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Jarosiaw GRZES: "Wilasciwosci wuzytkowe i mikrostruktura wybranych powiox
stopowych Ni-W-Co uzyskanych w procesie nakiadania tamponowego"

W pracy przedstawiono wyniki badan wybranych powlok stopowych Ni-W-Cs
uzyskanych w procesie nakladania tamponowego. Badane powioki nakladano na
powierzchnie stali 45 2z nastepujacych elektrolitow: Nickel Compact High
Speed, Nickel-Tungsten S0 i Nickel Tungsten Cobalt Alloy. W pierwszej czesci
pracy omowiono metode nakladania tamponowego i wyniki badan wpiywu napiecia
nakladania na wybrane witasciwosci powlok. Na podstawie otrzymanych wynikow
okreslono optymalne napiecia nakiadania vpowlok z danego elektrolitu. W
drugiej czesci pracy przedstawiono wyniki badan powlok wyzarzanych w
atmosferze suchego wodoru w nastepujacych temperaturach: 220°C. 400°C, 50003
i 600°C. Przeprowadzono badania mikrotwardosci, odpornosci na zuzycie 1
strukturalne. Zaobserwowano spadek mikrotwardosci i zmiany strukturalne wraz
ze wzrostem temperatury wyzarzania. Stwierdzono zaleznosc miedzy wielkoscia

krystalitow a mikrotwardoscia powiloki.

Jarostaw GRZES: “Application properties and microstructure of selected

Ni-W-Co alloy coatings deposited by brush plating"”

This paper presents the results achieved from the investigations of selected
Ni-W-Co alloy coatings deposited by brush plating. These coatings have been
deposited using the following solutions: Nickel Compact High Speed.
Nickel-Tungsten 50 and Nickel Tungsten Cobalt Alloy. Different operating
voltages were used for deposition of Ni-W-Co alloys onto the 45 steel plate
surface.

The first part of this study deals with the effect of operating voltage on
the microstructure and properties (microhardness and wear resistance) of
deposited coatings. It was observed that the operating voltage greatly
influences coating properties. Finally, the optimal operating voltage
corresponding to the maximal surface microhardness and wear resistance has
been determined. The second part of this paper covers the investigations of
microhardness, wear resistance and microstructure of coatings after hydrogen
annealing at 220°C, 400°C, 500°C and 600°C. The relationship between

crystallite size and coating microhardness has been found out.
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fApocnas MKECb: "3JkcunyaTAwOHHbIe KadecTea U MUKPOCTPYKTYypa HEKOTODPbIXK CJIABHLIX

nokpbiTuu Ni-W-Co nosydeisix 3NeKTPONUTAMECKUM METOMOM C NpuMeseHueM TaxnoHa'

B pacoTe npeacTaBieHO peIysbTaTbl WCIeOOBAHUW HEKOTODPLIX CrJaBHLIX [OKPLITUM
Ni-W-Co nosyuyeHbix TaMnoHHOM MeTOHOM. [IOKDBLITMA HAHOCMJIM HA MOBEPXHOCTb CTasU
45 c npumeHeHueM onekTpoauToB: Nickel Compact High Speed, Nickel-Tungsten SO
u Nickel Tungsten Coba.t Alloy. B nepsoit 4YacTu paGoTbl ONMUCAHO METOH HAHECEHUH
MOKPLITUA U pe3yabTaTul CJSDOBAHUA BIMSHUSA HANPAXEHUS HA HEeKOTOopble CBOWMCTBA
NOKPbLITUSA. Ha  ocHose pe3ybTaTos onpegeneHo onTbiMANbHOE HanpsxeHue
HaKaObiBAHUA MOKPLITUH C MDUMEHATHIX JJeKTpoquToB. Bo BTOpoi vacTu pacoThi
npeacTaB/leHO pelyJsbTaTsl UCJeOOoBaHMM MOKPLITMA MOCJe OoTXura B aTMocepe
pogopoga B TesnepaTypax: 220 % 400 ct, 500% u 600 % OnucaHo  onbIThl
UCNenoBaHUA MUKPOTBEPOCCTM, CTPYKTYpPEl U CONpoTUBAEeHUs u3Hoca. C nosblueHueM
TeMaepaTypbl OTHKMIA  MMKDOTBEPAOCTb U CTPYKTypa  MOKPbLITUM U3MEHAACh.
YCTAHOBJIEHO 32BUCUMOCTbL  MEXAY BEJIMMMHOW KPUCTAJUIMTOB U MUKPOTBEPLOCTbHIO

MOKPbLITA.
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1. WPROWADZENIE

Rozwoj techniki charakteryzuje sie miedzy innymi dazeniem do budowania
trwalych i niezawodnych maszyn i urzadzen przemyslowych. Stawiane sa im coraz
wyzsze wymagania odnoszace sie do parametrow roboczych takich jak: naciski,
temperatury, predkosci itp. Czesto rowniez czesci maszyn pracuja w
specyf'icznym srodowisku, np. korozy jnym. Wymienione czynniki powoduja
koniecznosc stosowania materialow o coraz lepszych wiasciwosciach (twardosc,
odpornosc¢ na zuzycie, odpornosc na korozje itp.), ktore zapewnia odpowiednia
trwalosc i niezawodnosc pracujacych czesci maszyn. Powoduje to wzrost kecsztow
wytwarzania.

Ze wzgledu na czynniki ekonomiczne oraz na ‘to, (2 ite et rualosct
eksploatacyjnej czesci maszyn decyduja glownie wlasciwosci warstwy
wierzchniej, coraz powszechniej stosuje sie do wytwarzania czesci maszyn i
niektorych grup narzedzi tansze gatunki materialow. Nastepnie w celu
otrzymania wymaganych wlasciwosci ich powierzchni stosuje 'sie jej
"uszlachetnianie" poprzez odpowiednia obrobke powierzchniowa.

Termin "obrobka powierzchniowa" obejmuje swoim zasiegiem szereg metod
umozliwiajacych zmiane geometrii powierzchni, wtasciwosci fizykochemicznych
warstwy wierzchniej lub tez obu tych elementow jednoczesnie. Do obrobki
powierzchniowej zaliczamy miedzy innymi obrobke: mechaniczna, cieplna,
cieplno-chemiczna, chemiczna 1 galwaniczna. Grubos¢ otrzymanej w wyniku

obrobki powierzchniowej warstwy wierzchniej zalezy od zastosowanej metody.
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Niektore z metod powoduja znaczne zmiany wymiarow geometrycznych obrabianej
czesci, co musiv byc uwzglednione juz przy opracowywaniu technologii jej
wytwarzania. Do takich metod nalezy miedzy innymi nakladanie warstw roznych
materialow (metali 1 ich stopow, ceramiki itp.) metodami spawalniczymi
(natryskiwanie i napawanie). Metcdy spawalnicze umozliwiaja rowniez
regenerac je zuzytych czesci maszyn, cc rozszerza zakres ich zastosowania oraz
podnosi ich atrakcyjnosc.

Regeneracje 1 modyfikacje powierzchni poprzez nalozenie powloki o
odpowiedniej grubosci zapewnia rowniez malo znana i praktycznie nie
stosowana w kraju metoda tamponowego nakladania powiok metalowych
(brush plating). Jest ona, jak wykazano w przegladzie literatury, stosowana
glownie w Chinach i w USA. Metoda ta gwarantuje uzyskanie dobrych wiasciwosci
modyfikowanych lub regenerowanych powierzchni czesci maszyn i narzedzi. W
porownaniu z innymi metodami obrobki powierzchniowej jest stosunkowo tania i
latwa w stosowaniu. Szeroki zakres stosowanych powlok 1 mozliwosc ich
nakladania na roznorodne materialy, dodatkowo podnosi atrakcyjnosc ‘tej
metody. Z tych powodow warto zainteresowac sie technologia tamponowego
nakladania powlok metalowych oraz poznac wlasciwosci fizyczne i

eksploatacyjne powtok uzyskiwanych przy jej zastosowaniu.

2. ANALIZA STANU ZAGADNIENIA
2.1. Metoda tamponowego nakladania powiok metalowych

Metoda tamponowego nakladania powiok metalowych umozliwla otrzymywanie
warstw mikrokrystalicznych metali lub ich stopow na powierzchni materialow
metalicznych i niemetalicznych (szklo, ceramika, tworzywa sztuczne, drewno)
Proces otrzymywania powloki polega na przeplywie Jonow metali z elekrolitu w
kierunku Kkatody (ktora stanowi przedmiot pokrywany) i osiadaniu na niej,
Bdzie ulegaja zobojetnieniu, tj. staja sie obojetnymi atomami metalu
tworzacymi powtoke [1].

Schemat metody przedstawiono na rys.l. Elektrolit jest przenoszony na
powierzchnie pokrywana za pomoca tamponu. Tampon jest nasuniety na elektrode
polaczona z dodatnim biegunem zrodla pradu, natomiast powierzchnia pokrywana
potaczona jest =z biegunem ujemnym. Zrodiem pradu Jest prostownik o
okreslonych parametrach pradowo-napieciowych. Jako elektrolity stosuje sie
roztwory wodne zasad, kwasow i soli.

Na swiecie metoda tamponowego nakladania powlok jest znana pod
nastepujacymi terminami: swab plating, touch-up plating, contact plating,

spot plating, tampon plating, Das Tampongalvanisieren, selective plating i

brush plating. Dwa ostatnie z wymienionych terminow sa najczesciej uzywane.
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Rys.1l. Schemat metody tamponowego nakladania powlok metalowych

Dla zmechanizowanego lub zautomatyzowanego procesu nakladania tamponowego
uzywa sie terminu flow plating. Historycznie rzecz biorac, metoda tamponowego
nakladania powltok wywodzi sie z metody galwanicznego pokrywania przedmiotow w
wannach elektrolitycznych. Jednakze w poczatkowym okresie swojego rozwoju nie
byla ona <czesto stosowana. Powodem byly nie najlepsze wlasciwosci
uzyskiwanych powlok, co wiazalo sie ze stosowaniem typowych elektrolitow dla
pokrywania w wannach elektrolitycznych, wymagajacych doktadnej kontroli
gestosci pradu i temperatury w czasie procesu. W przypadku nakladania
tamponowego kontrola tych parametrow jest utrudniona, a dodatkowo gestoéci
pradu sa znacznie wyzsze (do 600 A/dm°) et

Znaczacy rozwoj metody nakladania tamponowego powlok nastapil w ciagu
ostatnich czterdziestu lat. Pierwsza instrukcja szkoieniowa zostaia
opublikowana w 1950 r. (4], a pierwszy artykul omawiajacy proces =zostal
opublikowany w 1954 r. [5]. Opracowano nowe elektrolity, urzadzenia i
wyposazenie. W porownaniu z nakladaniem powiok w wannach elektrolitycznych
omawiana metoda ma szereg zalet (2,3,6]:

- krotszy czas nakladania powioki (ok. 10-20 razy),

- niski koszt ze wzgledu na znaczna materialo- i energooszczednosc,

- latwosc¢ obstugi stosowanych urzadzen,

- praktycznie nieograniczone wymiary pokrywanych powierzchni,

- stosowane urzadzenia odznaczaja sie zwarta budowa i moga byc przenosne,
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- mozliwe jest stosunkowo latwe nakladanie powlok metalowych na
powierzchnie wiekszosci metali [ ich stopow oraz materiatow
niemetal icznych.

Dla uzyskania metoda nakladania tamponowego powilok o wymaganych

wlasciwosciach niezbedne sa nastepujace podstawowe elementy procesu (2]

- elektrolity,

- elekrody i wyposazenie dodatkowe,

- zrodla pradu, e

oraz prawidlowo opracowana technologia nakladania.

A. Elektrolity

Elektrolity sa najwazniejszym elementem procesu. Od ich Jjakosci zaleza
wlasciwosci otrzymywanych powlok. Obecnie produkowanych jest ok. 250 roznych
elektrolitow. Opracowane i stosowane elektrolity mozna sklasyfikowac w trzech
podstawowych grupach [6]:

- grupa [: elektrolity do przygctowania powierzchni,

- grupa II: elektrolity do nakladania powiok,

- grupa III: elektrolity do usuwania powlok.

W grupie [ wyroznia sie elektrolity umozliwiajace oczyszczenie i aktywacje
powierzchni. Zadaniem elektrolitow stosowanych do oczyszczania powierzchni
Jest usuniecie tluszczow i innych jej zanieczyszczen. Elektrolity te sa
roztworami alkalicznymi o wspolczynniku pH=13. Wartosc pH elektrolitow do
aktywac ji powierzchni jest mniejsza od pieciu. Dziataja one silnie
korodu jaco.

W.grupie II - elektrolity do nakladania powiok, wyroznia sie elekrolity
oparte na solach jednego oraz dwu lub trzech pierwiastkow. Wartosc pH
elektrolitow tej grupy zawiera sie w granicach 0.2 - 14.0.

Elektrolity grupy [II sa stosowane do usuwania naiozonych powtok. W chwili
obecnej opracowane sa elektrolity do wusuwania powitok - miedzianych ,
chromowych, niklowych i cynkowych. Wartosc pH elekrolitow grupy [1I
zawiera sie w granicach 0 - 7.

Na uwage zasluguje fakt, iz elektrolity nie zawieraja cyjankow lub tylko

niewielka ich ilosc [2,6].

B. Elektrody i wyposazenie dodatkowe

Elektroda w metodzie tamponowej spelnia role anody. Materialem, z
ktorego wykonuje sie elektrody, jest najczesciej stal nierdzewna lub grafit

W niektorych przypadkach stosuje sie elektrody platynowo - irydowe, tytanowe
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oraz stalowe powlekane platyna ([6]. Elektroda jest mocowana w. uchwycije
elektrodowym. Asortyment produkcwanych uchwytow obejmuje zakres od uchwytow
miniaturowych (stosowanych przy nakladaniu powlok na elementach
precyzyjnych), poprzez uchwyty standardowe, po uchwyty obrotowe. Wielkosc
uchwytu dobiera sie uwzgledniajac wymiary powierzchni pokrywanej i elektrody.

Do wyposazenia dodatkowego zalicza sie wate higroskopijna (bawelniana
lub poliestrowa), krazki filtracyjne, kuwety, lejki oraz naczynia na
elektrolity wykonane z tworzyw sztucznych. Wate higroskopijna stosuje sie do
owiniecia elektrody. Krazki filtracyjne stuza do filtracji stosowanych
elektrolitow. Dodatkowo stosuje sie: pompke magnetyczna (w celu wymuszenia
obiegu elektrolitu), obrotnik (przy nakladaniu powlok na powierzchnie
obrotowe), twardosciomierz olowkowy HB/HRC (do biezacej kontroli twardosci

nakladanej powloki) oraz urzadzenia do regeneracji elektrolitu.

C. Z2rodla pradu

Zrodla pradu stosowane w metodzie tamponowej powinny zapewniac napiecie w
zakresie O - 30 V, przy czym regulacja napiecia powinna byc bezstopniowa.
Podany zakres napiecia umozliwia przeprowadzenie wiekszosci prag, .2
zastosowaniem tej metody. Stosowane zrodla pradu powinny byc wyposazone W
miernik amperogodzin, woltomierz oraz amperomierz - co pozwala na ciagla
kontrole parametrow nakladania powloki przez operatora. Stosuje sie rowniez
uklady przeciwzwarciowe, zabezpieczajace zrodlo pradu przed skutkami zwarcia.
Na jnowsza generacja zrodel pradu wyposazona jest w uklad mikroprocesorowy
usprawniajacy ciagla kontrole parametrow oraz grubosci nakladanych powtok. Na

rys.2 przedstawiono urzadzenie typu DSD-15-Q produkcji chinskiej.

Rys.2. Zrodlo pradu typu DSD-15-Q
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D. Technologia nakiadania powiok metalowych

W celu otrzymania powloki o wymaganych wlasciwosciach nalezy odpowiednio
dobrac elektrolity, parametry naklacania (napiecie 1 predkosc elektrody
wzgledem powierzchni pokrywanej) i odpowiednio przygotowac powierzchnie. Ze
wzgledu na mozliwosc nakiadania powlok na powierzchnie roznych materialow
(stal, szklo, ceramika itp.) podano ponizej ogolne zasady postepowania w
przypadku nakladania powlok na powierzchnie materialow metalicznych i
niemetalicznych. Szczegolowe dane odnoszace sie do technologii nakladania

powiok na powierzchnie okreslonych materialow podano w [6,10,11].

Naktadanie powtok metalowych na poditoze metaliczne

Proces nakladania powloki na podioze metaliczne obe jmuje:

- wstepne przygotowanie powierzchni,

- odtluszczenie elektrolityczne powierzchni,

- aktywac je powierzchni,

- nakladanie warstwy podkiadowe j,

- nakladanie powloki metalowej o wymaganych wtasciwosciach,

- ewentualna obrobke wykancza jaca.

Wstepne przygotowanie powierzchni polega na mechanicznym usunieciu sladow
korozji i powinno zapewni¢ jej odpowiednia chropowatosc. Nastepnie
przeprowadza sie odtluszczanie elektrolityczne. Na jczesciej stosowanym
elektrolitem jest Elektroclean #1. Podczas tej operacji elektroda jest
podlaczona do bieguna dodatniego zrodla pradu, a odtluszczana powierzchnia do

ujemnego (tzw. biegunowosc dodatnia).
Parametry odtluszczania elektrolitycznego (napiecie 1 czas) zaleza od

materialu podloza i wynosza przykladowc [(6]:
- dla stali niskoweglowych - U= 8-12 V, t=15-30 s

1 niskostopowych

- dla stali nierdzewnych U=10-14 V, t=15-30 s

i wysokostopowych

- dla miedzi i jej stopow U= 8-12 V, t=30-45 s

dla aluminium i jego stopow =U=10r15 V, t=15-30:s

- dla zeliwa = U=12-15 V, -t=30-60' s.

Po odtluszczeniu powierzchnie nalezy dokladnie przemyc biezaca woda.
Nastepna operacja jest aktywacja powierzchni. Stosuje sie odpowiedni
elektrolit lub kolejno kilka elektrolitow. Elektrode tlaczy sie z ujemnym
biegunem 2zrodla pradu (tzw. bieguncwosc ujemna). Ponizej przedstawiono
elektrolity 1 parametry stosowane przy aktywacji powierzchni wybranych

materialtow [6]:

10
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- dla stali niskoweglowych 1 niskostopowych
Activatcr #1 - U=10-14 V, t=30-50 s
lub Activator #2 - U= 8-14 V, t=20-40 s,
- dla stali nierdzewnych 1 wysokostopowych
Activator #2:% U= 6-12:V, t=80~508
v a nastepnie Activator #3 - U=18-25 V, t=30-50 s,
- dla miedzi i jej stopow
Activator #3 - U=10-15 V, t=20-40 s,
- dla aluminium i jego stopow
Activator #2 - U= 8-14 V, t=15-30 s,
- dla zeliwa
Activator #2 - U=10-15 V, t=39—80 s
a nastepnie Activator #3 - U=18-25 V, t=50-90 s.

Po operacji aktywacji powierzchni i przemyciu jej biezaca woda naklada sie
warstwe podkladowa, ktorej zadaniem jest zwiekszenie przyczepnosci nastepnych
warstw do materialu podloza. !llajczesciej stosowana jest cienka (1-3 pum)
warstwa nalozona z elektroliitu Nickel Special. Po tej operacji rowniez
wymagane jest przemywanie powierzchni biezaca woda. '

Nakladanie powioki metalowej prowadzi sie przy biegunowosci dodatniej.
Powloka moze byc nakladana jako jedno- lub wielowarstwowa. W zaleznosci od
wymagan stawianych powloce stosuje sie odpowiednie elektrolity 1 parametry
nakltadania. Mozliwe jest miedzy innymi nakladanie nastepujacych powlok:

- dekoracy jnych,

- odpornych na korozje,

- odpornych na zuzycie,

- o dobrej zwilzalnosci,

- o niskich naprezeniach wewnetrznych.

Naktadanie powtok metalowych na podtoze niemetaliczne

Jak juz wspomniano, metoda tamponowa umozliwia rowniez nakladanie powiok
metalowych na podloza niemetaliczne. W tym przypadku zachodzi koniecznosc
wytworzenia na powierzchni materialu podloza warstwy przewodzacej, ktora
umozliwi dalszy proces nakladania. Powierzchnia pokrywana powinna byc
oczyszczona, odtluszczona i o odpowiedniej chropowatosci. 0Od jakosci warstwy
przewodzacej, Jjej przyczepnosci do materialu podloza zalezy jakosc nakladanej
nastepnie powioki metalowej. Po wytworzeniu warstwy przewodzacej proces
nakladania przebiega analogicznie jak w przypadku nakladania powlok

metalowych na podloze metaliczne.
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Zarowno przy nakladaniu powlok na zodloze metaliczne, jax i niemetaliczne,

nalezy przestrzegac nastepujacych zalecen [2,3,8,11,12]:

- unikac nadmiernego nacisku, ktory moze spowodowac nadmierne wysusienie
tamponu,

- oslona powierzchni niepokrywanych moze byc realizowana za pomoca tasmy
samoprzylepnej (brak cisnienia hydrostatycznego wciskajacego elektrolit
w szczeliny),

- uchwyt elektrodowy powinien byc dobrany w zaleznosci od wielkosci
elektrody (anody),

- wielkosc elektrody powinna byc¢ tak”dobrana, aby powierzchnia styku
wynosila 1/3 powierzchni pokrywanej w przypadku nakladania recznego i
1/2 w przypadku nakladania zautomatyzowanego,

- stosowac elektrody odpowiada jace xsztaltem powierzchni pokrywanej,

- ruch elektrody wzgledem powierzcnni pokrywanej powinien byc jednosta jny.
Predkosc przemieszczania élektrc:y wzgledem powierzchni nalezy starannie
dobrac. Zbyt mala spowoduje powstawanie przypalen powioki, natomiast
zbyt duza spowolnienie procesu nakladania. W przypadku wymaganych
znacznych predkosci przemieszczania nalezy stosowac uchwyty obrdtowe,

- wilgotnosc tamponu powinna byc stala. Nalezy w tym celu stosowac pompy
wymusza jace staly obieg elektrolitu,

- temperatura materialu podloza nie moze byc wyzsza od SOOC.

- temperatura roztworu nie powinna byc nizsza od ZSOC oraz wyzsza od 80°C.

- grubosc warstwy nie powinna byc wieksza od tzw. grubosci bezpiecznej,

charakterystycznej dla nakladanej warstwy z danego elektrolitu (tabl.1)

E. Zastosowania metody
Omawiana metoda tamponowego naxladania powlok metalowych znalazla
nastepujace zastosowania [6,11-17]:

- regeneracja zuzytych czesci wykonanych z metali i ich stopow, a w
szczegolnosci naprawa tozysk siizgowych, panewek, walow cylindrow,
tlokow, prowadnic, kol zebatych oraz matryc,

- pokrywanie czesci wywazanych dynamicznie,

- podnoszenie lub zmiana takich wiasciwosci powierzchni jak - twardose,
odpornosc¢ na zuzycie, odpornosc na korozje, lutownosc,

- nakiadanie warstw dekoracyjnych z metali szlachetnych,

- nakladanie powlok ochronnych przy rekonstrukcji historycznych budynkow,
rzezb itp.,

- nakladanie lub naprawa sciezek przewodzacych w ukladach elektronicznych,

- nakladanie warstw posrednich w procesach spajania.

12
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Tablica 1. Maksymalna grubosc (bezpieczna) warstw

nakladanych z wybranych elektrolitow (6]

Nazwa Grubosc Nazwa Grubosce
elektrolitu ) powioki elektrolitu ) powloki
um um
Nickel High Speed 130 Nickel Semi Bright 100
Copper Alkaline 130 Nickel Special 5
Nickel Alkaline 100 Nickel Tungsten 70
Nickel Neutral 100 Low Stress Nickel 130
Nickel Compact High 130 Copper Semi Bright 100
Speed
Nickel Tungsten Alloy 70 Cadmium Low Hydrogen 100
Copper High Speed 200 Iron 200
Nickel Cobalt Alloy 50 Chromium S0

*) wg firmy Giant Dragon Technical Development Corporation

2.2. Wyniki badan powiok metalowych nakladanych metoda tamponowa

S &

Literatura omawia jaca zagadnienia zwiazane z metoda tamponowego nakladania
powiok metalowych jest stosunkowo uboga. Przedstawiono w niej glownie ogolna
charakterystyke metody, elektrolity, urzadzenia, wyposazenie dodatkowe oraz
zastosowania. Brak jest natomiast kompleksowych danych odnoszacych sie do
badan powlok nakladanych z poszczegolnych elektrolitow. Jak pisze autor pracy
(2], sa dwie przyczyny tego stanu rzeczy:

- metoda tamponowego nakladania powlok metalowych jest rozwijana glownie w
malych osrodkach badawczych lub filiach duzych firm. W zwiazku z tym
srodki finansowe przeznaczone na stosunkowo drogie badania sa
niewielkie,

- Jjakkolwiek metoda jest coraz szerzej znana, to nadal wzbudza niewielkie

zainteresowanie badaczy.
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A. Ogolna charakterystyka powlok metalowych

Ogolna charakterystyka powlok metalowych nakladanych metoda thmponoua 2
roznych elektrolitow Jjest podana gtownie w publikacjach M.Rubinsteina
{2,14,16,17] i J.C.Norrisa [3,18] oraz w materialach firmy Selectron Ltd.
(11]. Podana przez wymienionych autorow charakterystyka powlok dotyczy Jjej
przyczepnosci do materialu podloza, odpornosci na korozje, twardosci,

porowatosci i struktury.

Eggxgzgegq§g powloki w porownaniu 2z procesem nakladania w wannach
elektrolitycznych jest taka sama lub lepsza. Dobra przyczepnoséia
charakteryzuja sie powloki nakladane na powierzchni stali weglowych,
miedzi i mosiadzu. Powloki nakladane na powierzchni stali wysokostopowych,
chromu, stopow niklowo-chromowych oraz aluminiowych odznaczaja sie znacznie
lepsza przyczepnoscia do materialu podloza.

Odpornosc na korozje jest porownywalna z powlokami uzyskanymi w wannach
Je J p Y

elektrolitycznych. Istnieje jednak kilka elektrolitow pozwalajacych otrzymac
powloki o lepszej odpornosci na korozje [2]. Badania porownawcze zostaly
przeprowadzone dla tych samych materialow podioza i grubosci powtlok.

Twardosc powioki zalezy od metalu nakladanego i zmienia sie w szerokich

granicach. Wedlug M.Rubinsteina (2] jest w wiekszosci przypadkow wieksza niz
dla tych samych metali nakladanych w wannach elekrolitycznych. Przykladowo,
24 - karatowe zloto nakladane metoda tamponowa ma twardosc 120-130, mierzona
metoda Knoopa. W typowym procesie nakladania galwanicznego twardosc ta wynosi
30-70.

Porowatosc jest jedna z istotnych cech powlok 1 jest zazwyczaj o 75%
nizsza niz dla powlok nakladanych w wannach elektrolitycznych (w
odniesieniu do tych samych metali 1 gzrubosci powlok). W porownaniu z metoda
metalizacji natryskowej porowatosc powiok nakladanych metoda tamponowa jest o
95% nizsza (2,11, 18].

St

(parametrow) naktadania. Najczesciej (2] jest ona nieuporzadkowana lub tez

tura powtok jest zalezna od skladu chemicznego i technologii

amorficzna z niewyraznie okreslonymi granicami krystalitow. W przypadku
powiok stopowych wystepuje struktura warstwowa. Warstwy maja nieznaczna
grubosc i rozny sklad chemiczny oraz sa ulozone naprzemiennie [19,20]

M. Rubinstein 1 J.C.Norris w wymienionych publikacjach oraz badania
chinskie (6] =zwracaja wuwage na nizsza =zawartosc wodoru w powiokach
nakladanych metoda tamponowa (w odniesieniu do nakladania w wannach
elektrolitycznych) 1 zwiazana 2z tym mniejsza sklonnos¢c do kruchosci

wodorowe j.
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B. Wlasciwosci powlok metalowych w swietle badan przeprowadzonych w ChRL

W pismiennictwie chinskim [1,5] poswieconym powlokom metalowym nakladanych
metoda tamponowa i dostepnym autorowi, =zagadnienia zwiazane 2z badaniem
b;ci powiok sa potraktowane znacznie szerzej. Omowiono w nim glownie
rarametrow nakladania powloki na jej twardosc i odpornosc na
Przedstawiono rowniez wplyw obrobki cieplnej powioki na jej
twardosc.
wglyw parametrow nakladania (napiecie nakladania i predkosc elektrody
wzgledem powierzchni pokrywanej) na twardosc powloki przedstawiono na rys.3.
Wyniki odnosza sie do powlok niklowych. Maksymalna twardosc (ok. 660 HV)
maja powloki nakladane przy napieciu 10 V i predkosci elektrody 11.3 m/min.
Na rys.4 przedstawiono ta sama zaleznosc dla powlok nakladanych z
elektrolitow Nickel High Speed i Nickel-Tungsten S50. Wykresy ilustruja
Jedynie w sposob pogladowy dana zaleznosc.
Badania odpornosci na zuzycie przeprowadzono na urzadzeniu Skoda-Savin w
nastepujacych warunkach:
- srednica krazka przeciwprobki - 30 mm,
- nacisk -'8'kg,
- predkosc obrotowa krazka przeciwprobki - 750 obr/min,
- liczba obrotow krazka w czasie proby - 3000 obr,
- chlodziwo - 0.5% roztwor K2Cr0f
Wyniki badan odpornosci na zuzycie powlok niklowych przedstawiono na rys.S.
Na jwyzsza odpornoscia na zuzycie (118 l/mmj) charakteryzowaly sie powloki

nakladane przy napieciu 14 V i predkosci elektrody 11.3 m/min.

Hv | HY
10 v
600+ 600+
400+ 400+
1 8V
2001 200 +
1 1’
1 I 1 ] fo il ! ! W Y IR
8 ‘10 12 14 16U,V 4 10 0 22,

m/min
Rys.3. Wpityw parametrow nakladania (napiecie nakladania i

predkosc elektrody) na twardosc powlok niklowych [6]
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Rys.4. Zaleznosc miedzy napieciem nakladania, predkoscia elektrody i

twardoscia powlok [1]

16


http://rcin.org.pl

N~l°‘
11.3m/min

l_llm'nJ
lo--
st
b= + + t + —
L) 10 2 14 16 Ly
Ne1od
1/ 14V
104
12V
8V
ST
+ t + t t >
“ 8 12 16 20 YV, m/min

Rys.S5. Wplyw parametrow nakladania (napiecie nakladania i predkosc elektrody)

na odpornosc na zuzycie powlok niklowych (6]

Wyniki badan odpornosci na zuzycie powlok nakladanych z elektrolitow Nickel
High Speed i Nickel-Tungsten 50 w funkcji parametrow nakladania przedstawiono
na rys.6.

Wazne zagadnienie stanowi wplyw obrobki cieplnej powloki na jej twardosc.
Na rys.7 przedstawiono wyniki badan dla powloki niklowej nakladanej przy
napieciu 12 V i powioki niklowo-wolframowej nakladnej przy napieciu 14
V.Widoczny Jjest spadek twardosci powlok po przekroczeniu temperatury
wyzarzania wynoszacej ok. 100°C. Powloki byly wyzarzane w danych

temperaturach przez przez okres 15 min.
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Rys.6. Zaleznosc miedzy napieciem nakladania, predkoscia elektrody i

odpornoscia na zuzycie powlok [1]
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Rys.7. Wplyw temperatury wyzarzania powitok na jej twardosc (6]

C. Podsumowanie

Na podstawie danych literaturowych mozna wysunac ogolne wnioski:

- powtoki metalowe nakladane metoda tamponowa pod wzgledem jakosciowym
odpowiada ja powlokom nakladanym w wannach elekrolitycznych,

- dla niektorych elektrolitow wlasciwosci powlok metalowych z nich
nakladanych sa wyzsze od analogicznych powlok nakladanych w wannach
elektrolitycznych,

- badania chinskie (1,6] wykazaly wplyw parametrow nakladania (napiecia i
predkosci elektrody) na twardosc i odpornosc¢ na zuzycie powiok
metalowych,

- w przypadku obrobki cieplnej powioki niklowej i niklowo-wolframowej po
poczatkowym wzroscie twardosci powltoki (maksimum twardosci przy
temperaturze wyzarzania ok. 100°C) nastepuje dosc¢ szybki spadek
twardosci wraz ze wzrostem temperatury wyzarzania.

Poniewaz w danych literaturowych nie podano dokladnych warunkow, w jakich
przeprowadzono badania (material podloza, atmosfera wyzarzania, sklad
chemiczny powloki itd.), nie mozna na ich podstawie wysunac . dokladnych
wnioskow. Nie mozna tez wyrobic¢ sobie pogladu na temat zaleznosci wlasciwosci
uzytkowych warstw (powlok) nakladanych metoda tamponowa od technologii ich
nakladania. Dostepna literatura nie dostarcza rowniez danych dotyczacych
badan mikrostruktury warstw (powlok) w aspekcie technologii ich nakladania i

obrobki cieplnej.
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3. BADANI[A WLASNE

3.1. Przedmict badan

Przedmiotem badan, ktorych wyniki przedstawiono w pracy, sa  powloki
metalowe charakteryzujace sie znaczna twardoscia 1 odporncscia na zuzycie,
nalozone metocda tamponowa na podlozu metalicznym. Powlok: przeznaczone do
badan nakladano z nastepujacych elektrolitow: Nickel Comzact High Speed,
Nickel-Tungsten S0 i Nickel-Tungsten-Cobalt Alloy.

Przy wyborze elektrolitow zastosowanych do nakladania po~iok kierowano sie
ich wysoka twardoscia przy stosunkowo niskich naprezeniach -~ewnetrznych, duza
szybkoscia nakladania oraz latwoscia nakladania. Dokladna charakterystyke
zastosowanych < badaniach elektrolitow zamieszczono w pkt.:.4 przy omawianiu
technologii naxladania badanych powlok.

W dalszej czesci pracy powloki nalozone z poszczegolnych elektrolitow
beda oznaczane nastepujaco: '

- 2z elektrolitu Nickel Compact Hign Speed - powloka Ni,

z elektrolitu Nickel-Tungsten 50 - powloka Ni-W,

z elektrolitu Nickel-Tungsten-Cobalt Alloy - powioka !i-W-Co.

3.2. Cele i tezy pracy

Na podstawie przegladu danych literaturowych odnoszacycn sie do powlok
metalowych nakladanych metoda tamponowa stwierdzono, ze napiecie nakladania
ma wplyw na ich twardosc i odpornosc na zuzycie. Brak jest jednak danych
szczegolowych na temat zaleznosci twardosci i odpornosci rna zuzycie powlok
od napiecia nakladania. Ta sama uwaga odnosi sie rcwniez do danych
dotyczacych zadan zmian twardosci powioki w funkcji temperztury wyzarzania
Stad wynika jza dwa podstawowe cele ninie jszej pracy:

1) okreslenie wplywu napiecia nakladania na wybrane wlasciwosci (twardosc

i odpornosc na zuzycie) badanych powiok Ni, Ni-W, Ni-~-Co oraz
ustalenie optymalnego napiecia ich nakladania,

2) okreslenie wplywu temperatury wyzarzania powtok na icn twardosc i

odporncsc¢ na zuzycie.

W podjete pracy przyjeto nastepujace tezy:

1. Odporncsc na zuzycie badanych powiok jest uzaleznionz 2d mikrostruktury

powloki, a nie tylko od jej twardosci.

2. Spadek :wardosci powiok poddanych oddzialywaniu podwyzszonych

temperatur jest spowodowany uporzadkowaniem ich mikrecstruktury i

rekrystalizacja ziarna.
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3.3. Program badan

Program badan obejmowal dwa etapy. Etap pierwszy (badania wstepne:
umozliwil zbadanie wplywu napiecia nakladania, a etap drugi - wplywu
temperatury wyzarzania, na wybrane wlasciwosci uzytkowe badanych powlok oraz
ich mikrostrukture. W etapie pierwszym wykonano nastepujace badania:

- mikrotwardosci powierzchni,

- odpornosci na zuzycie,

- topografii powierzchni,

- mikrostruktury powierzchni.

Etap drugi obejmowal nastepujace badania:

- mikrotwardosci w przekroju poprzecznym,

- odpornosci na zuzycie,

- skladu chemicznego powlok,

- strukturalne powlok,

- termograwimetryczne i termicznej analizy roznicowej,

3.4. Metodyka badan
A. Przygotowanie probek do badan

Jako material podloza zastosowano stal 45. Wykonano z niej prostokatne
probki o wymiarach podanych na rys.8. Opracowana technologia nakladania
zakladala trzywarstwowa budowe powloki (rys.9). Pierwsza warstwe o grubosci
ok. 1 um nakladano z elektrolitu Nickel Special. Druga warstwe o grubosci
20-30 um nakladano z elektrolitu Copper Alkaline 1. Trzecia warstwe, t;j.
wlasciwa warstwe robocza o grubosci 20-50 um, ktora byla przedmiotenm
przeprowadzonych badan, nakladano z nastepujacych elekrolitow:

- Nickel Compact High Speed,

- Nickel-Tungsten SO,

- Nickel-Tungsten-Cobalt Alloy.

Charakterystyke elektrolitow zastosowanych do nakladania warstw bedacych
przedmiotem badan przedstawiono w tablicy 2.

Przed nakladaniem powiok powierzchnie powlekane probek byly szlifowane w
celu uzyskania odpowiedniej chropowatosci powierzchni (Ra=0.863 um). Nastepnie
probki byty czyszczone elektrolitycznie za pomoca elektrolitu Elektroclean #1
i aktywowane za pomoca elektrolitow Activator #2 1 Activator #3. Dopiero na
tak przygotowana powierzchnie nakladano poszczegolne warstwy. Charakterystyke
elektrolitow zastosowanych do czyszczenia elektrolitycznego, aktywowania oraz
nakladania I 1 II warstwy podkladowej zamieszczono w tablicy 3. Kolejnosc

operacji, wraz z parametrami nakladania, zamieszczono w tablicy 4.
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Tablica 2. Charakterystyka elektrolitow zastosowasowanych do

naxladania warstw bedacych przedmiotem badan [7]

& ! '
Nazwa ) !Nickel Compact |[Nickel-Tungsten Nickel-Tungsten—i
elektrolitu f High Speed 50 -Cobalt Alloy

i
pH i %7.8 =2.3 2-3 ’
|
|
A, +10°u2/cm|  20.5 20.58 b 1
|
|
Kjivgs] f 50 80 94
]
P, Ah/dm®eum:  0.113 0.215 0.041
e ?
So, um/min | 12.7 2.5 4.55 |
; |
Qe, dm>/lepm! 562.9 844.4 141.5 |
| 3
HV i 495.5 501.6 652.6 |
| |
' l
Uy ‘ 10-14 10-15 8-12
v, m/min 6-16 4-12 6-14

*) wg firmy Giant Dragon Technical Development Corporation

pH - ujemny logarytm z aktywnosci jonow wodorowych danego
srodowiska,
A - przewodnosc elektrolitu w temperaturze ZSOC,

Kj - koncentracja jonow metalu w elektrolicie,

P - wspolczynnik zuzycia mocy,

So - szybkosc nakladania,

Qe - wydajnosc elektrolitu,

HV - twardosc HV warstwy nakladanej z danego elektrolitu,
U - napiecie nakladania warstwy z danego elektrolitu,

v - predkosc elektrody wzgledem powierzchni.
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24

. Tablica 3. Charakterystyka

elektrolitow

zastosowanych do

przygotowania powierzchni oraz nakladania warstwy

et b

Nazwa.) Elektroclean Activator Nickel Copper
elektrolitu #1 42 #3 Special |Alkaline
pH 11 =2 3-5 <2 9.2-9.8
A, *10°uQ/cm - - - 20.55 | 20.5
Kl 7 # 2 85 60

P, Ah/dm°eum - - - - 0.079 i
So, um/min = = - = 9.8
QE, dm2/1°pm - - - - 710

L # N 6-16 6-14 15-26 10-18 8-14
v, m/min 4-12 4-12 4-12 6-10 6-12

*) wg firmy Giant Dragon Technical Development Corporation

pH -

srodowiska,

BJ o

szybkosc nakladania,

wyda jnosc elektrolitu,

wspolczynnik zuzycia mocy,

przewodnosc elektrolitu w temperaturze 25°C.

koncentrac ja jonow metalu w elektrolicie,

ujemny logarytm z aktywnosci jonow wodorowych danego

napiecie nakladania warstwy z danego elektrolitu,

napiecie przy czyszczeniu elektrolitycznym i podczas

aktywowania powierichni.

predkosc elektrody wzgledem powierzchni.
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Tablica 4. Wykaz kolejnycn operacji przy nakladaniu powlok
Lp Nazwa Nazwa.) Biegu- . £, Uwagi
operac ji elektrolitu [nowosc ' s
1|Czyszczenie Electroclean|dodatnia| 12 |15-30
elekrolityczne #1
2 |Plukanie woda
3|Aktywowanie 1 |Activator #2| ujemna 11 !30-60
4 [Plukanie woda
5 |Aktywowanie 2 [Activator #3| ujemna 20 |30-60
6 |[Plukanie woda
7 [Nakladanie 1 Nickel a8 o =
Special dodatnia| 18 ~ warstwa
dodatnia| 12 e I
8 [Plukanie woda
9|Nakladanie 2 Copper dodatnia 14»_ 960 | warstwa
Alkaline #1 ' ; L.y
10| Plukanie woda
11 |Naktadanie 3 |Nickel dodatnia|8-16| 1)
Compact High
Speed warstwa
Nickel- dodatnia|8-16| 1) III
-Tungsten 50 (robocza)
Nickel- dodatnia|6-14| 1) 3
-Tungsten- warianty
-Cobalt
Alloy
12 |Ptukanie woda
13 |Suszenie gorace
Ipouietrze

wg firmy Giant Dragon Technical Development Corporation

- napiecie nakladania,

- czas trwania operacji,

- czas trwania operacji zmienny,

nakladania.

zalezny od napiecia
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W celu okreslenia wplywu napiecia na wybrane wlasciwosci uzytkowe powtoki
i jej mikrostrukture ostatnia warstwe nakladano przy roznych napieciachj Dla
elektrolitu Nickel Compact High Speed i Nickel-Tungsten SO0 zastosowano
nastepujace napiecia nakladania : 8,10,12,14 i 16 V; natomiast dla elekrolitu
Nickel-Tungsten-Cobalt Alloy: 6,8,10,12 i 14 V. Wartosci napiec¢ nakladania
poszczegolnych warstw roboczych dobrano tak, aby krancowe ich wartosci
wychodzily poza zakres napiec zalecanych dla danego elektrelitu przez ich
producenta (firme Giant Dragon Technical Development Corporation). Operacje
nakladania poszczegolnych warstw wykonano recznie. Predkosc¢ przesuwu
elektrody z tamponem wzgledem powierzchni probki wynosila ok. 4 m/min (dla
elektrolitu Nickel-Tungsten S50) 1 ok. 6 m/min (dla dwoch pozostalych
elektrolitow). Nakladanie poszczegolnych powlok wykonano wykorzystujac jako
zrodlo pradu prostownik DSD-15-Q, uchwyt elektrodowy 2ZDB-1(II), elektrode
grafitowa SM 1 o dlugosci 80 mm i srednicy 10 mm. Probki na poszczegolne
badania wycinano za pomoca przecinarki elektroiskrowej.

W celu okreslenia wplywu temperatury wyzarzania na twardosc i odpornosc na
zuzycie badanych powlok wybrane probki poddano wyzarzaniu W nastepujacych
temperaturach: 220°C. 400°C. SOOOC ¥ SOOOC w atmosferze suchego' wodoru
(punkt rosy -SSOC). Czas wygrzewania wynosil! dwie godziny. Grzanie i

studzenie przebiegalo razem z piecem (ok. 20°C/min).

B. Sposob wykonania badan

Pomiary mikrotwardosci wykonano metoda Vickersa na mikroskopie optycznym
Neophot-21 wyposazonym w przystawke Hanemann do pomiarow mikrotwardosci.
Zastosowano obciazenie 20 G.

Badania gQgpqngsgjﬂgg;Eggyg}g przeprowadzono na urzadzeniu Skoda-Savin
stosujac nastepujace warunki pomiarow:

- srednica krazka przeciwprobki - 30 mm,

- twardosc krazka przeciwprobki - 68 HRC,

- obciazenie - 5 kG,

- obroty krazka - 750 obr/min,

- chlodziwo - 0.5% roztwor KCro,.

Zasade pomiaru zuzycia przedstawiono na rys.10. Zuzycie (w mma) okreslano
po 3 000 obrotow krazka przeciwprobki. Odpornosc na zuzycie N okreslano
Jako odwrotnosc =zuzycia. Autor pracy zdaje sobie sprawe z wad metody
realizowanej na tym urzadzeniu, polegajacych glownie na zmiennej geometrii
wspolpracujacego ukladu probka-przeciwprobka, co uniemozliwia dokonanie

porownan 2z wynikami innych metod. Jednakze ze wzgledu na szybkosc metody
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Rys. 10. Zasada pomiaru zuzycia na urzadzeniu Skoda-Savin

i stosowanie jej przez badaczy chinskich postanowiono ja =zastosowac w

ninie jszych badaniach. Z tych samych powodow zastosowano chlodziwo wymienione

wyze.).

Badania toponhqfiiipqwighzgnpi 1‘ m@kro;;rgktgfy przekro ju poprzeczneso
probek wykonano na elektronowym mikroskopie skaningowym Camscan. Ten sam
mikroskop, wyposazony W mikroanalizator rentgenowski, zastosowano do

Obserwac je mikrostruktury powierzchni powlok wykonano na mikroskopie
optycznym Neophot-21.

W celu okreslenia rozkiadow liniowych i powierzchniowych glownych

skladnikow powlok zastosowano elektronowy mikroskop skaningowy Joel JSM-35
wyposazony W mikroanalizator rentgenowski. Srednica wiazki skanujacej
wynosila ok. 1 um.

Do rentgenowskiej analizy fazowe j powlok wykorzystano dyfraktometr
Bl = i X

Dron-3. Badania wykonano stosujac promieniowanie CuKa o dlugosci 1.5401 A
(monochromator umieszczony przed licznikiem) i stosujac nastepujace
parametry: [=20 mA, U=40 kV predkosc¢ goniometru 1°/29/min. predkosc zapisu 1

cm/min. Analize dyfraktogramow wykonano na komputerze Amstrad 1512.
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Termiczna analize roznicowa i badania termograwimetryczne powtok

wykonano wykorzystujac wysokotemperaturowy analizator termiczny firmy Rigaku.
Badania przeprowadzono w atmosferze powietrza pod normalnym cisnieniem i przy
nastepujacych parametrach: predkosc grzania Vq=10°C/min, szybkosc przesuwu
papieru vp=5 mm/min, czulosc zakresu DTA - #25 uV, czulosc zakresu TG - 10
mg. Do badan uzyto probek w postaci proszku uzyskanego w wyniku mechanicznego

usuniecia czesci warstwy roboczej powloki.

C. Przygotowanie zgtadow metalograficznych

Ze wzgledu na nieznaczna grubosc warstwy roboczej przygotowanie zgladow
metalograricznych powierzchni bylo znacznie utrudnione. Zastosowano tylko
polerowanie za pomoca pasty diamentowej.

Zglady metalograficzne przekroju poprzecznego powlok przygotowano w
klasyczny sposob tzn. najpierw probki szlifowano na papierach sciernych o
coraz mnie jszej gradacji, a nastepnie polerowano za pomoca pasty diamentowej.

Do trawienia zgladow metalograficznych przygotowano dwa odczynniki

odczynnik A: CuSO4 e odczynnik B: HNO3 =+65 mil
' HC1 =idthoml CH3COOH =18 ]
W0y -] “ml H O =17 ml
2 v 2
H O s S m)
2

4. WYNIKI BADAN WSTEPNYCH POWLOK METALOWYCH

4.1. Badania mikrotwardosci powierzchni

Badania mikrotwardosci HV powierzchni powlok metalowych przeprowadzono na
trawionych zgladach metalograft'icznych. Zgltady trawiono za pomoca odczynnika A
(patrz pkt.3.4). Liczba punktow pomiarowych wynosila piec dla kazdej
powloki. Wyniki badan mikrotwardosci HV przedstawiono w postaci gratiicznej na
rys.11. Srednia mikrotwardosc materiaiu podloza wynosila 204.5 HV 0.02.

Analizujac otrzymane wyniki stwierdzono podobny charakter zmian
mikrotwardosci badanych powiok w =zaleznosci od napiecia nakladania. Po
poczatkowym wzroscie mikrotwardosc powloki osiaga maksimum, a nastepnie
maleje. Taki charakter zmian mikrotwardosci powiok Jjest spowodowany
prawdopodobnie roznicami w mikrostrukturze powiok nakltadanych przy roznych
napieciach. Najwiekszymi zmianami mikrotwardosci w funkc ji napiecia
nakladania charakteryzu je sie powloka Ni-W-Co, natomiast najmniejszymi
powioka Ni. Najwyzsza srednia mikrotwardosc wynosi dla powlok: Ni -
609 HV 0.02 (napiecie nakladania 12 V), Ni-W - 709.8 HV 0.02 (napiecie
nakladania 14 V), Ni-W-Co - 792 HV 0.02 (napiecie nakladania 12 V). Na

podstawie przedstawionych wynikow stwierdzono wplyw napiecia nakladania na
mikrotwardos¢ badanych powlok.
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Rys.11. Mikrotwardosc powiok HVer.Oz w funkcji napiecia nakladania
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4.2. Badania odpornosci na zuzycie

Badania odpornosci na zuzycie powiok metalowych przeprowadzono w szesciu
mie jscach danej powloki. Wyniki badan odpornosci na zuzycie przedstawiono w
postaci graficznej na rys.12. Srednia odpornosc na zuzycie materialu podloza
wynosila 61.08 I/mm?

Na podstawie otrzymanych wynikow stwierdzono nieznaczny wplyw napiecia
nakladania na odpornosc na zuzycie powlok Ni. Maksymalna srednia wartosc
odpornosci na zuzycie powlok Ni wynosi 104.7S 1/mm” (napiecie naktadania 12
V). Natomiast dla powlok Ni-W i Ni-W-Co zaobserwowano spadek odpornosci na
zuzycie wraz ze wzrostem napiecia nakladania. Maksymalne srednie wartosci
odpornosci na zuzycie wynosza dla powlok: Ni-W - 134.32 1/mm3 (napiecie

nakladania 8 V), Ni-W-Co - 102.35 1/nm° (napiecie nakladania 6 V).
4.3. Topografia i mikrostruktura powierzchni

Obserwac je nietrawionych powierzchni powlok metalowych =ze wzgledu na
wymagana stosunkowa duza glebie ostrosci przeprowadzono na elektronowym
mikroskopie skaningowym Camscan przy powiekszeniach 380-10 000 razy. Wyglad
powierzchni wybranych powiok pokazano na rys.13.

W celu przeprowadzenia obserwacji mikrostruktury powierzchni powlok
przygotowano zglady metalograficzne, ktore nastepnie trawiono odczynnikiem A
(patrz pkt.3.4). Obserwac je przeprowadzono na mikroskopie optycznym
Neophot-21 przy powiekszeniu 300 razy. Na rys.14 pokazano wybrane obrazy
mikrostruktury powierzchni powlok.

Obserwac je mikroskopowe topograt'ii powierzchni powtok Ni i Ni-W wykazaly
obecnosc mikropekniec, przy czym mniejsza ich ilosc zaobserwowano w przypadku
powtoki Ni-W. W przeciwienstwie do powiok Ni 1 Ni-W obserwacje powierzchni
powlok Ni-W-Co nie wykazaly obecnosci mikropekniec. Analizujac otrzymane
obrazy mikroskopowe stwierdzono, ze powierzchnie powiok Ni-W-Co nie wykazuja
duzego zroznicowania (poza przypadkiem powierzchni powloki nakladanej przy
napieciu 6 V, ktora ma liczne defekty w postaci porow). Powierzchnia tych
powtok charakteryzuje sie rowniez wyrazna budowa "komorkowa".

Przeprowadzona analiza mikrostruktury powierzchni badanych powitok
potwierdzilta ich budowe ‘“"komorkowa“, o mniej lub bardziej regularnym
ksztalcie "komorek". Na jdrobnie jsza i na jbardziej regularna  budowa

"komorkowa" charakteryzuja sie powloki Ni-W-Co.
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Rys. 12. Odpornosc na zuzycie Nsr
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120 :
POWLOKA Ni
100 s o
= Napiecie Odpomosc na
-~ 80 4l 2uiycie N [1/mm’]
E 8 9151
80 10 101.2
> 12 10475
- 14 93.13
P 16 103.31
20
Matenat 61.08
J podtoza
4 6 8 10 12 14 16 18
Napiecie [V]
140 :
i POWEOKA NEW
120 ! -
~ 100 \I\ , Nepiece | Odpomoscna
i \‘; V] | zuzyceN[1/mm']
) 8 13432
E 10 133.76
ing 12 115.03
o ' 14 106.52
- o ; 16 82.08
20
Matenat 61.08
0 podtoza
4 6 8 10 12 14 16 18
Napigaie (V]
120
POWELOKA NFW-Co
100 ,
— Napiece Odpomosc na
—‘E 80 m zyce N [1/mm’
6 102.35
E \/‘\Y) 3 53.16
- 10 7023
T 10 12 52.82
z 14 56.08
20
| Matenat 61.08
0 il podtoza
4 ] 8 10 12 14 16 18
Napiece [V]

powtok metalowych w funkcji napiecia
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S. WYNIKI BADAN MIKROTWARDOSCI, ODPORMOSCI NA ZUZYCIE
[ MIKROSTRUKTURY POWLOK METALOWYCH W FUNKCJI TEMPERATURY
WYZARZANIA

S.1. Odpornosc powiok na temperature wyzarzania

Do drugiego etapu badan, majacego na celu okreslenie wybranych wlasciwosci
powlok (mikrotwardosc i odpornosc na zuzycie) oraz ich mikrostruktury w
funkcji temperatury wyzarzania, wytypowano po jednej probce z kazdego rodzaju
powlok: Ni, Ni-W oraz Ni-W-Co. Czynnikiem decydujacym o wyborze danej probki
byla mikrotwardosc powloki. Stosujac kryterium najwyzszej mikrotwardosci do
dalszych badan wybrano nastepujace probki:

- sposrod powlok Ni probke z powloka nakladana przy napieciu 12 V, dalej

oznaczana Jjako powloka Ni/12,

- sposrod powlok Ni-W probke z powioka nakladana przy napieciu 14 V, dalej
oznaczana jako powioka Ni-W/14,

- sposrod powtok Ni-W-Co probke z powloka nakladana przy napieciu 12 V,
dalej oznaczana jako powloka Ni-W-Co/12.

Wybrane probki poddano wyzarzaniu w okreslonych temperaturach (patrz

pkt.3.4). Po wyzarzaniu probki poddano ocenie wzrokowej. Stwierdzono, ze:

- w wyniku wyzarzania w temperaturze 400°C wystapily niewielkie mie jscowe
odwarstwienia powtoki Ni/12,

- po wyzarzaniu w temperaturze 500°C nastapil wzrost ilosci miejscowych
odwarstwien powloki Ni/12 w porownaniu z powloka Ni/12 wyzarzona w
temperaturze 400°C oraz niewielkie mie jscowe odwarstwicnie powloki
Ni-W-Cos12,

- w wyniku wyzarzania w temperaturze 600°C nastapilo calkowite
odwarstwienic powioki Ni/12, wzrost ilosci mie jscowych odwarstwien
powtoki Ni-W-Co/12 w porownaniu z powloka wyzarzona W temperaturze SOOOC
oraz nieznaczne mie jscowe odwarstwienie powioki Ni-W/14.

Wynika stad, ze najnizsza odpornoscia na temperature wyzarzania

charakteryzuje sie powloka.Ni/12, najwyzsza natomiast powloka Ni-W/14.

W zwiazku z calkowitym odwarstwieniem od materialu podioza powloki Ni/12
wyzarzane j W temperaturze SOOOC. nie przeprowadzono dla tej powloki dalszych
badan. Badania objely powioke Ni/12 wyzarzona w temperaturach: 220°C, 400°C.
s00°C.
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Rys. 13. Topografia powierzchni powlok
a) powloka Ni,
b) powloka Ni-W,
c) powtoka Ni-W-Co
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Rys. 14. Mikrostruktura powierzchni powtok

a) powloka Ni, ““b)’ powloka Ni-W, c) powloka Ni-W-Co
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S.2. Badania mikrotwardosci w przekroju poprzecznym powlok

Badania mikrotwardosci HV . powlok metalowych poddanych wyzarzaniu
przeprowadzono na nietrawionych zgladach metalograficznych przekroju
poprzecznego. Liczba punktow pomiarowych wynosila 14 dla kazdej powloki.
Wyniki badan mikrotwardosci przedstawiono w postaci graficznej na rys. 1S.

Jak widac z przedstawionych wynikow (rys.l15) mikrotwardosc powlok maleje
wraz ze wzrostem temperatury wyzarzania, przy czym dla powloki Ni-W-Co/12
wystepuje wyrazne maksimum mikrotwardosci przy temperaturze wyzarzania
wynoszace j ZZOOC. Dla powloki Ni-W/14- przy tej samej temperaturze wyzarzania
widoczny jest rowniez nieznaczny wzrost mikrotwardosci w porownaniu ze stanem
wyjsciowym. Takiego charakteru zmian mikrotwardosci nie wykazuje powloka
Ni/12. Roznice w charakterze i wielkosci zmian mikrotwardosci poszczegolnych
powiok w funkc ji temperatury wyzarzania moga byc spowodowane roznym ich
skladem chemicznym oraz zmianami mikrostruktury powstalymi wskutek
oddzialywania temperatury.

Na jwiekszy spadek mikrotwardosci w porownaniu ze stanem wyjsciowym
wykazuje powloka Ni/12. Jej srednia mikrotwardosc¢ w po wyzarzaniu w
temperaturze 500°C wynosi 295.2 HV. 0.02 (przy 739.1 HV 0.02 w stanie
wyjsciowym). Odpowiednie wartosci dla pozostalych powlok wynosza: powloka
Ni-W/14 - 397.4 HV 0.02 (680.6 HV 0.02), powloka Ni-W-Co/12 - 335.9 HV 0.02
(645.4 HV 0.02). Najwyzsza mikrotwardosc ma powioka Ni-W-Co/12 wyzarzana w
temperaturze 220°C (HV_=850.8 HV 0.02). Niezaleznie od temperatury
wyzarzania badane powlo;i charakteryzuja sie wyzsza mikrotwardoscia niz
material podloza (HV_ = 204.5 HV 0.02).

Na podstawie ot;zymanych wynikow badan powlok stwierdzono wplyw

temperatury wyzarzania na ich mikrotwardosc.
5.3. Badania odpornosci na zuzycie

Badania odpornosci na zuzycie powiok metalowych poddanych wyzarzaniu
przeprowadzono W szesciu miejscach kazdej powioki. Otrzymane wyniki badan
odpornosci na zuzycie przedstawiono w postaci graficznej na rys. 16.

Analizujac otrzymane wyniki nie mozna stwierdzic jednoznacznie, w Jjaki
sposob wplywa temperatura wyzarzania powitoki na jej odpornosc na zuzycie.

Najwyzsza odpornoscia na zuzycie charakteryzuje sie powitoka Ni/12 wyzarzona w

temperaturze 400°c (Ns = 130.25 1/mm3), a najnizsza powtoka Ni-W-Co/12 (N
52.82 l/mm3) W stanie wyjsciowym. W przypadku powioki Ni-W-Co/12 wyzarzaniz W
danych temperaturach spowodowalo podwyzszenie jej odpornosci na zZuzycie w
porownanlu ze stanem wyjsciowym. Najwieksza roznice w wartosciach odpornosci
na zuzycie w danym zakresie temperatur wyzarzania wykazuje powloka Ni/12, a
najmnie jsza powloka Ni-W/14.
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Rys. 15. Mikrotwardosc HVer.O2 powlok w funkcji temperatury wyzarzania
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S.4. Badania strukturalne powlok
W ramach badan strukturalnych powiok metalowych poddanych wyzarzaniu
wykonano:
a) obserwac je mikrostruktury przekroju poprzecznego powiok,
b) rentgenowska analize punktowa,
c) rentgenowska analize rozkladow powierzchniowych i liniowych skladnikow
powloki,

d) rentgenowska analize fazowa.
o 2

A. Mikrostruktura przekroju poprzecznego powiok

Badania mikrostruktury przeprowadzono na zgladach metalograficznych
przekroju poprzecznego powlok, wytrawionych za pomoca odczynnika B (patrz
pkt.3.4). Zaobserwowane zmiany w strukturze powlok pokazano na przykladzie
powloki Ni-W/14 (rys.17). Mikrostruktura badanych powlok poddanych wyzarzaniu
charakteryzuje sie znacznymi zmianami w porownaniu z powlokami
niewyzarzanymi. Widoczny jest stopniowy zanik struktury pasmowej wraz ze
wzrostem temperatury wyzarzania. Dla powiok niewyzarzonych brak jest
widocznej struktury krystalicznej. Swiadczyc to moze o bardzo malej wielkosci
ziarn lub o budowie amorficznej powiok. Pewna ziarnistosc struktury mozna
zaobserwowac dopiero w powlokach wyzarzanych. Wielkosc ziarn zmienia sie wraz

z temperatura wyzarzania. Wynika stad, =ze wyzarzanie zmienia charakter

struktury powloki.

B. Rentgenowska analiza punktowa

Analize punktowa skladu chemicznego przeprowadzono w celu okreslenia
zawartosci podstawowych skladnikow w powloce. Sklad chemiczny okreslano na
trawionych zgladach metalograficznych przekroju poprzecznego powlok. Trawiono
odczynnikiem B (patrz pkt.3.4). Uzyskane wyniki przedstawiono na rys. 18.

Jak widac z przedstawionych wynikow analizy punktowej, badane powltoki
charakteryzuja sie rozna zawartoscia skladnikow. W przypadku powloki Ni/12
stwierdzono obecnosc  niklu, wolframu i zelaza, przy czym nikiel Jest
skladnikiem dominujacym. W powiokach Ni-W/14 i Ni-W-Co/12, oprocz wyzej
wymienionych skladnikow stwierdzono obecnosc kobaltu. Najwiecej niklu zawiera
powloka Ni/12 (95.662% atom.), najmniej powioka Ni-W-Co/12 (63.175% atom.).
Powloka Ni-W-Co/12 w porownaniu z powioka Ni-W/14 zawiera ok. pieciokrotnie
wiecej kobaltu (29.300% atom.). Srednia zawartos¢ wolframu zmienia sie
w niewielkich granicach i wynosi dla powloki: Ni/12 - 3.660% atom., Ni-W/14
- 4.028% atom., Ni-W-Co/12 - 5.348% atom..
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Rys. 17. Mikrostruktura przekroju poprzecznego powlok Ni-W/14

a) bez wyzarzania,
b) temperatura wyzarzania 220°C,
c) temperatura wyzarzania 400°C,

d) temperatura wyzarzania 600°C
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Rys. 18. Obrazy mikroskopowe powlok z zaznaczeniem miejsc wykonania analizy

punktowej skladu chemicznego
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Powtoka Ni-w-Co/12
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Rys.19. Rozklady liniowe Ni, W, Co, Cu i Fe. Powloka Ni-W-Co/12. Pow. 1000+

a) bez wyzarzania, b). temperatura wyzarzania 600°C




i e : : :
Analiza punktowa skiadu chemicznego wykazala rowniez zroznicowanie sktladu

chemicznego jasnych i ciemnych scszarow widocznych na obrazie mikrostruktury

powlok. Jasne obszary zawieraja wiecej niklu oraz mniej wolframu niz obszary

ciemne.

C. Rentgenowska analiza rozkladu powierzchniowego i liniowego

skladnikow powlok

Badaniom rozkladu powierzchrniowego i liniowego skladnikow powlok poddano
probki bez obrobki cieplnej i probki poddane wyzarzaniu w temperaturach SOOOC
(powloki Ni/12) i SOOOC (powloki Ni-W/14, Ni-W-Co/12)

Na rys.19 przedstawiono rozkiady liniowe Ni, W, Co, Cu i Fe na przykladzie
powloki Ni-W-Co/12.

Otrzymane rozklady liniowe i powierzchniowe skladnikow powlok swiadcza o
adhezy jnym polaczeniu poszczegolnych warstw. Po wyzarzaniu w temperaturze
SOOOC zaobserwowano zjawisko wzajemnej dyfuzji miedzi i niklu. Zaobserwowano

zmienny rozklad ilosci wolframu i kobaltu na grubosci powiok roboczych.
D. Rentgenowska anaiiza fazowa

Analizujac otrzymane dyfraktogramy stwierdzono wystepowanie na nich pikow
pochodzacych od niklu. Nie stwierdzono natomiast obecnosci pikow pochodzacych
od kobaltu i wolframu. Wystepujace w przypadku powlok poddanych wyzarzaniu
pojedyncze piki (prawdopodobnie wolframu) nie daja podstaw do identyfikacji.
Prawdopodobna przyczyna braku pikow od wolframu i kobaltu sa niezmiernie male
rozmiary ich krystalitow.

W zwiazku z tym okreslono wzgledna wielkosc krystalitow niklu. Wyniki
przedstawiono w postaci graficznej na rys.20. Otrzymane wykresy upowazniaja
do stwierdzenia, ze wielkosc xrystalitow niklu ulega zwiekszeniu wraz ze
wzrostem temperatury wyzarzania. Widoczna jest jednak pewna anomalia w
przypadku powiok Ni-W/14 i Ni-W-Co/12. Powloki te wyzarzane w temperaturze

220°C ma ja mniejsze krystality niklu w porownaniu ze stanem wyjsciowym.

5.5. Badania termograwimetryczne i termiczna analiza roznicowa

Badania przeprowadzono na probkach proszkowych o masie:
- powloka Ni/12: 23.58 mg,
- powioka Ni-W/14: 13,20 mg,
- powloka Ni-W-Co/12: 12,20 mg.
Analizujac otrzymane krzywe DTA nie stwierdzono wyraznych efektow egzo- i
endotermicznych. Wynika stad, ze w czasie grzania probek badanych powlok w

zakresie temperatur 20-850°C nie wystepuja przemiany fazowe. Na podstawie

37


http://rcin.org.pl

Rys.20. Wzgledna wielkosc krystalitow niklu w funkcji temperatury wyzarzania
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krzywych TG stwierdzono przyrost masy probek. Wyniosl on dla powloki: Ni/12 -
13.6%, Ni-W/14 - 14.4%, Ni-W-Co - 15.6%. Zaobserwowany przyrost masy probek
mozna wytlumaczyc ich utlenianiem sie podczas grzania. 2Znaczacy proces
utleniania zaczyna sie W temperaturze ok. 400°C (dla powicki Ni/12), 380°C

(dla powloki Ni-W/14) i 420°C (dla powloki Ni-W-Co/12).

6. PODSUMOWANIE WYNIKOW BADAN I ICH DYSKUSJA

Uzyskane wyniki z przeprowadzonych badan powlok Ni, Ni-W i Ni-W-Co
nakladanych z danych roztworow umozliwily okreslenie ich wlasciwosci w
zaleznosci od napiecia pradu nakladania i temperatury wyzarzania. Jezeli z
otrzymanych danych deoswiadczalnych wynikaio, ze miedzy poszczegolnymi
wielkosciami wystepuje wyrazny zwiazek, to okreslono dla nich wspoiczynniki
korelacji oraz rownania prostych regresji.

Badania wstepne miaiy na celu okreslenie wpiywu napiecia nakladania
badanych powlok na ich wybrane wilasciwosci uzytkowe (twardesc, odpornosc na
zuzycie) oraz mikrostrukture. Okreslono rowniez optymalne napiecia nakladania
powlok z danych elektrolitow.

Mikrotwardosc powierzchni badanych powlok w funkcji napiecia naktadania
wykazuje podobny charakter zmian. Po poczatkowym wzroscie mikrotwardosci wraz
ze wzrostem napiecia nakladania nastepuje jej spadek. Najbardziej wyrazne
zmiany mikrotwardosci w funkcji napiecia nakladania wystepuja dla powlok
Ni-W 1 Ni-W-Co. Podobny charakter zmian mikrotwardosci 1 przebieg krzywych
(rys.11) wskazuja na istnienie zwiazku miedzy tymi wielkosciami. Obliczone
wartosci wspolczynnikow korelacji oraz rownania prostych regres ji
przedstawiono w tablicy 5.

Jak widac, mikrotwardosc powierzchni powloki Ni ulega nieznacznym zmianom
w funkcji napiecia nakladania, natomiast dla powloki HNi-W-Co nastepuje

znacznie wiekszy wzrost mikrotwardosci spowodowany zwiekszaniem napiecia

Tablica 5. Wspoiczynniki korelacji i rownania prostych

regresji dla zaleznosci HV=f(U)

Rodza j Wspolczynnik Rownanie prostej regresji
powtoki korelacji

Ni 0.04 HV: =074 U#+:549. 12
Ni-W 0.66 BV =:(25. 33 +> 2334892
Ni-W-Co 0.76 HV = 40.38*U + 166. 12
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nakladania, ni: dla powloki Ni-W. Zmiany mikrotwardosci powiok wynikaja ze
zmian budowy ich mikrostruktury zwiazanych z roznym napieciem nakladania.
Analiza wynikow badan odpornosci powlok na zuzycie w funkcji napiecia
nakladania wykazala, ze dla powiok Ni-W i Ni-W-Co wystepuje spadek odpornosci
na zuzycie wra:z ze wzrostem napiecia nakladania. W przypadku powltoki Ni nie
stwierdzono znacznych zmian odpornosci na zuzycie zwiazanych ze zmianami
napiecia nakiadania. Obliczone wartosci wspolczynnikow korelacji oraz
rownania prostych regresji przedstawiono w tablicy 6. Zmiany odpornosci
powloki danego rodzaju w funkcji napiecia nakladania nie daja sie wytlumaczyc
zmianami ich twardosci. Wynika stad, ze odpornos¢ powlok na zuzycie zalezy w
znacznie wiekszym stopniu od budowy mikrostruktury powloki, niz od jej
twardosci, a wiec zostala udowodniona przyjeta na wstepie pierwsza teza

pracy.
Tablica 6. Wspolczynniki korelacji i rownania prostych

regres ji dla zaleznosci N=f(U)

Rodzaj Wspolczynnik Rownanie prostej regresji
powioki korelac ji

Ni 0.14 N = 0.78%U + 83.4
Ni-W -0.82 o -6.98%U +.:193, 34
Ni-Ww-Co 0. 67 Nssss<q, 147U +°112.36

Badania topograt'ii powierzchni oraz ich mikrostruktury wykazaly obecnosc

mikropekniec w powiokach Ni i1 Ni-W. Nie stwierdzono natomiast ich obecnosci w
powloce Ni-W-Co. Stwierdzono btudowe "komorkowa" badanych powlok, co
szczegolnie dourze jest widoczne na przykladzie powltoki MNi-W-Co (rys.13 i

14). Brak mikropekniec w tej powloce swiadczy o znacznie mniejszym poziomie
naprezen wewnetrznych w porownaniu z powlokami Ni 1 Ni-W. Jest to zwiazane
prawdopodobnie ze zwiekszona zawartoscia kobaltu w powloce Ni-W-Co (srednio
29.9%, rys.18), speiniajacego roie kompensatora naprezen. Ta role kobaltu
zda je sie potwierdzac mniejsza ilosc obserwowanych mikropekniec w powloce
Ni-W (srednia zawartosc kobaltu 6.53%) niz w powloce Ni (nie stwierdzono
obecnosci kobaltu).

Podsumowu jac badania wstepne mozna stwierdzic, 2e napiecie nakladania
wplywa glownie na mikrotwardosc powierzchni i odpornosc na zuzycie powlok
Ni-W i Ni-W-Co. Natomiast dla powioki Ni nie zaobserwowano istotnego wplywu
napiecia nakladania na wyzej wymienione wlasciwosci. Wydaje sie, 2e o
wielkosci wplywu napiecia nakladania na wymienione wyzej witasciwosci decyduje

podstawowy sklad chemiczny powloki.
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Przyjmujac kryterium najwyzsze j mikrotwardosci, optymalne napiecia
nakladania wynosza: powloka Ni - 12 V, powloka Ni-W - 14 V, powlioka Ni-W-Co -
12 V. Jezeli przyjmiemy Jjako kryterium najwyzsza odpornosc na zuzycie, to
optymalne napiecia nakladania dla badanych powlok Ni, Ni-W, Ni-W-Co wynosza
odpowiednio: 12 V, 8-10 Vi 6 V.

Wplyw temperatury wyzarzania na wlasciwosci uzytkowe (mikrotwardosc,
odpornosc na zuzycie) oraz mikrostrukture badano dla powlok
charakteryzujacych sie najwyzsza mikrotwardoscia powierzchni.

Otrzymane wyniki badan mikrotwardosci przekroju poprzecznego powiok w
funkcji temperatury wyzarzania (rys.15) wskazuja na spadek mikrotwardosci
wraz ze wzrostem temperatury wyzarzania. Charakter zmian mikrotwardosci
poszczegolnych powlok swiadczy o istotnym wplywie  temperatury wyzarzania.
Obliczone wartosci wspolczynnikow korelacji 1 rownania prostych regresji

przedstawiono w tablicy 7.

Tablica 7. Wspolczynniki korelacji i rownania prostych

regresji dla zaleznosci HV=f(T)

Rodza j Wspotczynnik Rownanie prostej regresji

powtoki korelac ji
Ni/12 -0.390 HV = -0.98"T + 759.89
Ni-W/14 -0.'78 HY' = -0.585%] 4.:746.12
Ni-W-Co/12 -0.74 RV === PO %1+ F88%TQ

Spadek twardosci powloki wraz ze wzrostem temperatury wyzarzania mozna
wytlumaczyc zmianami budowy struktury powlok, widocznymi na rys.17.
Zaopserwowane zmiany budowy struktury wraz ze wzrostem temperatury wyzarzania
badanych powiok charakteryzuja sie stopniowym zanikiem ich struktury
pasmowe j, ujawnieniem sie granic ziarn i ich rozrostem (rekrystalizacja). O
wartosci mikrotwardosci decyduje stopien zaobserwowanych zmian w budowie
struktury powlok oraz rekrystalizacji, zalezny od temperatury wyzarzania.
Wynika stad, ze zmiany budowy struktury powlok oraz zachodzace procesy
rekrystalizacji sa odpowiedzialne za spadek mikrotwardosci badanych powlok
wraz ze wzrostem temperatury wyzarzania, a wiec udowodniona zostata przyjeta
na wstepie druga teza pracy.

W przypadku badan odpornosci powlok na zuzycie w funkcji temperatury
wyzarzania otrzymane wyniki (rys.18) nie wskazuja na istnienie bezposredniej
zaleznosci miedzy tymi wielkosciami. Wynika stad, ze temperatura wyzarzania

nie wywiera bezposredniego znaczacego wplywu na odpornosc powlok na zuzycie.
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Rentgenowska analiza rozkladow (rys.19) powierzchniowych 1 liniowych
probek nie poddanych wyzarzaniu wykazala adhezyjny charakter potlaczenia
miedzy warstwami powloki oraz materiaiem podloza. Po wyzarzaniu probek w
temperaturze GOOOC stwierdzono wzajemna dyfuzje miedzi i niklu.

Ciekawy rezultat otrzymano w wyniku analizy otrzymanych dyfraktogramow.
Nie stwierdzono na nich pikow pochodzacych od wolframu i kobaltu, co
swiadczy o bardzo malej wielkosci ich krystalitow. Dla wszystkich powlok
stwierdzono natomiast obecnos¢ fazy strukturalnej Ni. Dodatkowo okreslono
wielkosc krystalitow niklu (rys.20). Podobny charakter zmian wielkosci
krystalitow niklu w funkcji temperatury wyzarzania swiadczy o bezposrednim
zwiazku miedzy tymi wielkosciami. Obliczone wartosci wspolczynnikow korelacji
i rownania prostych regresji przedstawiono w tablicy 8. Otrzymane wyniki sa
zgodne z intuicja. Wzrost temperatury powoduje wzrost wielkosci krystalitow z
tym, ze zaleznosc ta wystepuje wyraznie powyzej temperatury ZOOOC. Ponize j
tej temperatury prawdopodobnie wystepuja jedynie zjawiska relaksacyjne w

nalozonych powlokach i na ich granicach.

Tablica 8. Wspolczynniki korelacji i rownania prostych

regres ji dla zaleznosci wk=f(T)

Rodza j Wspolczynnik Rownanie prostej regresji
powloki korelacji
Ni/12 0.93 W = 5°10°°*T + 0.0133
| Ni-u/1a | o.79 W= 1°107%*T  + 0.0152
| Ni-W-Co/12 | 0.88 = 3.6°107°*T + 0.0067
|

W badanych powlokach nie wystapilty prawdopodobnie przemiany fazowe W
wyniku ich wyzarzania. Swiadcza o tym wyniki przeprowadzonych analiz
termicznych . Wynika stad, ze w powlokach wyzarzonych wystapily tylko zmiany
strukturalne. Powyzszy fakt zostal potwierdzony badaniami struktury powlok.

Analizujac otrzymane wyniki badan wlasnosci uzytkowych powiok i ich
mikrostruktury w zaleznosci od temperatury wyzarzania podjeto probe
okreslenia zaleznosci miedzy mikrotwardoscia HV przekroju poprzecznego powiok
a wielkoscia krystalitow (HV=f(wk)) Otrzymane wykresy przedstawiono na

Pys: 20
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Rys.21. Mikrotwardosc HVs 0.02 przekroju poprzecznego powiok w funkcji
r

wielkosci krystalitow niklu
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Przeprowadzona analiza otrzymanych wykresow HV=f(Wk) wykazala istnienie
zwiazku miedzy tymi wielkosciami. Obliczone wartosci wspolczynnikow korelac ji
i rownania prostych regresji przedstawiono W tablicy 9. Zwiazek
mikrotwardosci HV z wielkoscia krystalitow Ni mozna wytlumaczyc liczba granic
krystalitow na przypadajacych jednostke powierzchni. Im mniejsze sa
krystality, tym ta liczba jest wieksza. Tym samym zdolnosc do odksztalcenia
plastycznego. powierzchni pod naciskiem stozka twardosciomierza  jest
mniejsza, a wiec zmierzona mikrotwardosc jest wieksza (mniejsza przekatna

odcisku). .

TABLICA 9. Wspolczynniki korelacji i rownania prostych

regresji dla zaleznosci HV=f(wk)

Rodza j Wspolczynnik Rownanie prostej regresji
powloki | korelacji
T
Ni/12 i -0.86 HV = -18708'wk +2980 2
Ni-W/14 ! =0; 79 HV = -42227-wk #1083 85
Ni-W-Co/12 -0.89 HV = —20557'\1k + 936. 42

Analizujac wyniki pomiarow mikrotwardosci 1 odpornosci na zuzycie nie
stwierdzono bezposredniego zwiazku miedzy tymi wielkosciami. Potwierdza to
dodatkowo prawidlowosc wniosku wyciagnietego w wyniku analizy badan wplywu
napiecia nakladania powtok na ich odpornosci na zuzycie.

Na podstawie otrzymanych wynikow badan mozna stwierdzic, 2ze odpornosc
powlok na zuzycie nie moze byc oceniana poprzez jej mikrotwardosc. Stad w
przypadku badanych powitok falszywy jest powszechnie znany poglad, ze
odpornos¢ materialu na zuzycie jest tym wieksza, im wieksza jest jego
twardosc¢. Okazuje sie bowiem, ze wplyw na odpornos¢ powlok na zuzycie ma
szereg czynnikow takich, jak: mikrostruktura powlok, wielkosc =ziarn,
twardosc¢, a takze zapewne mikrogeometria powierzchni. Jednakze na podstawie
analizy wplywu napiecia pradu nakladania (a tym samym struktury powloki)
wykazano bezposredni wplyw struktury na odpornos¢ powlok na zuzycie,
zwlaszcza dla powlok Ni-W i Ni-W-Co. Stad mozna wyciagna¢ wniosek, iz
struktura powlok (rozkiad ziarn skladnikow powioki, stopien ich segregacji

oraz wielkosc¢ ziarna) ma decydujacy wplyw na odpornosc na zuzycie.
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Przeprowadzone badania potwierdzily przedstawiony W cytowanych
publikacjach wpiyw napiecia nakiadania powlok na takie ich wlasnosci Jak
mikrotwardosc 1 odpornosc na zuzycie. Potwiérdzony zostal rowniez wplyw
temperatury wyzarzania powlok na zmiany ich mikrotwardosci. W dostepnej
literaturze autor pracy nie znalazl prob odpowiedzi na pytanie, jak zmienia
sie budowa struktury powiok w zaleznosci od napiecia nakladania i temperatury
wyzarzania. Zagadnienie to staral sie przedstawic w niniejszej pracy.
Wyjasnil rowniez, czym spowodowane sa zmiany mikrotwardosci powlok w funkcji

temperatury wyzarzania.
7. WNIOSKI

Na podstawie uzyskanych wynikow badan i przeprowadzonej analizy

przedstawic mozna nastepujace wnioski:

1. Odpornosc badanych powlok na zuzycie zalezy glownie od jej
mikrostruktury, a nie tylko od jej twardosci.

2. Spadek twardosci powiok wraz ze wzrostem temperatury wyzarzania
spowodowany jest uporzadkowaniem ich struktury, procesami
relaksacyjnymi i rozrostem ziarn.

3. Twardosc badanych powlok jest wyzsza niz wiekszosci materialow
stosowanych na elementy maszyn. Dzieki zastosowaniu tych powlok mozna
uzyskac podwyzszenie twardosci powierzchni elementow maszyn do wartosci
400-800 HV.

4. Na jwyzsza odpornoscia na zuzycie z badanych powlok charakteryzuje sie
powloka nakladana z elektrolitu Nickel-Tungsten SO.

5. Najmniejsza podatnoscia na zmiany twardosci i odpornosci na zuzycie w
funkc ji napiecia nakladania charakteryzuja sie powloki nakladane z
elektrolitu Nickel Compact High Speed.

6. Najwyzsza odpornoscia na temperature wyzarzania wykazala powloka
nakladana z elektrolitu Nickel-Tungsten SO. Dla powlok nakladanych z
elektrolitow Nickel-Tungsten S0 i Nickel-Tungsten-Cobalt Alloy, jako
maksymalna temperature pracy, nalezy przyjac temperature ok. 400°C
(warunkowana procesem utleniania). W przypadku powlok nakladany z
elektrolitu Nickel Compact High Speed maksymalna temperatura pracy nie
powinna przekraczac 220-300°C (ze wzgledu na mozliwosc jej

odwarstwienia).
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