na rysunku 6.31 pokazaty,

ze glebokosci strefy przetopionej i1 strefy wplywu ciepta mozna skutecznie przewidywaé za

pomocg réwnan Ashby'ego i Esterlinga [64, 88, 89]. Dokladnos¢ tej metody moglaby by¢

wigksza, gdyby znane byly niektoére wiasciwosci fizyczne azotkow zelaza, takie jak

przewodnos¢ cieplna 4 i ciepto wtasciwe materiatu Cp. Jednak w literaturze nie znaleziono

danych dotyczacych tych wlasciwosci.
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Rys. 6.32. Wplyw mocy wiqzki laserowej na zmierzone i obliczone glebokosci SP (dsp) i SWC (dswc)

przy szybkosci skanowania: 2,24 m-min™ (a), 2,88 m-min™ (b) oraz 3,84 m-min™ (C)
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6.4 MIKROTWARDOSC WYTWORZONYCH WARSTW

6.4.1 WARSTWA AZOTQWANA MODYFIKOWANA PRZY POMOCY
POJEDYNCZYCH SCIEZEK LASEROWYCH

Profile mikrotwardosci pojedynczych $ciezek laserowych, wytworzonych na prébkach
walcowych azotowanych gazowo zgodnie z wariantem Ia z zastosowaniem mocy wigzki
w zakresie 0,39-1,04 kW i szybkosci skanowania 2,88 m-min™ pokazano na rysunku
6.33 [79]. Pomiary byly wykonywane wzdhuz osi $ciezek. Moc wigzki laserowej wplywata na
glebokos¢ strefy przetopionej (SP) i strefy wptywu ciepta (SWC), a tym samym na grubo$¢
strefy utwardzonej. Im wicksza byta moc wigzki laserowej, tym wieksza osiggano glebokos¢
strefy utwardzonej. Laserowa obrobka cieplna z przetopieniem powodowala zwigkszenie
twardo$ci warstwy powierzchniowej w pordwnaniu z warstwg wyltacznie azotowang gazowo.
Przyczyna takiej sytuacji byly zmiany w mikrostrukturze, a zwlaszcza pojawienie si¢
martenzytu w strefie przetopionej, jak i strefie wptywu ciepta. Bardzo istotne bylo przy tym
zwigkszenie hartownos$ci w wyniku rozpuszczenia si¢ azotkéw zelaza w austenicie podczas
przetapiania. Za wickszg hartowno$¢ odpowiadato zwigkszone stezenie azotu w austenicie.
W zwigzku z tym twardos¢ SP wahata si¢ od 725 do 840 HV przy stosowanej mocy wigzki
(P) w zakresie 0,39-0,78 kW. Twardo$¢ ta byta znacznie wigksza od maksymalnej twardosci
warstwy azotowanej niepoddanej LOC (Rys. 6.33).

W strefie wptywu ciepta zmierzono twardos¢ 790-840 HV. Stopniowo zmniejszata si¢ ona
ze wzgledu na zmiany w mikrostrukturze, uzyskujac ostatecznie twardo$¢ materialu podtoza
(ulepszonej cieplnie stali 42CrMo4), czyli ok. 300-350 HV. Pod koniec SWC twardo$¢
zazwyczaj Osiggata wartosci mniejsze, niz te zmierzone w poréwnywalnej odlegtosci od
powierzchni dla warstwy wylacznie azotowanej. Bylo to efektem odpuszczania tej strefy
W temperaturze wyzszej od tej, w ktorej byl przeprowadzony proces wysokiego odpuszczania
przed azotowaniem. Jednoczes$nie temperatura w tym obszarze musiata by¢ nizsza od
temperatury stabilnosci (wystgpowania) austenitu. Przy wiekszych warto$ciach mocy wigzki
laserowej (0,91 kW 1 1,04 kW) zaobserwowano wyraznie mniejszg twardos$¢ strefy
przetopionej tuz przy powierzchni, prawdopodobnie z powodu niezadowalajacej szybkosci
chlodzenia w tej strefie, mniejszej zapewne od krytycznej szybko$ci chlodzenia (Rys. 6.33b).

Taka sytuacja bylaby niewskazana w przypadku wytwarzania $ciezek wielokrotnych po linii
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srubowej. W warstwie azotowanej pomiary wykonano przy mniejszym obcigzeniu (50 G,
tJ. 0,49 N) w celu dokladniejszego okreslenia twardosci strefy zwiazkéw (azotkdw).
W strefie tej twardo$¢ wynosita 670 HV, a w strefie dyfuzyjnej zmniejszata si¢ wraz ze
zwigkszajaca si¢ odlegloscia od powierzchni od 565,9 do 381 HV na koncu tej strefy
(Rys. 6.33).

1200 - koniec SP, P=0,39 kW "
4 | vi=2,88 m'min-"

o \ - koniec SP. P=0.52 KW | , ‘
- 1000 : ’) " [koniec swc, P=039kw | ["—a—P=0,30 kW
> R — : P=0,52 kW
T : | koniec swC, P=0,52 kw | il
- T =
o 800 1 :,// —0—azotowana stal 42CrMo4
z .
3 600 . 1| koniec sWC, P=0,65 kW |
‘g - T
B [
©
400 1
g 13| ! Oy
- I - L
T 204 L] /J kom’ec SP. P=0,65 ||<w
(L | 1 1 1
(. ‘ 1 | 1 1
0 - (LN 11 I |
0 100 200 300 400 500 600 700
a) odlegtos¢ od powierzchni; x [mm]
1200 T T T .
| koniec SP, P= 0,78 kWI vi=2,88 m min-1
I
« 1000 ’ x| | koniec SWC, P=0,78 kW -D—P=[0,78 W
g ;! '\, ' P=0,91 kW
= . " ~—P=1,04 kW
T 800 - | : : —O=—azotowana stal 42CrMo4
S .
> 600 —
ki | "
3
° 400 1 koniec SP, P= 0,91 kW |
© o
% ] T\: : | | | l
£ 200 - i ] ; /I I 'I : | koniec SWC, P= 1,04 kW | |
£ | koniec SP, P= 1,04 kW | 1 : (-
0 - s e s L S B | .‘/r
0 100 200 300 400 500 600 700

b)

Rys. 6.33. Profile mikrotwardosci pojedynczych sciezek laserowych wytwarzanych na azotowanych
gazowo (wariant la) probkach walcowych ze stali 42CrMo4 w porownaniu do warstwy wylgcznie
azotowanej [79]; szybkos¢ skanowania w= 2,88 m-min™; moc wigzki laserowej P=0,39-0,65 kW (a)
lub P=0,78-1,04 kW (b)
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W przypadku préobek o ksztalcie pierscienia pomiary mikrotwardosci wzdluz osi
pojedynczych $ciezek laserowych przeprowadzono w pracach [81, 84]. Przed laserowsa
modyfikacja stosowano dwa warianty azotowania: wariant Ib [81, 84] i wariant II [84].
Wariant Ib skutkowal otrzymaniem warstwy azotowanej o identycznej mikrostrukturze
i grubosci, jak to miato miejsce w przypadku wariantu la. W pracy [84] stosowano dwie
szybkosci skanowania (2,88 i 3,84 m-min™) i moc wiazki laserowej w podobnym zakresie,
jak w przypadku pojedynczych $ciezek laserowych wytwarzanych na azotowanych probkach
walcowych, opisanych powyzej. Jedyna r6znicg byta zmiana zakresu stosowanej mocy wigzki
w kierunku mniejszych jej warto$ci, co mialo spowodowaé wytworzenie $ciezek bez
widocznych oznak przetopienia strefy zwigzkow. Tym razem stosowano zatem moc wigzki
laserowej od 0,26 do 0,91 kW.

Profile mikrotwardoséci pojedynczych $ciezek laserowych, wytworzonych na prébkach
0 ksztalcie pier§cienia azotowanych gazowo zgodnie z wariantami Ib 1 II pokazano
odpowiednio na rysunkach 6.34 i 6.35 [84]. Pokazano profile otrzymane z zastosowaniem
wybranych warto$ci mocy wiagzki (0,26, 0,39 1 0,78 kW) oraz dwoch szybkosci skanowania
(2,88 i 3,84 m-min™). Zarowno LOC z przetopieniem, jak i z czeSciowym przetopieniem
strefy zwigzkow, powodowata zwigkszenie twardosci warstw hybrydowych w poréwnaniu
Z warstwg wylacznie azotowang gazowo. Im wigksza byta moc wiazki lub mniejsza
stosowano szybkos$¢ skanowania, tym glebsza otrzymywano strefe utwardzong. Zwigkszong
twardo$¢ obserwowano zaréwno w strefie przetopionej (SP), jak i w strefie wptywu ciepla
(SWC). Przyczyna takiej sytuacji byly zmiany w mikrostrukturze, tj. pojawienie sig
martenzytu w tych strefach. Pod strefa wptywu ciepta twardo$¢ pokrywala si¢ z twardoscia
strefy dyfuzyjnej (wytworzonej podczas azotowania), tagodnie zmniejszajac si¢ w kierunku
rdzenia, w ktorym twardos$¢ osiggata wartosci charakterystyczne dla ulepszonej cieplnie stali
42CrMo4.

Profile mikrotwardo$ci pojedynczych $ciezek laserowych otrzymanych po azotowaniu
zgodnie z wariantem Ib pokazano na rysunku 6.34 [84]. Na rysunkach 6.34a i 6.34b
poréwnano wplyw szybkosci skanowania wigzka (odpowiednio: 2,88 i 3,84 m-mint). Moc
wiazki laserowej 0,26 kW skutkowata wytworzeniem tylko czesciowo przetopionej strefy
zwigzkéw. Otrzymane profile mikrotwardo$ci wskazywaly na nieznacznie zwigkszona

twardo$¢ w porownaniu do twardosci warstwy azotowanej. Gldwng tego przyczyna byta
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stosunkowo cienka strefa wptywu ciepta pod strefa zwigzkéw. Mikrotwardos¢ czesciowo
przetopionej strefy zwigzkéw byla poréwnywalna z t3 zmierzong bezposrednio po
azotowaniu, osiggajac 723 HV 1 833 HV przy szybko$ci skanowania odpowiednio:
2,88 i 3,84 m'mint (Rys. 6.34a i 6.34b). W strefie wptywu ciepta (SWC) twardo$¢ byta

ok. 40-50 HV wigksza, niz zmierzona w strefie dyfuzyjnej bezposrednio po azotowaniu.
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Rys. 6.34. Profile mikrotwardosci pojedynczych Sciezek laserowych wytwarzanych na azotowanych
gazowo (wariant Ib) probkach w ksztalcie pierscienia ze stali 42CrMo4 w porownaniu do warstwy
wylgcznie azotowanej [84]; moc wiqzki laserowej P=0,26-0,78 kW, szybkos¢ skanowania
vi=2,88 mmin™ (@) lub vi=3,84 m-min™ (b)

Moc wigzki laserowej wieksza od 0,26 kW powodowata catkowite przetopienie strefy

zwiazkow 1 rozktad azotkow zelaza. Podczas przetapiania, azot czeSciowo rozpuszczal si¢
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W austenicie, zwickszajac hartownos¢ materiatu. To powodowalo znaczne zwigkszenie
twardos$ci strefy przetopionej (SP), nawet do 975 HV. Jednoczes$nie, zmniejszong twardo$¢
SP obserwowano przy powierzchni w przypadku stosowania mocy wigzki 0,78 kW. Mogto to
by¢ spowodowane czgsciowym odparowaniem azotu, co skutkowato pojawieniem si¢ pewnej

ilosci poréw w tej strefie.
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Rys. 6.35. Profile mikrotwardosci pojedynczych sciezek laserowych wytwarzanych na azotowanych
gazowo (wariant Il) probkach w ksztalcie pierscienia ze stali 42CrMo4 w porownaniu do warstwy
wylgcznie azotowanej [84]; moc wiqzki laserowej P=0,26-0,78 kW, szybkos¢ skanowania vw=2,88
m-min’ (@) lub vi=3,84 m-min™ (0)
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Warto zauwazy¢, ze glebokosci SP 1 SWC otrzymane na probkach o ksztatcie pierscienia
przy szybkosci skanowania 2,88 m-mint (Rys. 6.34a) byly mniejsze, niz te, ktore
charakteryzowaty warstwg¢ hybrydowa wytworzong przy pomocy pojedynczych Sciezek
laserowych na probkach walcowych przy tej samej mocy wigzki (Rys. 6.33). Przyczyna
takiego stanu rzeczy mogto by¢ to, ze probki walcowe mialy mniejsza $rednice, a zatem
pojedyncze Sciezki laserowe wytwarzano na powierzchni o wigkszej krzywiznie, co mogto
powodowac bardziej intensywny efekt oddziatywania promieniowania laserowego na materiat
podczas obrobki laserowe;.

Profile mikrotwardo$ci pojedynczych $ciezek laserowych otrzymanych po azotowaniu
zgodnie z wariantem |l pokazano na rysunku 6.35 [84]. Na rysunkach 6.35a i 6.35b
poréwnano wptyw szybkosci skanowania wiazka (odpowiednio: 2,88 i 3,84 m-min™t). W tym
przypadku, wszystkie stosowane wartosci mocy wigzki laserowej powodowaty przetopienie
strefy zwigzkow, gtdéwnie z uwagi na stosunkowo matg jej grubos$¢ otrzymang po azotowaniu
(8,28 um). Jednoczesnie, strefa zwigzkow o mniejszej grubosci skutkowata nieco wicksza
glebokoscig strefy utwardzonej, tzn. glebokosci SP i SWC byly zazwyczaj wigksze
W porownaniu do zmierzonych w przypadku wariantu Ib azotowania gazowego (Rys. 6.34).
Wigksza glebokos¢ strefy przetopionej, jak rowniez ciensza strefa zwigzkow, powodowata, ze
maksymalna twardo$¢ tej strefy byla nieznacznie mniejsza (945 HV) w poréwnaniu do
twardosci strefy przetopionej zmierzonej po laserowej modyfikacji warstwy azotowanej
wedtug wariantu Ib [84].

Bardziej szczegdlowa analize profili mikrotwardo$ci po obrobce hybrydowej probek
0 ksztalcie pier§cienia przeprowadzono w pracy [81]. W tym przypadku, wskutek istotnych
rozbiezno$ci miedzy zatozong (nastawiong) mocg wiazki laserowej a ta rejestrowang przez
urzadzenie podczas obrobki laserowej, pod uwage wzieto $rednig moc rejestrowang, czyli
Mmierzong (patrz tablica 5.4). Stosowano zatem moc wigzki w zakresie 0,234-0,624 KW przy
trzech szybkosciach skanowania (2,24, 2,88 i 3,84 m-min™). Profile mikrotwardo$ci wzdhz
osi wytworzonych po azotowaniu gazowym (wariant Ib) pojedynczych $ciezek laserowych
przedstawiono na rysunkach 6.36, 6.37 1 6.38, odpowiednio dla kazdej ze stosowanych
szybkosci skanowania. Pomiary wykonywano réwniez prostopadle do obrabianej powierzchni
i porownano z profilem mikrotwardosci po regulowanym azotowaniu gazowym. Maksymalna

twardo$§¢ azotowanej gazowo stali 42CrMo4 zostala zmierzona w strefie zwigzkow
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(759,4 HV). Nastgpnie obserwowano stopniowy spadek mikrotwardosci wraz ze
zwigkszaniem si¢ odleglosci od powierzchni. W strefie dyfuzyjnej mikrotwardo$¢ spadata od
654,8 HV (tuz pod strefa zwiazkoéw) do 346,8 HV na koncu strefy dyfuzyjnej. Koniec strefy
dyfuzyjnej, przyjety jako gltebokos¢, przy ktorej twardos$¢ osiggata wartosci charakterystyczne
dla podtoza, odpowiadat ok. 450 um. Ulepszony cieplnie materiat podtoza miat twardos¢
ok. 320-340 HV. W konsekwencji réznych stosowanych parametrow obrobki laserowej
(szybko$¢ skanowania i moc wiazki laserowej), LOC przeprowadzono z catkowitym
przetopieniem strefy zwigzkdéw, z czeSciowym przetopieniem strefy zwigzkow lub bez
przetopienia tej strefy. Rozklad temperatury podczas LOC wplywal na otrzymywang
mikrostrukture. To skutkowalo réznymi profilami mikrotwardosci wzdluz osi $ciezek
laserowych. Generalnie, zmiany mikrostruktury, a zwlaszcza pojawienie si¢ martenzytu
azotowego w SP i SWC, skutkowaty zwigkszong mikrotwardoS$cig.

Profile mikrotwardo$ci pojedynczych $ciezek laserowych, wytworzonych na azotowanej
gazowo stali 42CrMo4 przy szybkosci skanowania vi=2,24 m-min™ i dwéch zastosowanych
warto$ciach mocy wigzki laserowej 0,260 1 0,364 KW, przedstawiono na rysunku 6.36 [81].
Zastosowanie mocy wiazki P=0,260 kW skutkowalo wytworzeniem bardzo cienkiej,
czesciowo przetopionej strefy zwiazkow 1 strefy wpltywu ciepta. Trudno bylo zmierzy¢
mikrotwardos¢ strefy czgsciowo przetopionej ze wzgledu na jej matg grubos¢. Niemniej byta
ona poréwnywalna z twardos$cig strefy zwigzkow bezposrednio po azotowaniu.
Mikrotwardos¢ SWC wahata si¢ od 732,6 do 833 HV 1 byla znaczaco zwigkszona
W poréwnaniu z tym samym obszarem strefy dyfuzyjnej w warstwie wylacznie azotowanej
gazowo. Utwardzenie tej strefy nastgpowalo w efekcie przemiany martenzytycznej. Ponizej
strefy wptywu ciepta profil mikrotwardosci przebiegal tak, jak dla pozostatej czesci strefy
dyfuzyjnej, ktora nie zostala poddana LOC. Moc wigzki laserowej 0,364 kW skutkowata
wytworzeniem wyraznie widocznej SP (calkowicie przetopionej strefy zwiazkow) i SWC.
Mikrotwardos$¢ strefy przetopionej (SP) byla rowna 698 HV i zarazem nieco mniejsza, niz
mikrotwardo$¢ strefy azotkdw zelaza przed LOC. Strefa wplywu ciepta (SWC)
charakteryzowata si¢ mikrotwardoscia w zakresie 726,1-916 HV. Jej maksymalna warto$¢
przekraczala mikrotwardo$¢ osiggang zwykle po typowym hartowaniu stali 42CrMo4
(ok. 700-750 HV). Wynikato to ze zwigkszonej hartowno$ci na skutek powstania austenitu

wzbogaconego w azot przed przemiang martenzytyczng. Stad tez przesycony weglem
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martenzyt dodatkowo zawierat azot. Poza tym w strefie wptywu ciepta mogta pozostawac
pewna ilo$¢ azotkbw 7y’, co réwniez moglo powodowaé zwickszenie twardosci.
Mikrotwardo$¢ SP byta mniejsza w poréwnaniu z SWC ze wzgledu na obecnosé
gruboiglastego martenzytu azotowego. Natomiast w SWC wystepowatl drobnoiglasty

martenzyt.
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Rys. 6.36. Profile mikrotwardosci pojedynczych Sciezek laserowych wytwarzanych na azotowanych
gazowo (wariant Ib) probkach w ksztalcie pierscienia ze stali 42CrMo4 w poréwnaniu do warstwy
wylgcznie azotowanej [81]; szybkosé skanowania vi= 2,24 m-min™; moc wigzki laserowej P=0,260 kW
i P=0,364 kW

Pig¢ profili mikrotwardosci pojedynczych $ciezek laserowych pokazano na rysunku 6.37,
na ktérym wplyw rozktadu temperatury na twardos¢ przedstawiono po LOC z zastosowaniem
szybkoéci skanowania vi=2,88 m-min™. Moc wigzki laserowej mieécita sie w zakresie od
0,234 do 0,624 kW. Dwie pierwsze wartosci P (0,234 i 0,338 kW) powodowaty wytworzenie
czeSciowo przetopionej strefy zwigzkéw (przy mocy 0,234 kW) lub strefy przetopionej
(przy mocy 0,338 kW) oraz strefy wptywu ciepta (Rys. 6.37a). Mikrotwardo$¢ stosunkowo
cienkiej SP wynosila odpowiednio 787 HV 1 698 HV. Mikrotwardo$¢ stosunkowo cienkiej
strefy wptywu ciepta, wytworzonej przy mniejszej mocy wiazki laserowej (P=0,234 kW),
wahata si¢ od 689,1 do 857,2 HV. Natomiast LOC przy zastosowaniu wigkszej mocy wigzki
(P =0,338 kW) skutkowata wickszg glebokoscia SWC i osiggnicta jej mikrotwardoscig
w zakresie 752,5-927,2 HV. Podobnie jak poprzednio, stosunkowo duza mikrotwardo$¢

SWC spowodowana byta obecnos$cia drobnoiglastego martenzytu azotowego oraz zwickszong
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hartownos$cig z powodu azotu rozpuszczonego w austenicie podczas grzania. Przyczyna

mniejszej mikrotwardos$ci strefy przetopionej mogta by¢ obecno$¢ gruboiglastego martenzytu

azotowego.
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Rys. 6.37. Profile mikrotwardosci pojedynczych sciezek laserowych wytwarzanych na azotowanych

gazowo (wariant Ib) probkach w ksztalcie pierscienia ze stali 42CrMo4 w porownaniu do warstwy

wylgcznie azotowanej [81]; szybkos¢ skanowania vi= 2,88 m-min™,

0,338 KW (a) lub P=0,416-0,624 kW (b)

L moc wigzki laserowej P=0,234-
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Pozostate profile mikrotwardosci pojedynczych Sciezek laserowych wytworzonych przy
szybkosci skanowania 2,88 m'min™ przedstawiono na rysunku 6.37b. Moc wigzki laserowe;
mies$cita si¢ w zakresie 0,416-0,624 kW. W kazdym z tych przypadkéw w mikrostrukturze
wyraznie widoczna byta catkowicie przetopiona strefa zwiazkoéw (SP), a takze strefa wptywu
ciepta (SWC). Glebokosci SP 1 SWC zwigkszaly si¢ wraz ze wzrostem mocy wigzki
laserowej. Podobnie jak poprzednio, mikrotwardos$¢ strefy przetopionej byta nieco mniejsza
W poréwnaniu ze strefa wptywu ciepta. Wartosci zmierzone w SP po LOC z zastosowaniem
wiazki laserowej o mocy 0,416 kW, 0,494 kW 1 0,624 kW, ksztattowaly si¢ odpowiednio:
710 HV, 732,6-758 HV oraz 726,1-841 HV. Natomiast mikrotwardos¢ SWC osiggata
warto$ci w zakresie: 802,3-882,5 HV, 726,1-891,2 HV i 695-936,5 HV przy mocy wigzki
odpowiednio: 0,416 kW, 0,494 kW i 0,624 kW.

Na rysunku 6.38 pokazano profile mikrotwardosci pojedynczych $ciezek laserowych,
wytworzonych na azotowanej gazowo stali 42CrMo4 przy szybkosci skanowania

vi=3,84 m-min™?

1 mocy wigzki laserowej] w zakresie 0,234-0,598 kW. Moc wiagzki
P=0,234 kW spowodowata wytworzenie §$ciezki laserowej bez widocznych oznak
przetopienia strefy zwigzkow. Mikrostruktura sktadata si¢ z laserowo zmodyfikowanej strefy
zwigzkow e+(e+y’) 1 strefy wplywu ciepta. Rysunek 6.38a pokazuje mikrotwardo$¢ mierzong
wzdluz osi tej Sciezki laserowej. Mikrotwardos¢ strefy zwiazkow (azotkdéw zelaza) wynosila
965,4 HV 1 byla wigksza od wartosci uzyskanej bezposrednio po azotowaniu gazowym
(759,4 HV). Moglto to wynika¢ =z korzystnego wplywu LOC bez przetopienia
na mikrostrukture strefy zwigzkoéw. Jak juz wspomniano wczes$niej, zewngtrzna strefa
azotkdbw & wydawala si¢ by¢ mniej porowata i bardziej zwarta wskutek takiej laserowej
modyfikacji. Wigksza twardos¢ strefy zwigzkow po LOC mogta potwierdza¢ taki wniosek.
Mikrotwardo$¢ SWC miescita si¢ w zakresie od 695 do 865,6 HV i byla znacznie zwigkszona
w poroOwnaniu z tym samym obszarem strefy dyfuzyjnej warstwy azotowanej gazowo.
Nieznacznie wigkszg mikrotwardo$s¢ obserwowano rowniez pod strefa wptywu ciepta do
gtebokosci ok. 90 um. Moglo to wskazywac, ze rzeczywista glgboko$¢ strefy wplywu ciepta
byta wigksza. Moc wigzki laserowej 0,286 kW spowodowata wytworzenie cze$ciowo
przetopionej strefy zwigzkow oraz strefy wptywu ciepta. W tym przypadku mikrotwardos¢ SP

(557,2 HV) byta mniejsza niz twardo$¢ strefy zwigzkow bezposrednio po azotowaniu
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gazowym (Rys. 6.38a). Natomiast mikrotwardos¢ SWC byta wyjatkowo duza, osiggajac
wartos$ci w zakresie 891,2-946 HV.
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Rys. 6.38. Profile mikrotwardosci pojedynczych sciezek laserowych wytwarzanych na azotowanych
gazowo (wariant Ib) probkach w ksztalcie pierscienia ze stali 42CrMo4 w porownaniu do warstwy

wylgcznie azotowanej [81]; szybkos¢ skanowania vi= 3,84 m-min

0,390 kW (a) lub P=0,520-0,598 kW (b)

1.

’

moc wiqgzki laserowej P=0,234-

Ostatni profil mikrotwardos$ci, pokazany na rysunku 6.38a, otrzymano po LOC

z zastosowaniem mocy wigzki P=0,390 kW. W tym przypadku w mikrostrukturze

zidentyfikowano catkowicie przetopiong stref¢ zwigzkow i bardziej obszerng strefe wptywu
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ciepta. Jednoczesnie zmierzono stosunkowo matg mikrotwardos¢ SP (483,4 HV). SWC
charakteryzowata si¢ duza mikrotwardosciag w zakresie od 841 do 975,4 HV. Stosunkowo
cienka strefa przetopiona (SP), stabo zwigzana ze strefa wptywu ciepta (SWC), jak réwniez
mniejsza szybkos¢ chtodzenia mogty by¢ przyczyng zmniejszonej twardosci SP.

Rysunek 6.38b przedstawia profile mikrotwardosci w funkcji odlegtosci od powierzchni
otrzymane po LOC przy szybkosci skanowania 3,84 m-min™ i kolejnych wartosciach mocy
wigzki laserowej: P=0,520 kW, P=0,572 kW i P=0,598 kW. We wszystkich tych
przypadkach w mikrostrukturze zaobserwowano catkowicie przetopiong strefe zwigzkow oraz
stosunkowo glebokie strefy wpltywu ciepta. Zastosowanie P=0,520 kW skutkowato
mikrotwardosciag SP w zakresie 607,9-766,3 HV, co bylo porownywalne z mikrotwardo$cia
strefy zwigzkow zmierzong bezposrednio po azotowaniu gazowym. Podobnie, jak
w poprzednich przypadkach, SWC byla bardziej twarda ze wzglegdu na obecnosé
drobnoiglastego martenzytu azotowego z wydzieleniami azotkéw y’. Mikrotwardos¢ SWC
miescita si¢ w przedziale od 726,1 do 946 HV 1 bytla istotnie zwigkszona w pordwnaniu z tym
samym obszarem strefy dyfuzyjnej po azotowaniu gazowym. Po LOC z zastosowaniem
wigzki laserowe] o mocy 0,572 kW zmierzona mikrotwardos¢ SP 1 SWC wahata si¢
odpowiednio od 689,1 do 719,8 HV oraz od 865,6 do 9557 HV. Sciezka laserowa
wytworzona przy P=0,598 kW charakteryzowata si¢ stosunkowo duza mikrotwardoscia
SP (732,6-833 HV) i jeszcze wigkszg mikrotwardoscia SWC (908,9-975,4 HV). Jednakze,
zakres mikrotwardo$ci otrzymany w SP i SWC moze by¢ do pewnego stopnia przypadkowy.

Na zmierzone warto$ci w istotny sposob wplywat wybor miejsca pomiaru.

6.4.2 WARSTWA AZOTOWANA MODYFIKOWANA PRZY POMOCY
WIELOKROTNYCH SCIEZEK LASEROWYCH

Profile mikrotwardo$ci $ciezek wielokrotnych wytworzonych po linii $rubowej na
azotowanych gazowo (wariant [a) probkach walcowych pokazano na rysunku 6.39 [79].
Stosowano stala szybko$é skanowania vi=2,02 m-min? i dwie wartosci mocy wiazki:
P=0,13 kW i P=0,39 kW, dla ktorych stopien zachodzenia $ciezek wynosit odpowiednio:
72% 1 86%. Otrzymane wyniki poréwnano z mikrotwardo$cig warstwy azotowanej gazowo
przed procesem laserowej obrobki cieplnej (LOC), a takze z pojedyncza $Sciezky laserowa

wytworzong przy mocy wigzki laserowej 0,39 kW. Wielokrotne $ciezki laserowe,
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wytworzone w wyniku przetopienia strefy zwigzkow przy mocy wigzki laserowej 0,39 kW,
charakteryzowaty si¢ podobnymi profilami mikrotwardosci, niezaleznie od tego, czy
stosowano gaz ostonowy (argon), czy tez obrobke przeprowadzono bez tej ostony.
Jednoczesnie glebokos¢ strefy utwardzonej (SP 1 SWC) byla wigksza w pordéwnaniu
Z pojedynczg Sciezka laserowa wytworzong przy tej samej mocy wigzki laserowej (0,39 kW).
Spowodowane to byto mniejsza szybkoscia skanowania (vi=2,02 m-min') stosowana przy
wytwarzaniu $ciezek wielokrotnych, czemu towarzyszyt dluzszy czas ekspozycji
promieniowania laserowego. Twardo$¢ SP (655-800 HV) byla mniejsza w poroéwnaniu
z warto$ciami zmierzonymi w SWC (810-910 HV) bezposrednio pod strefa przetopiona.
Prawdopodobnie bylo to spowodowane stosunkowo mata szybko$cig chlodzenia przy
powierzchni podczas wytwarzania wielokrotnych $ciezek laserowych, ktore zachodzity na
siebie. Nastepnie, obnizajaca si¢ podczas LOC temperatura na wickszych glebokosciach
skutkowata zmianami mikrostruktury, a zwlaszcza zmniejszeniem udzialu martenzytu
w SWC. Taka sytuacja powodowata, ze twardo$¢ stopniowo malata do wartosci typowych dla

ulepszonego cieplnie materiatu podtoza.

1000 —C=warstwa azotowana przed LOC (HV0.03)

=—4=wzdlui osi sciezki wielokrotnej P=0.13 kK\WW (HV0.05)

u;
=
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Rys. 6.39. Profile mikrotwardosci wielokrotnych sciezek laserowych wytworzonych na azotowanych
gazowo (wariant la) probkach walcowych ze stali 42CrMo4 w porownaniu do warstwy wytgcznie

. 7 e .

wiqzki laserowej P=0,13 kW lub P=0,39 kW
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Mikrotwardo$¢ cienkiej warstwy utlenionej, pojawiajacej si¢ po obrobce laserowe;
Z przetopieniem bez gazu ostonowego, nie zostala zmierzona z uwagi na jej niewielkg
grubo$¢. Nawet przy zmniejszonym obcigzeniu (50 G, czyli ok. 0,49 N) trudno byto ja
zmierzy¢. Na rysunku 6.39 zaznaczono orientacyjny koniec SP i koniec SWC dla
wielokrotnych $ciezek wytwarzanych przy mocy wigzki 0,39 kW oraz orientacyjny koniec
strefy dyfuzyjnej, czyli warstwy azotowane;j.

Bardzo interesujace wyniki uzyskano dla wielokrotnych $ciezek laserowych
wytworzonych przy mocy wigzki P=0,13 kW bez widocznych oznak przetopienia strefy
zwigzkow (Rys. 6.39). Podobnie, jak w przypadku warstwy azotowanej, pomiary wykonano
pod obcigzeniem 50 G (0,49 N), zeby dokladniej zmierzy¢ twardo$¢ strefy zwigzkoéw
et(e +y’). Strefa zwigzkow charakteryzowala si¢ wigksza twardoscig (770 HV) w porownaniu
do warstwy azotowanej przed procesem laserowej obrdobki cieplnej (670 HV). Mogto to
wynika¢ z mniej porowatej i bardziej zwartej strefy zwiazkow obserwowanej po LOC bez
przetopienia. Twardo$¢ pod ta strefa zwigzkow roéwniez zwickszyla si¢ w pordéwnaniu
Z warstwa azotowang gazowo. Ten wzrost twardosci wynosit okoto 70-100 HV 1 potwierdzit
obecnos¢ strefy wptywu ciepta (SWC) pod strefg zwigzkéw (azotkow zelaza). Wzglednie
mata twardo$¢ SWC (w poroOwnaniu ze strefg wplywu ciepta otrzymywang po przetopieniu)
mogla wynika¢ z niekompletnej austenityzacji. Prawdopodobnie temperatura w tym obszarze
podczas LOC nie przekroczyta temperatury trwatosci jednorodnego  austenitu.
W konsekwencji w SWC obserwowano zmniejszony udzial martenzytu. Taka sytuacje
obserwowano rowniez przy koncu SWC po wytworzeniu S$ciezek wielokrotnych
z przetopieniem.

W przypadku wytwarzania $ciezek wielokrotnych z przetopieniem przy zastosowaniu
mocy wiazki 0,39 kW 1 laserowej modyfikacji przeprowadzonej bez gazu ostonowego
porownano profile mikrotwardo$ci otrzymane wzdhuz osi $ciezki oraz wzdhuz styku
sasiednich S$ciezek (Rys. 6.40). Okazato si¢, ze dzieki zastosowaniu stosunkowo duzego
stopnia zachodzenia $ciezek (O=86%) otrzymane profile mikrotwardosci niewiele si¢ r6zZnia.
Nie obserwowano zatem typowego dla obrobki laserowej efektu istotnego zmniejszenia
grubosci strefy przetopionej i1 strefy wptywu ciepta na styku sgsiednich $ciezek. Giebokosci
SP 1 SWC na styku $ciezek byly tylko nieznacznie mniejsze w poréwnaniu z tymi, ktore

obserwowano w osi $ciezek.
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Rys. 6.40. Profile mikrotwardosci wielokrotnych sciezek laserowych wytworzonych na azotowanych
gazowo (wariant la) probkach walcowych ze stali 42CrMo4 wzdtuz osi sciezki i wzdtuz styku sciezek
W poréwnaniu do warstwy wylgcznie azotowanej; szybkosé skanowania vi= 2,02 m-min™; moc wigzki
laserowej P=0,39 kW, stopien zachodzenia sciezek O=86%
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Rys. 6.41. Profile mikrotwardosci wielokrotnych sciezek laserowych wytworzonych na azotowanych
gazowo (wariant la) probkach walcowych ze stali 42CrMo4 zmierzone rownolegle do powierzchni
W réznych od niej odleglosciach; szybkosé¢ skanowania vi= 2,02 m-min™; moc wigzki laserowej
P=0,39 kW, stopien zachodzenia sciezek O=86%
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Z kolei na rysunku 6.41 pokazano profile mikrotwardo$ci zmierzone réwnolegle do
powierzchni w funkcji odleglosci od wybranej osi $ciezki w dwoch odleglosciach od
powierzchni: 0,02 mm (a wigc w strefie przetopionej) oraz 0,165 mm (czyli w strefie wptywu
ciepta). Otrzymane profile wskazuja na niewielkie wahania twardosci w wybranych
odlegtosciach od powierzchni, co §wiadczy o dos$¢ jednorodnej mikrostrukturze SP 1 SWC.

Wielokrotne $ciezki laserowe wytwarzano takze z zastosowaniem gazu ostonowego
(argonu) na probkach o ksztalcie pierScienia azotowanych zgodnie z wariantem Ib [86].
Stosowano szybko$é skanowania vi=2,88 m-min™, stopien zachodzenia $ciezek O=86% oraz
moc wigzki P=0,21 kW i P=0,26 kW. Mniejsza moc wigzki (0,21 kW) skutkowala
czgsciowym przetopieniem strefy zwigzkow (azotkéw zelaza), a wigksza moc wigzki
(0,26 kW) powodowala co prawda jej calkowite przetopienie, ale bez przetopienia strefy
dyfuzyjnej. Otrzymane profile mikrotwardo$ci przedstawiono na rysunku 6.42. Wyniki
poréwnano z twardo$cig warstwy azotowanej gazowo. Wielokrotne $ciezki wytworzone po
linii $rubowej z cze$ciowym przetopieniem strefy zwigzkéw przy mocy wiazki laserowej
0,21 kW i catkowitym przetopieniem strefy zwigzkéw przy mocy wigzki 0,26 kW
charakteryzowaly si¢ wiekszg twardo$cig w porOwnaniu z warstwg azotowang gazowo.
Ulepszona cieplnie i azotowana gazowo stal 42CrMo4 osiagnela twardos¢ 760 HV tuz przy
powierzchni (w strefie zwigzkow). Nastepnie jej twardo$¢ stopniowo spadata w strefie
dyfuzyjnej do okoto 350 HV w ulepszonym cieplnie podlozu. Najwieksza twardos¢
otrzymano po wytworzeniu Sciezek wielokrotnych wigzka o mocy 0,21 kW. Tuz przy
powierzchni twardo$¢ nieznacznie spadta do 725 HV w czeéciowo przetopionej strefie
zwigzkow, a maksymalna jej wartos¢ w SWC przekraczata 900 HV. Nastepnie twardo$¢
stopniowo spadata do okoto 590 HV przy koncu SWC i do 330-350 HV w ulepszonym
cieplnie podtozu. Zastosowanie wigkszej mocy wigzki laserowej (0,26 kW) spowodowato
nieco wigksze zmniejszenie twardos$ci przy powierzchni (okoto 695 HV w SP). Jednocze$nie
zaobserwowano poszerzong strefe utwardzong o maksymalnej twardosci 800 HV w SWC.
Pod koniec SWC twardo$¢ zmniejszata si¢ do 580 HV. Nastepnie profil mikrotwardosci byt
porownywalny z poprzednimi profilami. Prawdopodobnie zmniejszona twardo$¢ tuz przy
powierzchni (w SP) byla spowodowana stosunkowo mata szybko$cig chlodzenia w tym
obszarze podczas wytwarzania wielokrotnych $ciezek laserowych. Zmniejszajaca si¢

temperatura na wigkszych glebokosciach SWC podczas LOC skutkowata zmianami
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mikrostruktury, w szczego6lnosci zmniejszeniem zawartosci martenzytu w SWC. Dlatego tez,
twardos¢ SWC zmniejszala si¢ w funkcji odlegtosci od powierzchni. Na rysunku
6.42 zaznaczono zasi¢g strefy przetopionej (SP) i strefy wplywu ciepta przy dwoch réznych

warto$ciach mocy wiazki laserowe;j.
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Rys. 6.42. Profile mikrotwardosci wielokrotnych sciezek laserowych wytworzonych na azotowanych
gazowo (wariant Ib) probkach o ksztaicie pierscienia ze stali 42CrMo4 w porownaniu do warstwy
wylgcznie azotowanej [86]; szybkos¢ skanowania vi= 2,88 m-min’t; moc wigzki laserowej P=0,21 kW
lub P=0,26 kW

6.5 WELASCIWOSCI NANOMECHANICZNE WYTWORZONYCH WARSTW

Testy nanoindentacji dostarczyty danych o wtasciwosciach mechanicznych wytworzonych
warstw powierzchniowych poprzez wgniatanie wglebnika w skali nanometrycznej przy
bardzo malym obcigzeniu. Glownym celem tej czeSci badan bylo okreslenie twardosci
i modutu sprezystosci azotkoOw zelaza, wystepujacych w strefie zwigzkow, a takze strefy
dyfuzyjnej warstwy azotowanej oraz strefy wptywu ciepla i strefy przetopionej w warstwach
azotowanych poddanych LOC. Pomiary wykonano zaréwno na probkach walcowych [80],

jak i probkach o ksztalcie pier§cienia [81].
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Odksztatcenie plastyczne powodowato, ze po tescie nanoindentacji na powierzchni
badanego materialu pozostawato wgniecenie. Wielko$¢ tego pozostajacego wgniecenia,
wplywajacego na odwzorowang powierzchni¢ styku, byta zbyt mata, aby doktadnie zmierzy¢
ja za pomoca mikroskopu optycznego, jaki zwykle stosowano podczas konwencjonalnych
testow twardos$ci. Podczas testéw nanoindentacji srednie ci$nienie na styku, a tym samym
twardos$¢, mozna oszacowac posrednio. Mierzono przemieszczenie wgtebnika, a powierzchnig
styku obliczano przy petnym obcigzeniu w oparciu o znang gltebokos$¢ penetracji i geometri¢
wglebnika. Jesli srednie ci$nienie na styku zostato okreslone w warunkach w petni rozwinigtej
strefy odksztatcen plastycznych, zwykle definiowano je jako "twardo$¢ wgniatania" materiatu
i oznaczano jako Hr [80].

Wyznaczenie modutu sprezystosci wzdluznej materialu (modutu Younga) bylo mozliwe
w wyniku analizy jego poczatkowej reakcji sprezystej podczas odcigzania. Po usunigciu
obcigzenia wglebnika materiat probowal odzyska¢ swoj pierwotny ksztalt. Byto to jednak
niemozliwe, jesli nastgpito odksztalcenie plastyczne. Nastepowalo tylko odzyskanie ksztaltu
w pewnym stopniu z powodu relaksacji odksztalcen sprezystych w materiale. Modut
sprezystosci probki mozna bylo okresli¢ na podstawie nachylenia krzywej odcigzenia na
wykresie krzywej obciagzenie-przemieszczenie, analizujac poczatkowa cze$¢ odpowiedzi
sprezystej. Modutl mierzony takag metoda byl zwykle nazywany "modutem wgniatania"
I 0znaczany jako Ejr. Modut wgniatania moze mie¢ doktadnie to samo znaczenie, co "modut
Younga" lub "modut sprezystosci wzdtuznej". Jednak zachowanie materialu (np. jego
spigtrzanie) czesto wptywalo na warto§¢ modutu wgniatania. Analiza krzywej obciazenie-
przemieszczenie nie uwzgledniata takiego zachowania. Dlatego poréwnywanie modutow
materiatow, mierzonych r6znymi technikami na réznych typach probek, zwykle wymaga
szczegOlnej ostroznosci [80].

Twardo$¢ wgniatania Hir 1 modut Younga dla plaskiego stanu odksztalcen
E* otrzymywano bezpo$rednio z nanoindentera na podstawie otrzymanej krzywej obcigZenie-
przemieszczenie. Twardos¢ Vickersa HVir obliczano z rownania (5.17). Natomiast modut
wgniatania Ejr obliczano na podstawie réwnania (5.20), biorgc pod uwage wspotczynnik
Poissona mierzonej strefy. Jak wspomniano w rozdziale 5.4.6, do obliczen w strefie azotkéw

€ przyjeto wspotczynnik Poissona vs=0,3029, a dla strefy e+y' vs=0,3281. Dla pozostatych
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stref, czyli strefy dyfuzyjnej, strefy przetopionej, strefy wptywu ciepta oraz ulepszonego
cieplnie materiatu podloza, przyjeto standardowa warto$¢ wspotczynnika Poissona vs=0,3.

W przypadku prébek walcowych pomiary wykonano na warstwie azotowanej gazowo
zgodnie z wariantem la oraz tej samej warstwie laserowo modyfikowanej przy pomocy
sciezek wielokrotnych w ten sposob, ze otrzymano warstwe hybrydowa bez przetopienia
strefy zwigzkow [80]. Parametry laserowej obrobki cieplnej byly nastepujace: moc wigzki

! stopien zachodzenia $ciezek O=72%.

P=0,13 kW, szybkos¢ skanowania vj=2,02 m-min
Podczas testow rejestrowano obcigzenie i glebokos¢ penetracji wglebnika. Najpierw
obcigzenie przez 30 s zmieniato si¢ od zera do maksymalnej wartosci (50 mN), ktora byta
utrzymywana przez 10 s, po czym w ciaggu kolejnych 30 s obcigzenie malato do zera.
Wtlasciwosci nanomechaniczne mierzono na trawionych nitalem probkach, dzigki czemu
fatwo byto zidentyfikowac strefe zwiazkow (z azotkami zelaza), stref¢ dyfuzyjna (SD), jak tez
pojawiajace si¢ po LOC strefy przetopione (SP) i strefy wptywu ciepta (SWC). W przypadku
warstwy azotowane] gazowo pod uwage wzigto trzy strefy: strefe azotkow g, strefe azotkow
e+y’ oraz stref¢ dyfuzyjna. W przypadku laserowo modyfikowanej bez przetopienia warstwy
azotowanej analizowano wilasciwo$ci nanomechaniczne tych samych stref azotkow oraz
strefy wplywu ciepta, bedacej laserowo zahartowang strefa dyfuzyjng. W kazdej z tych stref
przeprowadzono po 15 pomiardow. Ze wszystkich wykonanych pomiaréw wybrano szes¢
odciskow, ktore pokazano na rysunkach 6.43 1 6.44.

Rysunek 6.43 przedstawia wybrane odciski otrzymane bezposrednio po azotowaniu
gazowym przed LOC [80]. Odciski 1 1 2 zostalty wykonane w strefie zwigzkow, odpowiednio
w strefie azotkow € i w strefie azotkow e+y’. Odcisk 3 wykonano w odlegtosci ok. 22 um od
powierzchni w strefie dyfuzyjnej, w ktorej wystepowat sorbit azotowy z wydzieleniami
azotkobw 7y’. Obrazy SEM odciskow widoczne sa w gornej czgsci rysunku 6.43.
Zaprezentowano takze glebokos¢ wgniatania wglebnika 1 obcigzenie w funkcji czasu testu
oraz obcigzenie w funkcji glebokosci wgniatania (krzywa obcigzenie-przemieszczenie) dla
trzech analizowanych odciskéw. Na rysunku 6.43 pokazano tez wykresy glebokosci
wgniatania i obcigzenia w funkcji czasu testu oraz krzywe obcigzenie-przemieszczenie, czyli

obcigzenie w funkcji glgbokosci wgniatania dla tych trzech odciskow.
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Azotowana gazowo stal 42CrMo4
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Rys. 6.43. Obrazy SEM i wyniki otrzymane dla odciskow 1, 2 i 3: w strefie azotkow zelaza e—Fe;.3N
(1), w mieszaninie azotkow zelaza e-FeyaN + y-FesN (2) i ponizej strefy zwigzkow w strefie dyfuzyjnej
(3) azotowanej zgodnie z wariantem la stali 42CrMo4 [80]

Obrazy SEM odciskow, wykonanych po azotowaniu gazowym wg wariantu la i laserowej
modyfikacji bez przetopienia strefy zwigzkow pokazano na rysunku 6.44 [80]. Odciski 4 1 5
wykonano odpowiednio w strefie azotkow ¢ i w strefie e+y’. Pomiary przeprowadzono takze
w strefie wplywu ciepla, czyli zahartowanej laserowo czesci strefy dyfuzyjnej, tuz pod strefg

zwigzkow. W strefie tej, a wiec takze w miejscu pomiarowym oznaczonym jako 6 (30 um od

powierzchni), wystepowal martenzyt azotowy z wydzieleniami azotkow y’. Zachowanie
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sprezysto-plastyczne badanych faz zostatlo potwierdzone przez wszystkie uzyskane krzywe

wgniatania (krzywe obcigzenie-przemieszczenie).

Azotowana gazowo stal 42CrMo4 po LOC bez przetopienia
vi=2,88 m - min", P=0,13 kW, 0=72%, s$ciezki wielokrotne
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Rys. 6.44. Obrazy SEM i wyniki otrzymane dla odciskow 4, 5 i 6: w strefie azotkow zelaza e—Fe;.3N
(1), w mieszaninie azotkow zZelaza e-FeosN + y'-FesN (2) i ponizej strefy zwigzkow w zahartowanej
strefie dyfuzyjne, czyli SWC (3) azotowanej zgodnie z wariantem la stali 42CrMo4 poddanej LOC bez
przetopienia [80]

Bezposrednio z krzywych obcigzenie-przemieszczenie wyznaczono twardo$¢ wgniatania

Hit 1 modut Younga dla plaskiego stanu odksztalcen E*. Twardos¢ Vickersa HVr obliczono

przy pomocy rownania (5.17). Natomiast modul Younga Et, czyli t.zw. modut wgniatania,
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obliczono na podstawie rdwnania (5.20), biorgc pod uwage wspotczynnik Poissona
mierzonych faz. Do obliczen w strefie e przyjeto wspdtczynnik Poissona vs=0,3029, a dla
strefy e +y' vs=0,3281. Dla pozostatych stref, czyli strefy dyfuzyjnej, przetopionej, wptywu

ciepla i dla materiatu podtoza przyjeto standardowa warto§¢ wspotczynnika Poissona vs=0,3.

Tablica 6.4. Zestawienie wybranych pomiarow nanoindenterem [80]

Material Nr Mikrostruktura Hir [GPa] HVir  Eir[GPa]
odcisku
Azotowana stal 1 e 8,399 777,86 111,81
42CrMo4
2 ety 12,031 111420 158,36
3 sefadyfuzyjna o191 ges05 218,75
~ 22 pm od powierzchni ' ’ ’
Azotowana stal 4 e 9,727 900,86 147,06
42CrMo4 po
LOC bez 5 ety 12,328 114167 177,85
przetopienia zahartowana strefa
6 dyfuzyjna (SWC) 7,955 736,72 239,60

~ 30 um od powierzchni

Wyniki badan zestawiono w tablicy 6.4 dla wybranych odciskow [80]. Twardos¢
wgniatania (Hit), twardo$¢ Vickersa (HVir) oraz modul Younga (Eir) wyznaczono dla
réznych stref zarbwno warstwy azotowanej gazowo, jak i dla tej samej warstwy poddanej
LOC bez przetopienia. Zaobserwowano, ze proces LOC skutkowal zwigkszeniem
wlasciwos$ci nanomechanicznych, zwlaszcza, gdy porownywano strefe € 1 strefe dyfuzyjna tuz
pod strefa zwigzkow. Zwiekszenie twardo$ci wgniatania z 8,399 do 9,727 GPa i modutu
wgniatania z 111,87 do 147,06 GPa w strefie azotkow € wynikato z korzystnego wptywu
promieniowania laserowego na mikrostruktur¢ (zmniejszenie porowatosci). Jednakze
zpowodu wcigz obserwowanej, cho¢ zdecydowanie mniejszej porowatosci po obrobce
laserowej, wlasciwosci nanomechaniczne w przyszto$ci powinny by¢ badane przy jeszcze
mniejszym obcigzeniu w celu zminimalizowania wpltywu porowato$ci na otrzymywane
wyniki. Cze$ciowe zahartowanie strefy dyfuzyjnej bylo przyczyna zwigkszenia warto$ci
Hirz 7,181 do 7,955 GPa i Eir z 218,75 do 239,60 GPa pod strefg zwigzkow. Pomiary
twardosci wgniatania 1 twardosci Vickersa otrzymane w tych strefach przy pomocy

nanoindentera dobrze korespondowaty z pomiarami mikrotwardo$ci sposobem Vickersa dla
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tych samych warstw powierzchniowych [80]. Pomiary te, przeprowadzone w strefie
zwigzkow e+(e+y’), wskazywaty na mikrotwardos¢ 690 HV i 780 HV odpowiednio dla
warstwy azotowanej 1 warstwy azotowanej poddanej LOC. Analogicznie, mikrotwardos$¢
strefy dyfuzyjnej, mierzona w odlegtosci ok. 30 mm od powierzchni, wynosita 558 HV po
azotowaniu oraz 733 HV po azotowaniu i LOC. Najwieksza twardo$¢ (Hir, HVir) oraz
warto$¢ modulu wgniatania (Eir) wigksza, niz w strefie €, otrzymano dla strefy azotkow
zelaza e+y’. Wynikato to ze zmniejszonej porowatosci tej strefy. Jednoczesnie wartoSci
Eir otrzymane w tej strefie po azotowaniu oraz po azotowaniu i LOC byly w zasadzie
porownywalne, natomiast wigkszg twardoscia charakteryzowala si¢ ta strefa po azotowaniu
i LOC (Tablica 6.4).

Usrednione wartosci twardosci wgniatania (Hir), twardosci Vickersa (HVir) i modulu
Younga (Eir), jak rowniez ich odchylenia standardowe pokazano na rysunku 6.45 [80].
Wyniki otrzymane na podstawie 15 pomiaréw w kazdej ze stref w petni potwierdzily analize¢
przeprowadzong dla wybranych odciskow z tablicy 6.4. Wyraznie widoczna jest poprawa
wlasciwosci nanomechanicznych strefy azotkow ¢ 1 strefy dyfuzyjnej tuz pod strefa zwigzkow
(w odlegtosci do 30 um od powierzchni) w przypadku zastosowania laserowej obrobki
cieplnej po azotowaniu. Zwigzane to bylo ze zmniejszeniem porowatosci azotkdéw
€ | zahartowaniem cze¢sci strefy dyfuzyjnej, a wigc pojawieniem si¢ pod strefa zwigzkoéw
strefy wptywu ciepla. Zmierzone wartosci wyszczegélniono w tablicy 6.5 w poréwnaniu do
danych literaturowych dotyczacych azotkow zelaza € 1y’ [80].

Do tej pory twardo$¢ 1 modut Younga fazy y’-FesN byly czg$ciej obliczane w oparciu
0 teori¢ funkcjonatu gestosci (DFT — density functional theory) [94-98, 111], niz mierzone
doswiadczalnie [94, 111, 112]. Obliczane wartos$ci zwykle nie braly pod uwage defektow
analizowanej mikrostruktury, np. porowatosci. Stad tez nalezy je traktowaé jako warto$ci
teoretyczne. Obliczany modut Younga azotku zelaza y’ miescit si¢ w zakresie 161,5-197 GPa,
zaleznie od metody obliczen i1 zaloZzonych parametréw. Wartosci zmierzone nanoindenterem
byly mniejsze, osiagajac 15711 GPa dla cienkiego filmu fazy y’-FesN, czy tez 12718 GPa
dla fazy y’-FesN w postaci litej probki [94]. Mogto to wynika¢ z defektow rzeczywistej fazy

v’, wytwarzanej réznymi technikami, np. jej porowatosci.
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Rys. 6.45. Srednie wartosci twardosci wgniatania (a), twardosci Vickersa (b) i modutu wgniatania (c)
oraz ich odchylenia standardowe dla trzech analizowanych stref warstwy azotowanej (wariant la)
oraz tej samej warstwy azotowanej poddanej LOC bez przetopienia [80]
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Tablica 6.5. Srednie wartosci twardosci wgniatania Hir, twardosci Vickersa HVir oraz modulu
wgniatania Eir zmierzone nanoindenterem poréwnane do doswiadczalnych i obliczonych danych
literaturowych odnosnie azotkow zelaza iy’ [80]

. Hir HV Eir E .
Mikrostruktura HV Literatura
KrOSITUEHINa  1Gpa " [GPa] [GPa]  [GPa] erat
Azotek zelaza 3+l 157411 [94] zmierzone nanoindenterem, wgtebnikiem
v'-FesN Berkovicha, cienki film y'-FesN
127418 [94] zmierzone nanoindenterem, wgtebnikiem
8+1 Berkovicha, lita probka y'-FesN,*specjalna
159+17*
procedura
162 [94] obliczone
6,01 173,8  [95] obliczone

176,5 [96] obliczone

[97] obliczone dla 0 K, warto$¢ $rednia modutu
dla gérnego i dolnego ograniczenia

197 [98] obliczone

[111] obliczone, azotowana plazmowo stal
maraging18Ni

[111] zmierzone mikrotwardo$ciomierzem
Vickersa, azotowana plazmowo stal
maraging18Ni

161,5

10,15 168,9

11,6
-12,3

[112] zmierzone nanotwardo$ciomierzem, faza

6,6 y'-FesN syntetyzowana wigzka jonow

Azotek Zelaza 9,48 249,1  [95] obliczone
&—FesN 270 | [99] obliczone

260,2
/209

2453  [101] obliczone
243 [102] obliczone

Azotek zelaza [103] zmierzone nanoindenterem,
£ —Fe3Ni+x 10,1 203 e-FesN1+x wytworzony wskutek reakcji proszku
zelaza z przeptywajacym NHs w 520°C

[100] obliczone, zalezne od metody obliczen

[103] zmierzone metoda Vickersa, e-FesNi+x
74 wytworzony wskutek reakcji proszku zelaza z
przeptywajacym NHz w 520°C
Azotek zelaza 71 [112] zmierzone nanotwardo$ciomierzem, faza
€ -FeasN ' € -Fez26N syntetyzowana wiazka jonow

Azotek zelaz nia wlasn zmierzon
;) t—eFez-(3>|\2|1 ! 7,38 683,22 123,30 lr)l:g?)inzg;;iefn[%ig’}qbniiie?n eBerkovicha
+0,94 +87,29 +19,91 ’ ’
azotowana stal
badania wtasne [80], zmierzone nanoindente-
rem, wgtebnikiem Berkovicha, azotowana stal
po LOC
Strefa azotkow 11,04 1022,52 173,28 badania wtasne [80], zmierzone nanoindente-
Zelaza e+y’ +1,29  £119,82 +16,99 rem, wglebnikiem Berkovicha, azotowana stal

Fez.sN+FesN
(FeaaN+FeN) 1187 1008.86 175,27
+043 39,67 +4.81

9,90 916,79 165,72
+0,47  +40,93 +18,67

badania wtasne [80], zmierzone nanoindente-
rem, wglebnikiem Berkovicha, azotowana stal
po LOC
Strefa dyfuzyjna 6,35 588,25 181,53 badania wiasne [80], zmierzone nanoindente-
(w odlegloscido  +0,68  +62.84 +29,98 rem, wgtebnikiem Berkovicha, azotowana stal
30 umod i i i -
W ) 711 658,55 199,06 badania w’fas.nf.: [801], zmierzone nanoindente
powierzchni) rem, wgtebnikiem Berkovicha, azotowana stal
0,61 56,68 +28.80 .
po LOC — strefa wptywu ciepta
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Stad tez, modut sprezystosci fazy y’> w postaci litej probki byt korygowany w oparciu
0 specjalng procedure [94], polegajaca na wielokrotnym obcigzaniu 1 odcigzaniu ze
stopniowym zwigkszaniem obcigzeniem szczytowym. W konsekwencji otrzymano
skorygowang warto§¢ modulu sprezystosci 157+17 GPa, ktoéra dobrze korespondowata
w warto$cig obliczong (E=151+11 GPa) [94]. Jeszcze mniej danych literaturowych znaleziono
odnos$nie twardosci fazy y’. Zmierzone warto$ci miescilty sie¢ w zakresie od 6,6 [112] do
8 GPa [94] dla pomiaréw nanoindenterem oraz od 11,6 do 12,3 GPa [111] w przypadku
pomiaru mikrotwardo$ci metoda Vickersa.

Zaobserwowano pewng korelacj¢, mianowicie, ze twardo$¢, modut odksztalcalnosci
objetosciowej (inaczej modul $cisliwosci, czyli modut Helmholtza) i modut odksztatcalnosci
postaciowej (inaczej modut sprezystosci poprzecznej, czyli modut Kirchhoffa) byty Scisle
zwigzane z silnymi wigzaniami kowalencyjnymi [95]. Ogolnie przyje¢to, ze twardo$¢ musiata
r6zni¢ si¢ od moduldw odksztalcalnosci objetosciowej 1 postaciowej. Stad twardos¢ azotkow
zelaza y’ zostata obliczona na podstawie polempirycznego modelu zgodnie z teoria Gao
[113] o teoretycznej twardosci krysztatu. Twardo$¢ ta zalezala od populacji naktadania
Mullikena i objetosci wigzania. Ze wzglgdu na rozne dane w odniesieniu do tych parametrow,
obliczone twardosci Vickersa fazy y” byty niejednoznaczne, uzyskujac wartosci w szerokim
zakresie od 6,01 [95] do 10,15 GPa [111].

Wigksze wartosci modutu sprezystosci wzdluznej charakteryzowaly faze e-FezsN.
Obliczony (teoretyczny) modut Younga zwykle wahat si¢ od 243 do 270 GPa [95, 99-102],
w zalezno$ci od metody obliczen z pierwszych zasad. Wartos$ci, raportowane w artykutach
[95, 99-101], uzyskano na podstawie obliczen DFT przy zastosowaniu uogélnionego
przyblizenia gradientu (GGA — generalized gradient approximation), podczas gdy inne wyniki
[102] wykorzystywaly obliczenia energii catkowitej z pierwszych zasad. W pracy [100]
stosowano dodatkowo metode GGA+U, ktéra brata pod uwage silne miejscowe
oddziatywanie Coulomba (U) w zlokalizowanych elektronach 3d atomu Fe. Spowodowato to
zmniejszenie obliczonego modutu sprezystosci do 209 GPa, co dobrze korespondowato
z danymi do$wiadczalnymi (203 GPa), uzyskanymi przy pomocy nanoindentera dla fazy
e-FesN1x [103]. Twardos¢ azotkow zelaza € obliczono [95] oraz zmierzono [103, 112].

Obliczenie twardosci Vickersa (9,48 GPa) przeprowadzono w podobny sposob, jak opisano
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dla azotkow zelaza y’ [95]. Zmierzona twardos¢ (7,4 GPa) za pomocg mikrotwardo$ciomierza
Vickersa [103] byta mniejsza w porownaniu z obliczong warto$cig, prawdopodobnie ze
wzgledu na porowato$¢ azotkow e. Testy nanoindentacji [103, 112] wykazaty rowniez istotne
roznice w twardosci fazy €. Otrzymane wartosci wahaty si¢ od 7,1 do 10,1 GPa odpowiednio
dla fazy e—FexeN [112] i e-FesNix [103]. Moglo to wynika¢ z roéznych stezen azotu
W rozpatrywanych fazach, jak réwniez z r6znych metod ich wytwarzania.

Wyniki badan wtasnych [80] dostarczyly nowych danych dotyczacych modutow
wgniatania (Eir), twardosci wgniatania (Hit) oraz twardosci Vickersa (HV/t) azotku &-Fez3N
(Tablica 6.5). Faza ta byla obserwowana blisko powierzchni w strefie zwigzkow po
azotowaniu gazowym, a takze w warstwie azotowanej poddanej laserowej obrébce cieplnej
bez przetopienia. Regulowane azotowanie gazowe zgodnie z wariantem la spowodowato
pojawienie si¢ przy powierzchni fazy e, ktora charakteryzowata si¢ $srednim modutem
wgniatania 123,30+19,91 GPa oraz $rednig twardo$cia wgniatania 7,384+0,94 GPa. Zmierzona
twardo$¢ byta blizsza warto§ciom otrzymanym w pracy [112], niz w pracy [103]. Modut
Younga byl znacznie mniejszy, niz ten zmierzony dla fazy e-FesNix [103], wytworzonej
w wskutek reakcji proszku zelaza z przepltywajacym NHz w 520°C. Moglo to wynikaé
Z r6znic w skladzie chemicznym fazy ¢ (stezenie azotu), a takze z bardziej zdefektowanej
mikrostruktury (porowato$¢). LOC bez przetopienia korzystnie wptyngta na wihasciwosci
nanomechaniczne tej fazy. Srednia warto$¢ Hir zwiekszyta si¢ do 9,90+0,47 GPa, podczas
gdy modul wgniatania Ejr osiggnal S$rednig wartos¢ 165,72+18,67 GPa. Zmniejszona
w wyniku LOC porowatos$¢ fazy € byta prawdopodobna przyczyna takiej sytuacji.

W ramach badan wilasnych [80] mierzono roéwniez modut wgniatania 1 twardos¢
mieszaniny azotkow zelaza e+y’ (Fez2-3sN + FesN), wystepujacej ponizej strefy € (Tablica 6. 5).
Analizowano wtasciwo$ci nanomechaniczne tej strefy zaraz po azotowaniu gazowym, a takze
po azotowaniu i LOC bez przetopienia. Obliczone $rednie wartosci Eir (175,27+4,81 GPa)
i Hit (11,87+£0,43 GPa) po azotowaniu i LOC byly tylko nieznacznie wigksze w poréwnaniu
z wartosciami charakterystycznymi dla stali wylacznie azotowanej (Eir=173,28+£16,99 GPa
i Hr=11,04+1,29 GPa). Swiadczylo to o tym, ze wplyw LOC na wiasciwosci
nanomechaniczne strefy azotkéw zelaza e+y’byt stosunkowo niewielki. Jednocze$nie $rednie

moduly wgniatania byly mniejsze, niz moduly teoretyczne (obliczone) dla fazy e-FesN
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[94, 99-102], a takze modut zmierzony nanoindenterem dla fazy e-FesNi.x [103]. Biorac pod
uwage, ze zmierzone w ramach badan wtasnych [80] warto$ci modutu Younga dla mieszaniny
ety’ dobrze korespondowaly z wartoSciami charakterystycznymi dla fazy 7y’-FesN
[94-98, 111], mogloby to wskazywac na przewazajacy udziat fazy y’ w tej strefie. Wydaje sig,
7e pomiary twardosci wgniatania potwierdzity ten wniosek. Srednie wartosci Hir byty
zblizone do niektérych obliczonych 1 zmierzonych twardosci azotkow zelaza y’ [111]. Jednak
inne pomiary i obliczenia [94, 95, 112] wskazywaly na znacznie mniejszg twardo$¢ fazy
v’-FesN. Jednoczesnie otrzymana twardo$¢ wgniatania strefy g+y’ byta wigksza, niz wszystkie
zmierzone [103, 112] i obliczone [95] twardosci azotkow €. To mogto wskazywac na znaczny
udzial w strefie e+y’ fazy ¢ o stosunkowo malej porowatosci. Niewatpliwie stwierdzono
korzystniejsze wlasciwosci nanomechaniczne strefy €+y’ w poréwnaniu ze strefa azotkow e.

Poprawe wiasciwosci nanomechanicznych obserwowano w strefie dyfuzyjnej poddanej
LOC (Tablica 6.5), czyli w strefie wptywu ciepla. Zaré6wno modutl wgniatania
(Ei=199,06+28,80 GPa), jak i twardos¢ (Hit=7,11+0,61 GPa) byty zwickszone w tej strefie
W porOwnaniu z warstwg wylgcznie azotowang gazowo. Laserowe hartowanie tej strefy
podczas LOC, powodujace wytworzenie struktury martenzytycznej, byto przyczyng takiej
sytuacji.

Badaniom wtasciwosci nanomechanicznych poddano tez probki o ksztalcie pierscienia
azotowane gazowo zgodnie z wariantem Ib oraz laserowo modyfikowane po takim
azotowaniu przy pomocy S$ciezek pojedynczych [81]. Do pomiarow wytypowano dwie
hybrydowe warstwy powierzchniowe (azotowane i laserowo obrobione cieplnie). Wybrane
pojedyncze $ciezki laserowe reprezentowaly LOC bez widocznych oznak przetopienia
(P=0,234 kW i vi=3,84 m'min™), a takze LOC ze znacznym przetopieniem (P=0,624 kW
i vi=2,88 m-min™). Przebieg zmian obciazenia w czasie byt identyczny, jak w poprzednich
przypadkach. Pomiary przeprowadzono na trawionych nitalem probkach, dzigki czemu tatwo
byto zidentyfikowac strefy wystepujace w warstwie powierzchniowej, a takze odciski w tych
strefach. W przypadku probki azotowanej gazowo otrzymano nastgpujace strefy: strefa
zwiazkow, tj. azotki zelaza € 1 azotki zelaza e+y’oraz strefa dyfuzyjna z sorbitem azotowym
i wydzieleniami y’. LOC bez przetopienia skutkowata mikrostrukturg sktadajaca si¢ ze strefy

zwigzkow modyfikowanej laserowo, tj. azotkow zelaza € i mieszaniny azotkow e+y’, strefy
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wplywu ciepta (SWC) z drobnoiglastym martenzytem azotowym i wydzieleniami azotkow
vy’ oraz pozostatej czesci strefy dyfuzyjnej z sorbitem azotowym i1 wydzieleniami 7’.
Natomiast LOC z przetopieniem powodowata powstanie strefy przetopionej (SP)
z gruboiglastym martenzytem azotowym oraz strefy wplywu ciepta (SWC) z drobnoiglastym
martenzytem azotowym i wydzieleniami y’. Pozostata czes¢ strefy dyfuzyjnej zawierata sorbit

azotowy z wydzieleniami azotkéw y’.

Azotowana gazowo stal 42CrMo4
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Rys. 6.46. Obrazy SEM i wyniki otrzymane dla odciskow 1, 2 i 3: w strefie azotkow Zelaza e—Fez3N (1,
2) i w mieszaninie azotkow zelaza e-Fez.3sN + y"-FesN (3) azotowanej gazowo zgodnie z wariantem Ib
stali 42CrMo4 [81]
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Liczba pomiarow w kazdej strefie wahata si¢ od 3 do 11, w zaleznos$ci od wielkosci
okreslonej strefy, czyli jej glebokosci. Zmierzono réowniez wilasciwosci nanomechaniczne
podtoza, tj. hartowanej objetosciowo i wysoko odpuszczonej stali 42CrMo4. Twardo$é
wgniatania Hir 1 modut Younga dla ptaskiego stanu odksztalcen E* otrzymywano
bezposrednio z przeprowadzanych pomiarow na podstawie otrzymanej krzywej wgniatania
(krzywej obcigzenie-przemieszczenie) podczas obcigzania i odcigzania. Natomiast twardos¢
Vickersa HVr i modut wgniatania Eir obliczano na podstawie zalezno$ci odpowiednio: (5.17)
I (5.20). Przy obliczeniach modulu wgniatania dla kazdej badanej strefy przyjmowano
okreslony wspotczynnik Poissona, co opisano wczesniej. Ze wszystkich wykonanych
pomiaréw wybrano osiem odciskow, ktére pokazano na rysunkach 6.46, 6.47 1 6.48.

Na rysunku 6.46 przedstawiono wybrane odciski wykonane bezposrednio po azotowaniu
gazowym, przed LOC. Odciski 1 i 2 wykonano w strefie z azotkami zelaza ¢, a odcisk
3 w strefie azotkdw e+y’. Obrazy SEM odciskow sa widoczne w gornej czesci rysunku 6.46,
na ktorym pokazano tez gtgboko$¢ wgniatania i obcigzenie w funkcji czasu testu oraz krzywe
wgniatania (krzywe obcigzenie-przemieszczenie) dla tych trzech analizowanych odciskow.

Obrazy SEM odciskow otrzymanych na pojedynczej $ciezce laserowej po LOC bez
przetopienia (P=0,234 kW i vi=3,84 m-min?), jak rowniez odpowiadajace tym odciskom
krzywe pokazano na rysunku 6.47. Odciski 4 1 5 odpowiadaly odpowiednio: azotkom zelaza
€1 mieszaninie azotkow zelaza e+y'. Odcisk 6 wykonano w SWC, czyli w zahartowanej
czesci strefy dyfuzyjnej, tuz ponizej strefy zwigzkow. Charakterystycznym sktadnikiem
mikrostruktury w tej strefie byl martenzyt azotowy z wydzieleniami y’.

Rysunek 6.48 przedstawia obrazy SEM wybranych odciskéw otrzymanych na pojedynczej
Sciezce laserowej po LOC z przetopieniem (P=0,624 kW i vi=2,88 m-min™?), jak réwniez
zarejestrowane krzywe. Odciski 7 1 8 odpowiadaty odpowiednio: strefie przetopionej (SP)
i strefie wplywu ciepta (SWC). Zachowanie sprezysto-plastyczne badanych faz zostato
potwierdzone wszystkimi otrzymanymi krzywymi wgniatania. Wyniki badan zestawiono
w tablicy 6.6 dla wszystkich wybranych odciskow. Zamieszczono w niej wartosci twardos$ci
Vickersa (HVit) i modulu wgniatania (Eir) dla warstwy azotowanej gazowo i warstwy

azotowanej poddanej LOC z przetopieniem i bez przetopienia.
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Azotowana gazowo stal 42CrMo4 po LOC bez przetopienia
vi=3,84 m'min”, P=0,234 kW, sciezka pojedyncza

~
5@k+y)

6(SWC)" Sy

\ AW % 235, N &, "
SEM HV: 12.0 kV Det: SE MIRA3 TESCAN| SEM HV: 12.0 kV Det: SE | MIRA3 TESCAN|
SEM MAG: 5.00 kx = View field: 41.5 ym SEMMAG: 5.00 kx  View fleld: 41.5 ym | 10 pm

d Engnesnng PUT PUT

Secisk it FezsN Odcisk 5 - i
cisk 4 - (g -Fe2:3N) (€ -Fe2sN + y' -FesN) Odcisk 6 - SWC
900 100 700 — Glgbokos¢ wgniatania 100 700 100
il iatania - e Obslgienie _ = Glehokosé wgnistania
T 800 ' i i ‘ ) | - - g 600 | || ——Obcigzenic [
Z T 30 = 80 : 80
v B /\ o e 1 1™ z £ s A T~ |z
R ‘ ~ 2 2 £ 3 £
2 500 1 | | | 60 Z  E 400 60 g F 400 | | 60 g
s | k] z s 3 I £
E a0 AN\ S % 300 T\ | 5 % s =
3 f40 £ 2 L4 T = | 7 \ | | ta0 2
2 300 [ | 2 3 / / \ g 3w \ ©
H | - © £ 200 g /! -
2 g
3 200 | : | L 3 / L 2
© \ B 100 p\ b 100 V | \ 2
100 | T i X |
0 0 T } } . } 0 0 } } } \ 0 0 ! ' ' i 0
200 300 400 500 600 700 0 100 200 300 400 500 600 700 0 100 200 300 400 500 600 700
Cazas, [s| Czas, |s| Czas, |s|
60 60 60
50 I | | | /7 50 50 | | ‘
| |
= L = 40 = 401 |
40 z “
z . =
< 301 g 30+ — £ 30 i i
] H ]
H i 2 ‘ %
3 3 5
i R LA |/ | 2 20 / 2 20
2 g 3 ‘ /
10 / 10 f 10 ‘ /
o _/ | | | | 0 — 1 i 1 | 0 / !
0 100 200 300 400 500 600 700 800 0 100 200 300 400 500 Goo 700 0 100 200 300 400 500 60O
Glebokosé wgniatania, [nm| Glebokos¢ wgniatania, [nm] Glebokos¢ wgniatania, [nm]

Rys. 6.47. Obrazy SEM i wyniki otrzymane dla odciskow 4, 5 i 6: w strefie azotkow zelaza e—Fe;.3N
(4), w mieszaninie azotkow zelaza e-FeysN + y-FesN (5) oraz w strefie wplywu ciepla azotowanej
gazowo zgodnie z wariantem b stali 42CrMo4 poddanej LOC bez przetopienia pojedynczq Sciezkg
(P=0,234 kKW i vi=3,84 m-min’™*) [81]
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Azotowana gazowo stal 42CrMo4 po LOC z przetopieniem
v=2,88 m'min”, P=0,624 kW, $ciezka pojedyncza
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Rys. 6.48. Obrazy SEM i wyniki otrzymane dla odciskow 7 i 8: w strefie przetopionej (7) i w strefie
wphwu ciepla (8) azotowanej gazowo zgodnie z wariantem Ib stali 42CrMo4 poddanej LOC
Z przetopieniem pojedynczq sciezkq (P=0,624 kW i w=2,88 m-min™) [81]
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Tablica 6.6 Niektore zmierzone wartosci HVr i Er w warstwie azotowanej gazowo i warstwie
azotowanej gazowo poddanej LOC z przetopieniem lub bez przetopienia (pojedyncze sciezki) [81]

. Szybkosc. I\_/IOC . Nr Strefa Twardosé Modul
Rodzaj warstwy skanowania = wiazki odcisku omiaréw "y Young’a
vi[mminl] P [kW] P o Eir [GPa]
1 £ 584,85 107,20
Warstwa azotowana - - 2 € 633,45 138,21
3 e+y 975,26 186,59
Warstwa azotowana po 4 © 26244 13523
. p 3,84 0,234 5 g+y 982,07 203,08
LOC bez przetopienia
6 SWC 891,58 230,53
Warstwa azotowana po 5 88 0.624 7 SP 745,25 231,78
LOC z przetopieniem ' ’ 8 SwWcC 913,27 249,59

Profile twardosci Vickersa HVir i modutu Younga (modutu wgniatania) E;r w funkcji
odleglosci od powierzchni w wybranych pojedynczych $ciezkach laserowych, wytworzonych
przy zastosowaniu LOC z przetopieniem i bez przetopienia przedstawiono na rysunkach
odpowiednio: 6.49 i 6.50 [81]. Wyniki poréwnano z profilami HVir i Eir w warstwie
azotowanej gazowo. Pomiary HVir wykonane bezposrednio po azotowaniu gazowym
(Rys. 6.49a) ujawnily réznice w twardosci pomiedzy strefami & i e+y’ ze wzgledu na
zastosowanie stosunkowo matego obcigzenia (50 mN). Szczegoty pokazano na rysunku
6.49b, na ktorym pokazano wyniki pomiaréw tuz przy powierzchni do glgbokosci 100 pm.
Wartosci HV |t miescity si¢ w zakresie od 500,5 do 602 HV w strefie zewngtrznej z azotkami
zelaza ¢. Natomiast strefe¢ e+y’ charakteryzowata twardos¢ Vickersa HVir w zakresie
984,5-1013,6 HV. Nastepnie wartosci HVir ze zwigkszaniem odlegltosci od powierzchni
stopniowo zmniejszaty si¢ w strefie dyfuzyjnej (zlozonej z sorbitu azotowego
z wydzieleniami y’) od 580,1 HV bezposrednio pod azotkami zelaza do 382 HV na koncu tej
strefy. USredniona twardo$¢ Vickersa podloza o strukturze sorbitu wynosita 355,1 HV.
Podobne wartosci HV r (Rys. 6.49) otrzymano w strefie zwigzkow po LOC bez przetopienia.
W tym przypadku twardos¢ HVr azotkow zelaza € miescita si¢ w przedziale 491,3-676,8 HV,
a twardo$¢ w strefie e+y’ wahata si¢ od 839 do 1088,5 HV (Rys. 6.49b). Charakterystyczne
dla pojedynczej $ciezki, wytworzonej bez przetopienia, byto to, ze maksymalne wartosci HV |t

w strefach € i e+y’ byly wigksze, niz te zmierzone w warstwie azotowanej gazowo.
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1200 -B-warstwa azotowana przed LOC

-O-warstwa azotowana po LOC bez przetopienia;
P=0.234 kW; v;=3.84 m/min

-A—warstwa azotowana po LOC z przetopieniem;
P=0.624 kW; v;=2.88 m/min
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Rys. 6.49. Profile twardosci Vickersa HVit w wybranych pojedynczych Sciezkach laserowych po LOC
warstwy azotowanej gazowo (wariant 1Ib) z przetopieniem i bez przetopienia porownane z warstwg
azotowang. profile HVir w cafych warstwach (a), profile HVir do glebokosci 100 um (b)

Moze to wskazywac¢ na korzystny wptyw LOC bez przetopienia na mikrostrukture strefy
zwigzkow. We wcezesniejszych badaniach wiasnych [79, 80] wskazywano na zmniejszong
porowato$¢ azotkow zZelaza € W przypadku wytwarzania $ciezek wielokrotnych ze stopniem
zachodzenia $ciezek 72% w procesie LOC bez przetopienia. W strefie wptywu ciepta (SWC)
twardos¢ Vickersa HVir osiggala wartosci w zakresie 806,8-860,2 HV ze wzgledu na
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utwardzenie tej strefy przez hartowanie laserowe. Twardo$¢ tej strefy byta wigksza od
twardos$ci tego samego obszaru strefy dyfuzyjnej w warstwie azotowanej gazowo ze wzgledu
na wystgpowanie drobnoiglastego martenzytu azotowego z wydzieleniami y’. Pod SWC
(Rys. 6.49a) wartosci HV/r stopniowo malaty z 701,3 do 390 HV w strefie dyfuzyjnej
niepoddanej laserowej obrobce cieplnej. Twardos¢ Vickersa materiatu podtoza wynosita
okoto 350,1 HV. Zastosowanie parametrow obrobki laserowej (P=0,624 kW,
vi=2,88 m'min?), ktore spowodowaty calkowite przetopienie strefy zwigzkow, skutkowato
twardoscig Vickersa HVir w zakresie 660,6-765,3 HV w strefie przetopionej (SP) i 826,2 -
1006,9 HV w strefie wptywu ciepta (SWC). Twardo$¢ HVr strefy przetopionej byla nieco
mniejsza w poroOwnaniu z wczesniejszymi pomiarami mikrotwardosci Vickersa przy
obcigzeniu 0,49 N (726,1-841 HV). Natomiast warto$ci HV|t mierzone w strefie wptywu
ciepta byly nieznacznie wigksze, niz te otrzymane przy pomocy mikrotwardo$ciomierza
(695-936,5 HV). Generalnie, otrzymane wyniki przy pomocy nanoindentera
i mikrotwardo$ciomierza byty porownywalne.

Profile modulu wgniatania E;r w funkcji odlegtoéci od powierzchni w wybranych
pojedynczych $ciezkach laserowych, wytworzonych na drodze LOC z przetopieniem 1 bez
przetopienia, przedstawiono na rysunku 6.50a dla catych warstw powierzchniowych. Wyniki
poréwnano z profilem E;r w warstwie azotowanej gazowo. Generalnie, istotne rdznice
w wartosciach Eir byly widoczne tylko w przypadku strefy zwiazkow, wytworzonej
w wyniku azotowania gazowego oraz azotowania gazowego i LOC bez przetopienia. Pomiary
Eir, wykonane bezposrednio po azotowaniu gazowym, ujawnity réoznice w module wgniatania
miedzy strefami € i e+y’. Szczegdty pokazano na rysunku 6.50b, na ktérym pokazano wyniki
od powierzchni do glgbokosci 100 um. Wartosci Eir wahaty si¢ od 100,7 do 132,9 GPa
w strefie zewnetrznej z azotkami zelaza €. Natomiast strefa e+y’ charakteryzowata sie
modutem wgniatania E;r w przedziale 194,5-208,6 GPa. Nastepnie wartosci Eir utrzymywaty
si¢ na niemal takim samym poziomie w strefie dyfuzyjnej (Srednia warto§¢ 235,7 GPa), jak
réwniez w materiale podtoza (Srednia warto$¢ 247,1 GPa). Podobne wartosci Eir (Rys. 6.50)
otrzymano w strefie zwiazkéow po LOC bez przetopienia (P=0,234 kW, vi=3,84 m-minl).
W tym przypadku modut Younga Eir azotkow zelaza ¢ mieScil si¢ w przedziale 119-142,4
GPa, a wyniki pomiarow w strefie g+y’ wahaty si¢ od 175,9 do 215,8 GPa (Rys. 6.50b).
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Rys. 6.50. Profile modutu Younga Ewr w wybranych pojedynczych Sciezkach laserowych po LOC
warstwy azotowanej gazowo (wariant 1Ib) z przetopieniem i bez przetopienia poréownane z warstwgq
azotowangq: profile Exr w catych warstwach (a), profile Eir do gtebokosci 100 um (b)

163



Laserowa modyfikacja warstwy azotowanej gazowo wytworzonej na stali 42CrMo4
Dominika Panfil-Pryka

Charakterystyczne dla pojedynczej $ciezki laserowej wytworzonej bez przetopienia, bylo
to, ze maksymalne wartosci Eir w strefach € i e+y’ byly wigksze, niz te zmierzone w warstwie
azotowanej gazowo. Potwierdzito to korzystny wplyw LOC bez przetopienia na
mikrostrukture strefy zwigzkow. W SWC modut wgniatania E;r osiagnal wartosci
w przedziale 203,8-284 GPa ze wzgledu na utwardzenie tej strefy przez hartowanie laserowe.
Modut Younga tej strefy byt wickszy od wartosci Eir tego samego obszaru strefy dyfuzyjnej
w warstwie azotowane] gazowo z powodu wystgpowania w SWC drobnoiglastego
martenzytu azotowego. Pod strefg wplywu ciepta (Rys. 6.50a) wartosci Eir miescity sig
w przedziale 233,4-271,8 GPa w strefie dyfuzyjnej niepoddanej laserowej modyfikacji.
USredniony modut wgniatania materialu podloza wynosit 244,7 GPa. Zastosowanie LOC
z przetopieniem (P=0,624 kW, vi=2,88 m-min™) skutkowalo wartosciami E;r w przedziale
226-246,2 GPa w SP i 218,7-250,9 GPa w SWC. Usrednione wartosci E;r w strefie
dyfuzyjnej i ulepszonym cieplnie materiale podloza wynosily odpowiednio: 241,6 GPa
i 255,2 GPa.

Usrednione twardos$ci Vickersa HVir i modulu wgniatania Ejr, zmierzone w roéznych
strefach warstwy azotowanej gazowo i modyfikowanej laserowo warstwy azotowanej,
zestawiono w tablicy 6.7 i pokazano na rysunku 6.51 z odchyleniami standardowymi. Wyniki
badan pojedynczych S$ciezek laserowych [81] poréwnano z wartosciami HVir i Eir,
osiggnietymi po LOC warstwy azotowanej gazowo (wariant la) bez przetopienia w przypadku
wytwarzania wielokrotnych $ciezek laserowych ze stopniem zachodzenia 72% [80].

Ta analiza dostarczyla nowych danych doswiadczalnych zwigzanych z modutami Younga
(Eir) i twardos$cia Vickersa (HVit) azotku Zelaza e-Fez.3N (Tablica 6.7). Faze t¢ obserwowano
tuz przy powierzchni w strefie zwigzkow po azotowaniu gazowym oraz po azotowaniu
I laserowej obrobce cieplnej bez przetopienia przy mocy wiazki P=0,234 kW i szybkosci
skanowania vi=3,84 m-min™. W wyniku regulowanego azotowania gazowego powstala faza &,
ktora charakteryzowata si¢ Srednim modutem Ei=113,60+17,01 GPa 1 $rednig twardos$cig
Vickersa HVi1=562,44+54,32 (co odpowiada twardosci wgniatania Hit=6,07+0,59 GPa).
Wartosci te byly nieco mniejsze, niz wczesniej zmierzone w warstwie azotowanej zgodnie
zwariantem la  wytworzonej na probce walcowej (Er=123,30+19,91 GPa
i Hi™=7,38+0,94 GPa) [80]. Mogto to wynika¢ z réznic w sktadzie chemicznym fazy e-Fez-3N

(np. stezenia azotu), jak réwniez z bardziej zdefektowanej mikrostruktury tej strefy
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wytworzonej w tym przypadku. Biorgc pod uwage dane innych autoréw, zmierzona twardos$¢
odpowiadata raczej wartosci podanej przez Webera i wspotautorow [112,], niz tej
raportowanej w pracy [103], a modut Younga byt znacznie mniejszy od zmierzonego dla fazy
e-FesN1x (Eir=203 GPa) wytworzonej wskutek reakcji proszku zelaza z przeptywajacym NH3
w 520°C. Prawdopodobnie mniejsza porowato$¢ fazy € byla przyczyng znacznie wigkszej

zmierzonej wartosci Eir [103].

Tablica 6.7. Usrednienie wartosci HVr i Er W warstwie azotowanej, warstwie azotowanej po LOC
bez przetopienia i warstwie azotowanej po LOC z przetopieniem (pojedyncze sciezki laserowe) i ich
odchylenia standardowe [81] w porownaniu do wynikow wczesniejszych badan wtasnych [80]

Szybkos¢ . . . .
oc Srednia Sredni modut
) skanowa- L. Strefa L,
Rodzaj warstwy ) wiazki ., twardos¢ Younga
nia pomiaréw
. P [kW] HVir Eir [GPa]
v [m'min-1]
€ 562,44+54,32 113,60+17,01
g+y 951,51+97,12 196,92+13,72
Sorbit azotowy
Warstwa azotowana - -
z vy (strefa 525,43+76,96 235,66+13,32
dyfuzyjna)
Sorbit (podtoze) = 355,09+23,01 247,06+10,96
€ 549,03+94,53 129,15+11,56
e+y 936,44+75,06 197,99+12,59
Warstwa azotowana
SWC 866,53+42,35 242,92+32,62
po LOC bez przeto- -
.. . 3,84 0,234 Sorbit azotowy
pienia (pojedyncze
L z vy (strefa 523,86+106,47  249,12+15,42
$ciezki)
dyfuzyjna)
Sorbit (podtoze) = 350,13+6,30 244,70+10,15
SP 727,87+38,12 235,56+8,46
Warstwa azotowana SWC 887,27+72,12 240,61+9,02
po.LOC z [.)rzetopie- 288 0624 Sorbit azotowy
niem (pojedyncze z vy (strefa 443 ,85+75,61 241,64+21,64
Sciezki) dyfuzyjna)
Sorbit (podloze) = 368,67+19,63 255,24+27,44
Warstwa azotowana € 916,79+40,93 165,72+18,67
o0 LOC bez przeto- +v’ 1098,86+39,67 175,27+4,81
po T ben pras 2,02 0,130 Bt
pienia ($ciezki
SWC 658,55+56,68 199,06+28,80

wielokrotne) [80]
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Rys.6.51. Usrednione wartosci twardosci Vickersa HVir (a) i modutu Younga Eyr (b) oraz ich
odchylenia standardowe, okreslone w roznych strefach mikrostruktury warstwy azotowanej oraz
warstwy azotowanej modyfikowanej laserowo przy pomocy pojedynczych Sciezek [81] w porownaniu
Z warstwgq azotowang modyfikowang laserowo przy pomocy Sciezek wielokrotnych [80]

Wydaje si¢, ze LOC bez przetopienia korzystnie wptyngta na modut Younga azotkow
zelaza e. Srednia wartos¢ Eir zwickszyta sie do 129,15+11,56 GPa (Tablica 6.7). Natomiast
LOC bez przetopienia nie wptynela na twardosé Vickersa. Srednia twardo$é HVir wynosita
549,03+94,53 HV (co odpowiadato Hit=5,93+1,02 GPa). Poprzednie pomiary w fazie g,
poddanej laserowej modyfikacji bez przetopienia, przeprowadzono na $ciezkach
wielokrotnych [80]. Oddziatywanie promieniowania laserowego na t¢ faze bylo
zwielokrotnione z uwagi na duzy stopien zachodzenia Sciezek laserowych. Stad $redni modut

wgniatania Eir 1 twardo$¢ wgniatania Hijr znacznie si¢ zwigkszaly, odpowiednio do
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165,72 + 18,67 GPa i 9,90+0,47 GPa [80]. Prawdopodobnymi przyczynami takiej Sytuacji
byly zmniejszona porowato$§¢ i bardziej zwarta mikrostruktura w konsekwencji LOC.
W przypadku pojedynczej $ciezki laserowej oddziatywanie wigzki laserowej na strefe
zwiagzkow nie byto tak silne ze wzgledu na profil natgzenia promieniowania na przekroju
srednicy wigzki laserowej podczas LOC z zastosowaniem modu TEMoi+.

Twardo$¢ Vickersa i moduly wgniatania zmierzono rowniez w mieszaninie azotkow zelaza
e+y” (Fe2sN + FesN), wystepujacej pod strefa & (Tablica 6.7). Srednie wartosci wlasciwosci
nanomechanicznych zostaty wyznaczone dla tej strefy bezposrednio po azotowaniu gazowym
oraz po laserowej modyfikacji warstwy azotowanej przeprowadzonej bez przetopienia.
Obliczone $rednie wartosci Eir (197,99+12,59 GPa) 1 HVt (936,44+75,06, co odpowiadato
twardosci wgniatania Hit=10,11+0,8 GPa) po azotowaniu gazowym i LOC bez przetopienia
byly poréwnywalne z wartosciami charakterystycznymi dla stali wyltacznie azotowanej
(Eir=196,92+13,72 GPa i HV;1=951,51497,12, co odpowiadalo Hi;t=10,28+1,05 GPa).
W przypadku wytwarzania wielokrotnych $ciezek laserowych bez widocznych efektow
przetopienia [80] S$redni modul wgniatania strefy azotkow zelaza e+y' byl mniejszy
(Eir=175,27+4,81 GPa), a $rednia twardo$¢ wgniatania byta wigksza (Hi=11,87+0,43 GPa)
od warto$ci otrzymanych dla pojedynczej Sciezki laserowej [81]. Trudno byto jednak réwniez
potwierdzi¢ istotny wptyw LOC bez przetopienia na wlasciwosci mechaniczne strefy e+y’
w przypadku wytwarzania wielokrotnych $ciezek laserowych [80]. Bioragc pod uwage, ze
wyznaczone moduty wgniatania w strefie e+y' byly nawet wigksze od zmierzonych (157 GPa)
[94] lub obliczonych (w przedziale 161,5-197 GPa) [94-98, 111] przez innych autoréow dla
fazy y’, mogto to wskazywaé na znaczny udzial azotkow zelaza y' w tej strefie. Stad
porowato$¢ strefy e+y’, wytworzonej na drodze azotowania gazowego w pracy [81], musiata
by¢ stosunkowo mata.

Srednie zmierzone warto$ci modutu wgniatania i twardo$ci Vickersa w SWC (Tablica 6.7)
byly prawie takie same w przypadku zaréwno LOC bez widocznych oznak przetopienia
(Eit=242,92432,62 GPa, HV|1=866,53+42,35), jak tez LOC =z przetopieniem
(Ei1=240,614+9,02 GPa, HV|1=887,27+72,12). Jednoczesnie osiggni¢te wartosci w przypadku
wytwarzania $ciezek wielokrotnych [80] byty mniejsze (Eir=199,06+28,80 GPa,
HV\1=658,5£56,68). Moglo to wynika¢ z gorszych warunkow odprowadzania -ciepta

167



Laserowa modyfikacja warstwy azotowanej gazowo wytworzonej na stali 42CrMo4
Dominika Panfil-Pryka

I mniejszej szybkosci chlodzenia w tej strefie podczas wytwarzania wielokrotnych Sciezek
laserowych z duzym stopniem ich zachodzenia na siebie. Usrednione wlasciwosci
nanomechaniczne SP (Tablica 6.7) pojedynczej $ciezki laserowej (EIT=235,56+8,46 GPa,
HVi1=727,87+38,12) byly gorsze w poroéwnaniu z tymi zmierzonymi w SWC. Przyczyna
takiej sytuacji mogla by¢ obecnos$¢ gruboiglastego martenzytu azotowego i gorsze warunki
odprowadzania ciepta w SP (mniejsza szybkos¢ chtodzenia).

Usrednione wtasciwosci nanomechaniczne wyznaczono réwniez dla strefy dyfuzyjnej
sktadajacej si¢ z sorbitu azotowego z wydzieleniami fazy y’(Tablica 6.7). W przypadku
modulu wgniatania Ejr obliczenie jego Sredniej warto$ci wydawato si¢ by¢ uzasadnione
zpowodu w przyblizeniu stalych wartosci modutu zmierzonych w funkcji odlegtosci od
powierzchni. Srednie wartosci Er strefy dyfuzyjnej w warstwie azotowanej gazowo, warstwie
azotowanej gazowo po LOC bez przetopienia i warstwie azotowanej gazowo po LOC
Z przetopieniem byty zblizone i1 wynosity odpowiednio 235,66 + 13,32, 249,12 + 15,42
241,64 + 21,64 GPa. Obliczenia usrednionej twardo$ci Vickersa w strefie dyfuzyjnej
o strukturze sorbitu azotowego z wydzieleniami fazy y’ nie mogly zosta¢ w petni
zaakceptowane ze wzgledu na stopniowy spadek wartosci HVir w kierunku rdzenia stali.
W nastepstwie LOC cze$¢ strefy dyfuzyjnej byta hartowana laserowo, w zwigzku z czym
obszar wystepowania tej strefy zmniejszal si¢. Bylo to widoczne zwlaszcza w warstwie
poddanej laserowej obrobcee cieplnej z przetopieniem. W tym przypadku strefa wplywu ciepta
byla bardzo duza, a strefa dyfuzyjna zostala najbardziej zredukowana. W konsekwencji
usredniona twardo$¢ Vickersa pozostalej czesci strefy dyfuzyjnej byla stosunkowo mata
(HVi1=443,85£75,61). Roznice w grubosci strefy dyfuzyjnej byly mniejsze dla warstwy
azotowanej gazowo i warstwy azotowanej gazowo poddanej LOC bez przetopienia.
W zwigzku z tym obliczone $rednie wartosci twardosci Vickersa byly zblizone (odpowiednio:
525,43+£76,96 1 523,86+£106,47). Oczywiscie usrednione wlasciwosci nanomechaniczne
podtoza stalowego (42CrMo4) z mikrostrukturg zawierajacg sorbit byly podobne, niezaleznie
od zastosowanej obrobki powierzchniowej (Tablica 6.7). Srednie wartoéci Eir wahaty sie od
241,64+10 GPa pod warstwa azotowang poddang LOC bez przetopienia i 247,06=11 GPa pod
warstwg azotowang gazowo do 255,24+27 GPa pod warstwg azotowang laserowo
modyfikowang z przetopieniem. Srednie wartosci HVit wynosity odpowiednio: 350,13+6,3,

355,09+23 1 368,67+20 GPa.
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6.6 ODPORNOSC NA ZUZYCIE PRZEZ TARCIE

Badania odpornosci na zuzycie przez tarcie przeprowadzono zaré6wno na probkach
walcowych [79], jak 1 na probkach o ksztalcie pierscienia [86]. Metodyke badan szczegdotowo
opisano w rozdziale 5.4.7. W przypadku probek walcowych testom poddano: warstwe
azotowang gazowo (wg wariantu la), laserowo modyfikowang bez przetopienia warstwe
azotowana (P=0,13 kW; vj=2,02 m-min’; 0=72%) oraz dwie laserowo modyfikowane
Z przetopieniem warstwy azotowane (P=0,39 kW; vi=2,02 m-min'; 0=86%) z zastosowaniem
ostony argonu i bez tej ostony podczas LOC [79]. Testy, prowadzone pod obcigzeniem
F=49 N, trwaty od 2 do 3 h, a zalezalo to od czasu potrzebnego do osiagnigcia zuzycia
ustalonego, podczas ktorego zmiany ubytku masy probki na jednostk¢ powierzchni zmieniaja
si¢ liniowo w czasie. Wyniki badan zaprezentowano na rysunku 6.52.

Ocena zuzycia przeprowadzona przy pomocy wyznaczonych wskaznikow intensywnosci
zuzycia masowego (Imw) wykazala zwigkszenie odpornosci na zuzycie wszystkich laserowo
modyfikowanych warstw azotowanych w poréwnaniu do warstwy wylacznie azotowanej
gazowo (Rys. 6.52a). Obliczone wartosci wskaznika Imw zaznaczono na rysunku 6.52a
| zestawiono w tablicy 6.8. Im mniejsza byta warto$¢ wskaznika Imw, tym lepsze wlasciwosci

tribologiczne charakteryzowatly probke.

Tablica 6.8. Obliczone wartosci wskaznika intensywnosci zuzycia masowego Imw w zaleznosci od
zastosowanej obrobki [79]

Moc Stopien
L. Szybkos¢ opien . Wskaznik intensywnosci
] i wiazki . zachodzenia ..
Rodzaj obrobki . skanowania . Zuzycia masowego
laserowej v [m/min] Sciezek Iy [Mg-cm2-h]
Plkw) 0 [%] m i
Azotowanie gazowe - - - 2.14
A . .
zotowanie gazoyve_l LOC bez 013 79 167
przetopienia
Azotowanie ga_zovye i LOC 202 184
z przetopieniem
Azotowanie gazowe i LOC 039 86
z przetopieniem w oslonie 1.73

argonu
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12.0 ©® azotowana stal 42CrMo4
@ azotowana stal 42CrMo4 po LOC, P=0.13 kW
10.0 M azotowana stal 42CrMo4 po LOC, P=0.39 kW
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Rys. 6.52. Wyniki testow zuzycia wytworzonych na probkach walcowych warstw: azotowanej
i azotowanej poddanej réznym wariantom LOC: ubytek masy probek na jednostke powierzchni
w funkcji czasu testu (a), wzgledny ubytek masy przeciwprobek po 2 h testu (b) [79]

Dla warstw azotowanych poddanych obrdobce laserowej z przetopieniem, niezaleznie od
tego, czy stosowano ostong argonu, zuzycie ustalone osiggano po 0,5 h testu. W przypadku
warstw ze strefa zwigzkéw, czyli warstwy azotowanej 1 warstwy azotowanej poddanej
obrobce laserowej bez przetopienia, zuzycie ustalone wystepowato dopiero po 1,5 h.
Prawdopodobnie byto to spowodowane obecno$cig kruchej i bardziej porowatej fazy ¢ tuz

przy powierzchni. Najmniejszym wskaznikiem intensywnos$ci zuzycia masowego, a zatem
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najwickszg odporno$cig na zuzycie przez tarcie, charakteryzowata si¢ probka poddana
azotowaniu i LOC bez przetopienia.

Okreslano tez wzgledny ubytek masy przeciwprobek wspolpracujacych z wytworzonymi
warstwami powierzchniowymi po 2 h testu. Wymiki pokazano na rysunku 6.52b. nie
zaobserwowano duzych roznic w wartosciach Am/m; poza przeciwprobka wspotpracujaca
Z laserowo przetopiong warstwa azotowang w ostonie argonu. Przyczyng tych matych ro6znic
we wzglednym ubytku masy mogta by¢ znacznie wigksza powierzchnia tarcia przeciwprobek
w porownaniu z probkami. Stad te rdéznice byly trudne do ujawnienia. Nieoczekiwane
zwigkszenie wartosci Am/m; w przypadku przeciwprobki wspotpracujacej z probka poddang
azotowaniu i laserowemu przetopieniu w ostonie argonu bylo trudne do wytlumaczenia.
Prawdopodobnie wynikato to z intensywnego zuzycia przeciwprobki podczas docierania.

Zuzyte powierzchnie badanych warstw pokazano na obrazach SEM na rysunku 6.53.
W poblizu krawedzi zuzytych obszarow typowa warstwa azotowana (Rys. 6.53a) oraz
warstwa azotowana poddana obrobce laserowej bez przetopienia (Rys. 6.53b) wykazywaty
oznaki intensywnego zuzycia $ciernego, przyjmujace ksztatt ptytkich rowkow. W tych
obszarach na zuzytych powierzchniach wystepowata strefa zwigzkow z azotkami zZelaza.
Jednak zwigkszeniu odlegtos$ci od krawedzi wytartej wskutek zuzycia §ciezki towarzyszylo
pojawienie si¢ oczywistych oznak silnego odksztalcenia plastycznego. Obszary
te odpowiadaty wigkszym glebokosciom wytartej $ciezki, charakterystycznych dla obszaru
pod strefag zwigzkdw. Charakterystyczne dla warstwy azotowanej poddanej obrobce laserowej
bez przetopienia bylo to, Zze zuzyta powierzchnia wydawata si¢ mniej porowata blisko
krawedzi wytartej Sciezki. Jednocze$nie mniej wyrazne byly oznaki odksztalcenia
plastycznego pod strefg zwigzkéw. Moglo to by¢ spowodowane LOC, ktora skutkowata
zmniejszeniem porowatosci fazy €, a takze obecnos$cig pewnej ilosci martenzytu pod strefa
zwigzkow, co utrudniato odksztalcenia plastyczne. Taka sytuacja byla przyczyna poprawy
odporno$ci na zuzycie warstwy azotowanej w wyniku zastosowania LOC bez przetopienia.
W przypadku warstw azotowanych poddanych obrobce laserowej z przetopieniem
zaobserwowano jedynie plytkie rowki na zuzytych powierzchniach, niezaleznie od tego, czy

zastosowano ostong argonu (Rys. 6.53d), czy nie (Rys. 6.53c).
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Rys.6.53. Zuzyte powierzchnie badanych probek: warstwa azotowana gazowo (a), warstwa azotowana
poddana obrébce laserowej bez przetopienia (b), laserowo przetopiona warstwa azotowana bez
ostony argonu (c) i laserowo przetopiona warstwa azotowana w ostonie argonu (d) [79]

Badania odpornosci na zuzycie przez tarcie przeprowadzono tez na warstwach
powierzchniowych wytworzonych na probkach o ksztalcie pierscienia [86]. Do badan
wytypowano wytworzong na stali 42CrMo4 warstwe azotowang gazowo zgodnie z wariantem
Ib oraz dwie warstwy hybrydowe wytworzone na tej samej stali: warstwe azotowang gazowo
poddana LOC z cze$ciowym przetopieniem strefy zwiazkow (P=0,21 kW; vi=2,88 m-min’;
0=86%) oraz z catkowitym przetopieniem strefy zwigzkow (P=0,26 KW; vj=2,88 m-min?;
0=86%). Podczas tej serii badan przeciwprobke stanowila ptytka z weglika spiekanego S20S,

a obcigzenie wynosito F=147 N. Testy prowadzono w czasie 2h, a ocen¢ zuzycia
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przeprowadzano na podstawie wyznaczonych wskaznikéw intensywnosci zuzycia Imw.
Im mniejszg wartos¢ Imw uzyskiwano, tym lepsza byly wlasciwosci tribologiczne badanej
warstwy powierzchniowej. Czas trwania testu zalezal od czasu potrzebnego do osiagnigcia
zuzycia ustalonego, czyli liniowych zmian ubytku masy przypadajacego na jednostkowa
powierzchnig tarcia w czasie.

Wyniki badan przedstawiono na rysunku 6.54 [86]. Zaobserwowano korzystny wplyw
laserowej obrobki cieplnej na wlasciwosci tribologiczne warstwy azotowanej. We wszystkich
analizowanych przypadkach zuzycie ustalone uzyskano po 0,5 h testu. Ocena dokonana przy
pomocy wskaznika intensywnoS$ci zuzycia masowego Imw wykazala zwiekszenie odpornosci
na zuzycie przez tarcie obu warstw hybrydowych, czyli warstw azotowanych
modyfikowanych laserowo, w pordéwnaniu do wylacznie azotowanej stali 42CrMo4.
Najwicksza odpornoscig na zuzycie charakteryzowata si¢ warstwa hybrydowa wytworzona
w wyniku azotowania i LOC z cze¢§ciowym przetopieniem strefy zwigzkdéw przy mocy wigzki
P=0,21 kW. Dla warstwy tej otrzymano najmniejszg warto§¢ wskaznika intensywnos$ci
zuzycia masowego (Imw=0,70 mg-cm?2-h™). Przyczyng takiej sytuacji mogla by¢

zmodyfikowana laserowo strefa zwigzkéw o mniejszej porowatosci.

5,0 ® Azotowana stal 42CrMo4 po LOC, P=0,21 kW
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Rys. 6.54. Wyniki testow zuzycia wytworzonych na probkach o ksztalcie pierscienia warstw:
azotowanej i azotowanej poddanej roznym wariantom LOC [86]
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6.7 KOHEZJA WYTWORZONYCH WARSTW

Badano kohezj¢ warstw powierzchniowych wytworzonych na stali 42CrMo4 na probkach
walcowych [79]. Do tego celu zastosowano typowy test twardosci metodg Rockwella w skali
C. Oceng kohezji przeprowadzono zgodnie z normg VDI 3198 [104]. Obrazy otrzymanych

odciskow obserwowano przy pomocy mikroskopu $wietlnego 1 pokazano na rysunku 6.55.

Rys.6.55. Powierzchnia badanych warstw po tescie Rockwella C (wzorce HFI1): warstwa
azotowana gazowo zgodnie z wariantem la (a), warstwa azotowana po LOC z przetopieniem
W ostonie argonu (b) i warstwa azotowana po LOC bez przetopienia (c) [79]
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Badania przeprowadzono na warstwie azotowanej gazowo zgodnie z wariantem
la (Rys. 6.55a), warstwie azotowanej poddanej obrobce laserowej z przetopieniem w ostonie
argonu (Rys. 6.55b) oraz warstwie azotowanej poddanej obrébce laserowej bez przetopienia
(Rys. 6.55¢C). Szczegdlowe parametry azotowania i LOC podano wczesniej. Dla wszystkich
badanych warstw otrzymano idealng kohezj¢ zgodng z wzorcem HF1. Wystepowaty jedynie
cienkie 1 krotkie promieniowe pegknigcia na obwodzie odciskow otrzymanych na
powierzchniach, na ktorych wystepowala strefa zwigzkow (Rys. 6.55a i 6.55¢). Obrazy OM
tych odciskow ewidentnie byly zgodne z wzorcem HF1. Odcisk widoczny na powierzchni
przetopionej wiazka lasera (Rys. 6.55b) odpowiadat wzorcowi HF1. Obraz z mikroskopu

Swietlnego wskazywat takze na pojedyncze promieniowe peknigcia na obwodzie odcisku.
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7. PODSUMOWANIE | WNIOSKI

Przeprowadzone badania potwierdzily tezy pracy. W wyniku realizacji celu pracy
wytworzono na stali konstrukcyjnej 42CrMo4 warstwy hybrydowe o korzystnych
wlasciwosciach uzytkowych z zastosowaniem regulowanego azotowania gazowego oraz
laserowej obrobki cieplnej. Gtowne efekty przeprowadzonych badan sg nastgpujace:
e Dobrano odpowiednie parametry laserowej obrobki cieplnej umozliwiajace
wytwarzanie  laserowo  modyfikowanych — warstw  azotowanych  zar6wno
z przetopieniem, jak i bez przetopienia.
e Wytworzono modyfikowane laserowo warstwy azotowane charakteryzujace si¢
zwigkszong twardoscia 1 zwigkszong odpornoscia na zuzycie przez tarcie
W poréwnaniu z warstwami azotowanymi.
e Dzieki laserowej obrdbce cieplnej warstwy azotowanej bez przetopienia otrzymano
zmodyfikowang mikrostrukture 1 korzystniejsze wilasciwosci strefy zwiazkow,
a zwlaszcza strefy azotkdw e-Feo3N, ktora charakteryzowata si¢ wigkszg zwarto$cig

| mniejszg porowatos$cia, co skutkowato zwiekszeniem twardosci i modutu Younga.

Whioski szczegolowe sq nastepujgce:

e W wyniku regulowanego azotowania gazowego poprzedzonego ulepszaniem cieplnym
wytworzono na stali 42CrMo4 warstwy azotowane o kontrolowanym skladzie
fazowym ze strefg zwiazkow i strefa dyfuzyjng (azotowania wewnetrznego).

e Mikrostruktura po regulowanym azotowaniu zgodnie z wariantami la i Ib sktadata si¢
ze strefy zwigzkoéw e+(e+y’) o grubosci ok. 20 um i strefy dyfuzyjnej, zawierajacej
sorbit azotowy z wydzieleniami fazy y’. Regulowane azotowanie wedlug wariantu
Il powodowato zmniejszenie grubos$ci catej strefy zwigzkow e+(e+y’) do ok. 8 um ze
Znacznym ograniczeniem grubosci strefy azotkow e.

e Laserowa obrobka cieplna warstw azotowanych z przetopieniem wymagata
stosowania gazu ostonowego (argonu). W przeciwnym wypadku na powierzchni po
LOC obserwowano cienkg warstwe tlenkow.

e Laserowa obrobka cieplna bez przetopienia nie wymagala stosowania gazu

ostonowego. Stosunkowo krotki czas oddzialywania wigzki laserowej generujacej
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podwyzszong temperature przy pewnej odpornosci strefy zwigzkow (azotkéw zelaza)
na utlenianie nie powodowat utleniania strefy przypowierzchniowe;.

Mikrostruktura warstwy hybrydowej azotowanej gazowo i laserowo modyfikowanej
bez przetopienia skladala si¢ ze strefy zwiazkow et+(ety’) o zmodyfikowanej
morfologii, gtdéwnie w przypadku fazy ¢ (bardziej zwartej i mniej porowatej), strefy
wpltywu ciepla (czyli czeSciowo zahartowanej strefy dyfuzyjnej) z martenzytem
azotowym i ewentualnymi wydzieleniami fazy » oraz strefy dyfuzyjnej niepoddane;j
laserowej modyfikacji z sorbitem azotowym 1 wydzieleniami azotkéw vy’
W niektoérych przypadkach dochodzito do czgsciowego przetopienia strefy zwigzkow.
Mikrostruktura warstwy hybrydowej azotowanej gazowo i laserowo modyfikowanej
Z przetopieniem w ostonie argonu skladala si¢ ze strefy przetopionej (SP)
Z gruboiglastym  martenzytem azotowym, strefy wplywu ciepla (SWC)
z drobnoiglastym martenzytem azotowym i ewentualnymi wydzieleniami fazy y’ oraz
strefy dyfuzyjnej niepoddanej laserowej modyfikacji z sorbitem azotowym
i wydzieleniami fazy y’.

Modelowanie wymiardw pojedynczych S$ciezek laserowych (ich glebokosci
I szerokos$ci) za pomocg metod numerycznych postuzyto do przewidywania efektow
oddziatywania promieniowania laserowego na mikrostruktur¢ warstwy azotowanej,
a przede wszystkim do okres§lenia parametrow obrobki laserowej przeprowadzanej
przy pomocy S$ciezek wielokrotnych, ktore umozliwialy laserowa modyfikacje
Z przetopieniem lub bez przetopienia catej powierzchni azotowanych probek w celu
przeprowadzenia badan odpornos$ci na zuzycie przez tarcie.

Przyjete w modelowaniu wymiaré6w pojedynczych $ciezek zalezno$ci (6.1) 1 (6.2)
dobrze odzwierciedlaly dane doswiadczalne, a wigc wyniki pomiarow glebokosci
I szerokosci strefy przetopionej i strefy wplywu ciepta w funkcji zastosowanej mocy
wiazki laserowej dla roznych szybko$ci skanowania wigzka.

Podstawowe parametry obrobki laserowej wplywajace na  mikrostrukture
pojedynczych $ciezek laserowych to moc wigzki P, szybkos¢ skanowania vj 1 $rednica
wigzki d. W przypadku wytwarzania wielokrotnych $ciezek laserowych istotnym

parametrem obrobki jest dodatkowo stopien zachodzenia $ciezek O.
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Glebokosci strefy przetopionej i strefy wptywu ciepta otrzymywane podczas laserowe;j
modyfikacji warstw azotowanych mozna skutecznic przewidywaé takze
z zastosowaniem modelu Asby’ego i1 Esterlinga, umozliwiajacego okreslenie rozktadu
temperatury na przekroju warstwy azotowanej poddanej laserowej obrdbce cieplne;.
Mikrotwardo$¢ warstw azotowanych poddawanych laserowej modyfikacji bez
przetopienia nieznacznie zwigkszata si¢ w strefie zwigzkow e+(e+y’) i byla wyraznie
wicksza w strefie wplywu ciepta (zahartowanej czeSci strefy dyfuzyjnej)
W poréwnaniu do warstw azotowanych.

Mikrotwardo§¢  warstw  azotowanych poddawanych laserowej modyfikacji
Z przetopieniem zwigkszala si¢ wyraznie w strefie przetopionej (SP) i strefie wptywu
ciepla (SWC) wskutek ich laserowego hartowania, przy czym w przypadku
stosowania wigkszych mocy wiazki laserowej w SP przy powierzchni obserwowano
do$¢ znaczne spadki mikrotwardosci spowodowane gorszymi warunkami
odprowadzenia ciepta i wynikajacg z tego mniejsza szybkosciag chtodzenia.
Wriasciwosci nanomechaniczne (twardo$¢ wgniatania Hit i modut Younga Er) warstw
azotowanych poddawanych laserowej modyfikacji bez przetopienia wyraznie
zwigkszaly sie w strefie zwigzkow e+(e+y’), a zwlaszcza w strefie azotkow g, €O
potwierdzato korzystne zmiany w mikrostrukturze tej strefy (mniejsza porowato$c).
Dotyczylo to przede wszystkim wytworzonych wielokrotnych $ciezek laserowych,
ktére maja znacznie wigkszy potencjal aplikacyjny, niz pojedyncze Sciezki.
Obserwowano tez zwigkszenie twardosci Hir w strefie wptywu ciepla (zahartowane;j
czesci strefy dyfuzyjnej) w poroéwnaniu do warstw azotowanych przy porownywalnym
z warstwg azotowang module Younga Er.

Wiasciwosci nanomechaniczne (twardo$¢ wgniatania Hit i modut Younga Ejr) warstw
azotowanych poddawanych laserowej modyfikacji z przetopieniem wyraznie
zmienialy si¢ w poréwnaniu z warstwg azotowang. Obserwowano znaczne
zwigkszenie modutu Younga Eir w strefie przetopionej w poréwnaniu do strefy
zwigzkow wystepujace] przy powierzchni po azotowaniu. Przetopienie powodowato
bowiem zanik porowatej strefy € i wytworzenie struktury martenzytycznej bez tego

typu defektow. Srednia twardo§¢ wgniatania Hir strefy przetopionej byta zwykle
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mniejsza w poroOwnaniu ze strefg wptywu ciepta z powodu gorszych warunkow
chlodzenia przy powierzchni.

e Najmniejszymi wskaznikami intensywno$ci zuzycia masowego, a zatem najwi¢ksza
odpornoscia na zuzycie przez tarcie, charakteryzowaly si¢ warstwy hybrydowe
wytwarzane na drodze azotowania gazowego i laserowej modyfikacji bez przetopienia
lub z czeSciowym przetopieniem strefy zwigzkéw. Jednoczesnie warstwy hybrydowe
wytwarzane na drodze azotowania gazowego i laserowej modyfikacji z przetopieniem
zazwyczaj takze osiagaly wigksza odporno$¢ na zuzycie, niz warstwy wylacznie
azotowane.

o Wszystkie warstwy hybrydowe, niezaleznie od tego, czy laserowa obrobka cieplna po
azotowaniu byla przeprowadzana =z przetopieniem, czy bez przetopienia,
charakteryzowaty si¢ idealng kohezja.

e Wytwarzanie laserowo modyfikowanych warstw azotowanych bez przetopienia
(schemat na Rys. 6.56), ktore charakteryzowaty si¢ najwigksza odporno$cig na zuzycie
przez tarcie 1 nie wymagaty stosowania gazu ostonowego podczas obrdobki laserowe;,
jest bardzo trudne przy zastosowanych parametrach tej obrobki ze wzgledu na bardzo
maty przedziat mozliwych wartosci mocy wigzki laserowej. Moc ta powinna miescic¢
si¢ w zakresie od Poswc do Posp, co wykazalo modelowanie wymiaréw pojedynczych
sciezek. By¢ moze w przyszto$ci nalezatoby rozwazy¢ zmiang S$rednicy wigzki
laserowej lub drastyczng zmiane szybkosci skanowania wigzka w celu tatwiejszego

doboru pozostaltych parametrow obrobki laserowej dla wytwarzania takich warstw
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Rys.6.56. Schemat stezenia azotu i mikrostruktury w warstwie azotowanej gazowo i laserowo
modyfikowanej bez przetopienia: stan w temperaturze azotowania (a), w temperaturze otoczenia
po azotowaniu (b) i w temperaturze otoczenia po azotowaniu i LOC (c) [80]
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ABSTRACT

Laser modification of gas-nitrided layer produced on 42CrMo4 steel

A thorough analysis of literature data on the nitriding process of steel and other metal alloys
was carried out in this paper. It was found that controlled gas nitriding is a process in which it
is relatively easiest to control the nitriding potential of the atmosphere and control it in order
to obtain nitrided layers with the appropriate phase composition in the shortest possible time.
Simultaneously, laser modification of nitrided layers with or without melting creates new
possibilities for influencing the microstructure and properties of surface layers produced on
metals and their alloys. Laser heat treatment processes of nitrided layers have not yet been
sufficiently developed and described, especially there is a lack of data in the literature on
laser-modified nitrided layers without remelting. In this work, the controlled gas nitriding was
used to produce nitrided layers on 42CrMo4 steel. The microstructure after controlled gas
nitriding consisted of a compound zone e+(e+y") with a thickness of approx. 20 um or 8 um
and a diffusion zone containing nitric sorbite with y' phase precipitates. Appropriate
parameters of laser heat treatment were selected to enable the production of laser-modified
nitrided layers both with and without remelting. Laser-modified nitrided layers with increased
hardness and increased resistance to wear by friction compared to nitrided layers were
produced. The microstructure of the hybrid layer, which was gas-nitrided and laser-modified
with remelting with argon shielding consisted of a re-melted zone with coarse-grained nitric
martensite, a heat-affected zone with fine-grained nitric martensite and possible precipitates
of y' phase, and a non-laser modified diffusion zone with nitric sorbite and y' precipitates. The
microstructure of the hybrid layer, which was gas-nitrided and laser-modified without
remelting consisted of a compound zone e+(e+y") of modified morphology, mainly in the case
of the more compact and less porous ¢ phase, a heat-affected (partially hardened diffusion
zone) with nitric martensite and possible precipitastes of y' phase and a diffusion zone not
subjected to laser modification with nitric sorbite and y' precipitates. In some cases, there was
a partial remelting of the compound zone. Thanks to the laser heat treatment of the nitrided
layer without remelting, a modified microstructure and more favorable properties of the
compound zone were obtained, especially in the case of the nitride zone ¢ (Fe2-3N), which was
characterized by greater compactness and lower porosity, which resulted in an increase in
hardness and Young's modulus, were obtained. The dimensions of the laser-modified nitrided
layers (the depths and widths of laser tracks) can be predicted using both numerical methods
and the model of temperature distribution developed by Ashby and Esterling.

189



