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Streszczenie

Metrologia struktury geometrycznej powierzchni znajduje zastosowanie w bardzo wielu
dziedzinach, takich jak: optyka, elektronika, procesy obrobki, inzynieria materialowa, farmacja,
protetyka, implantologia, a w szczegdlnosci kontrola jakosci réznego rodzaju produktow.
Dzig¢ki niej mozna wstepnie sprawdzi¢ np. odpornos¢ na Scieranie, wykry¢ ewentualne wady.
Badania struktury geometrycznej powierzchni dzigki parametrom chropowatosci powierzchni
i profilu sg bardzo rozbudowanym narzedziem umozliwiajacym kompleksowa ocen¢ badanych
powierzchni. Wyznaczenie porowatosci otwartej probki mozliwe jest z zastosowaniem réznych
metod. Sg to: metoda Archimedesa (nasycania w prozni), analiza obrazu czy porozymetria
rtgciowa. Jedng z metod badania odpornos$ci materiatu na zuzycie jest metoda ,,ball —on — disc”
(kula-tarcza). Tarcie zapewniane jest poprzez wciskanie kuli o znormalizowanych parametrach
w obracajacag si¢ badang probke. Analiza uzyskanego wytarcia wykonywana
jest z zastosowaniem profilometru. Dla kazdego przekroju obliczane jest pole wytarcia.
Do tej pory badania zwigzane z polem powierzchni $ciezki wytarcia wigzaty si¢ z do$¢ matg
dokladno$cia oraz niewystarczajaca powtarzalno$cia pomiaréw. Charakteryzowaty
si¢ natomiast duzym odchyleniem standardowym wynikéw. Celem badan jest modyfikacja
metod badawczych stosowanych w inzynierii materialowej pozwalajaca na rozszerzenie
zakresu metodyki z wykorzystaniem pomiardw struktury geometrycznej powierzchni.
Zaproponowano nowg metode analizy niecigglosci warstwy wierzchniej, $cisle powigzanych
Z porowatoscig otwartg, ktora opiera si¢ na wykorzystaniu przyrzadu do pomiaru
chropowatos$ci powierzchni. Ponadto, udoskonalono metodyke pomiaru $ladéw zuzycia
po testach tribologicznych metodg ball-on-disc, z zastosowaniem specjalnego stolika
obrotowego w celu poprawy powtarzalno$ci i doktadnosci pomiarow. Do badan niecigglosci
warstwy wierzchniej wykorzystano powierzchni¢ wzorcowa (typ ACG) oraz materiaty
ceramiczne i metaliczne uzyskane metodami spiekania SPS oraz SLS/SLM. Wykonano badania
gestosci 1 porowatosci metodg nasycania w prozni, a takze obliczono modut Younga oraz liczbe
Poissona z zastosowaniem metody ultradzwigkowej. Wykonano pomiary topografii
powierzchni z zastosowaniem metody profilowania konfokalnego oraz metody stykowej.
Analiz¢ zmierzonych danych wykonano za pomoca oprogramowania dedykowanego
do przyrzadow pomiarowych. Obliczono wybrane parametry objetosciowe. Okreslono
zalezno$¢ oparta na parametrach chropowatos$ci, umozliwiajacg obliczanie objetosci
nieciaglo$ci  warstwy  wierzchniej, silnie powigzanych z porowatosciag otwarta.
Z zastosowaniem mikroskopii $wietlnej wykonano zdjecia powierzchni probek, dla ktorych

zarejestrowano nieciggtosci  warstwy wierzchniej. W celu uzyskania odniesienia



dla prowadzonych badan, zanalizowano objetosci porow widocznych na mikrofotografiach
z zastosowaniem metody siatkowej (punktowej) analizy obrazu. Na podstawie uzyskanych
wynikow stwierdzono, ze zaproponowana metoda obliczania niecigglo$ci warstwy wierzchniej
jest zbiezna z wynikami uzyskanymi za pomoca metody odniesienia. W celu udoskonalenia
metodyki pomiaru $ciezki wytarcia zaprojektowano oraz wykonano prototyp specjalnego
stolika obrotowego, umozliwiajacego precyzyjny przesuw o zadany kat. Wykorzystujac metode
SPS przygotowano probki ceramiczne oraz metaliczne do testow tribologicznych, na ktorych
nastgpnie wykonano zglady. W oparciu o analiz¢ naprgzen wspodtpracujacych cial, opierajaca
si¢ o zagadnienia Hertza, wykonano szereg testow tribologicznych z ré6znymi obcigzeniami
przeciwprobki.  Nastepnie przeprowadzono pomiary przekrojow $ladow  zuzycia
Z zastosowaniem metody stykowej. Pomiary w pierwszej kolejnos$ci zostaty wykonane recznie,
a nastepnie z zastosowaniem wspomnianego wyzej stolika obrotowego. Analiza wynikow
wykazata poprawe doktadnosci ustawienia probki oraz zmniejszenie wyznaczanych odchylen
standardowych.

Efektem badan jest autorska metoda oceny niecigglo$ci powierzchni, $cisle powigzanych
Z porowato$cia otwarta, a takze zwiekszenie doktadnosci metodyki pomiaru zuzycia po testach

tribologicznych z zastosowaniem metody ball-on-disc.



Abstract

Metrology of the surface texture finds application in many fields, such as: optics, electronics,
machining processes, materials engineering, pharmacy, prosthetics, implantology
and, in particular, quality control of various types of products. Thanks to it, you can initially
check, for example, abrasion resistance and detect any possible defects. Research on the surface
texture thanks to the surface roughness and profile parameters is a very extensive tool enabling
a comprehensive evaluation of the tested surfaces. The open porosity of a sample
can be determined using various methods. These are: the Archimedes method (saturation
in a vacuum), image analysis and mercury porosimetry. One of the methods of testing the wear
resistance of a material is the "ball-on-disc" method. Friction is ensured by pressing a ball with
standardized parameters into the rotating tested sample. The analysis of the obtained abrasion
is performed using a profilometer. The abrasion area is calculated for each cross-section.
Until now, studies related to the surface area of the abrasion track were associated
with relatively low accuracy and repeatability of measurements. They were also characterized
by a large standard deviation of the results. The aim of the research is to modify the research
methods used in materials engineering, allowing for the extension of the scope
of the methodology using measurements of the surface texture. A new method of analyzing
surface layer discontinuities, closely related to open porosity, using devices for measuring
surface roughness was developed. Furthermore improving the methodology of measuring wear
obtained during ball-on-disc tribological tests, using a special rotary table to improve
the repeatability and accuracy of measurements, was proposed. The surface discontinuity tests
were performed using a reference surface (ACG type) and ceramic and metallic materials
obtained by SPS and SLS/SLM sintering methods. Density and porosity tests were performed
using the vacuum saturation method, and Young's modulus and Poisson's number
were calculated using the ultrasonic method. Surface topography measurements
were performed using the confocal profiling method and the contact method. The analysis
of the measured data was performed using software dedicated to measuring instruments.
Selected volume parameters were calculated. A relationship based on roughness parameters
was determined, enabling the calculation of the volume of surface layer discontinuities,
strongly related to open porosity. Using light microscopy, photos of the microstructure
of samples were taken for which surface layer discontinuities were recorded. In order to obtain
a reference for the conducted research, the volumes of pores visible in the micrographs
were analyzed using the grid (point) image analysis method. Based on the obtained results,

it was found that the proposed method of calculating surface layer discontinuities is consistent



with the results obtained using the reference method. In order to improve the methodology
of measuring the abrasion track, aprototype of a special rotary table was designed
and manufactured. It enables precise movement by a given angle. Ceramic and metal samples
were prepared for tribological tests using the SPS method, on which microsections were then
made. Based on analysis of stresses of cooperating bodies related with Hertz's issues, a series
of tribological tests were performed with different counter-sample loads. Then, measurements
of the wear cross-sections were performed using the contact method. The measurements were
first performed manually, and then using a rotary table. Analysis of the results showed
an improvement in the accuracy of sample positioning and a decrease in the obtained standard
deviations.

The research results include an original method for assessing surface discontinuities, closely
related to open porosity, as well as an increase in the accuracy of the wear measurement

methodology after tribological tests using the ball-on-disc method.



1. Stan wiedzy
1.1. Charakterystyka porow

Porowato$¢ nierozerwalnie laczy si¢ z wytwarzaniem materialdw réznymi technikami.
Bioragc pod uwagg, ze otaczajaca nas materia nie jest idealna, tak samo wytwarzane materiaty
réwniez — W wiekszym lub mniejszym stopniu — posiadajg wady. Jedng z nich jest porowatos¢,
ktora najczeSciej ma ona niekorzystny wplyw na wilasciwos$ci materiatow — fizyczne,
mechaniczne, elektryczne, cieplne, optyczne i uzytkowe. W procesach wytwarzania dazy
si¢ do jak najmniejszego udzialu porowato$ci w wytworzonym materiale, siegajacego
zazwyczaj maksymalnie kilku procent objetosci materiatu. Tylko w niektorych rodzajach
materialdow, wykorzystywanych do produkcji izolacji cieplnych, akustycznych, filtrow
czy katalizatorow, porowatos¢ jest niezbgdna do uzyskania oczekiwanych wlasciwosci
uzytkowych. [1].

Pory sa elementami struktury, ktére podobnie jak ziarna, moga przyjmowac rozne ksztatty
I wielkos¢, rozmieszczenia, zaleznie od metod stosowanych podczas calego procesu
technologicznego [1]. Analiza porowatosci obejmuje catkowita porowatos¢, na ktora sktadaja
si¢ porowato$¢ zamknigta oraz porowatos¢ otwarta. Ze wzgledu na ksztatt porow mozna
wyrozni¢ pory zamknigte (nie faczace si¢ z powierzchnig probki) oraz pory otwarte (laczace
si¢ z powierzchnig probki). Pory otwarte natomiast dzielg si¢ na: otwarte przelotowe (proste,
slimakowe, petlowoksztattne) oraz otwarte nieprzelotowe (proste, butelkowe, §limakowe,
petlowoksztattne). Ze wzgledu na rozmieszczenie poréw zamknigtych wyrdzni¢é mozna:
rozmieszczenie jednorodne (regularne, losowe z taka samg wielkoscig porow, losowe z r6zng
wielko$cig porow) oraz rozmieszczenie niejednorodne (losowe, gradientowe, warstwowe).
W przypadku poréw otwartych mozna wyr6zni¢ pig¢ rodzajow rozmieszczenia: pory proste
lub §limakowe roéwnomiernie rozmieszczone w materiale, pory proste lub $limakowe
nierOwnomiernie rozmieszczone, pory proste przelotowe rdéwnomiernie rozmieszczone
W materiale, pory przelotowe roéwnomiernie rozmieszczone, ale o zmiennej Srednicy
na grubosci materialu oraz pory przelotowe o $rednicy zmiennej na grubosci rozlozone
nierOwnomiernie. Pory mogg by¢ klasyfikowane réwniez pod wzgledem wielkosci. Umowna
klasyfikacja (przyj¢ta w oparciu o kryteria adsorpcyjne) wprowadzona przez Migdzynarodowa
Uni¢ Chemii Czystej i Stosowanej — IUPAC (International Union of Pure and Applied
Chemistry) rozréznia: mikropory, ktore sg mniejsze od 2 nm, mezopory o wilekosci 2-50 nm
oraz makropory, ktore sg wieksze niz 50 nm [2].

Powszechnie uznaje si¢, ze wiele wlasciwos$ci ulega pogorszeniu, czgsto znaczacemu,

wraz ze wzrostem porowatosci. Oprocz pogorszenia wlasciwosci mechanicznych, porowatos¢
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ma takze duzy wptyw na wiele istotnych wtasciwosci, takich jak: izolacja termiczna, odporno$¢
na szoki termiczne [3]. Juz w 1971 r. T. Gibas [4] podkre$lat role porowatosci i jej wptywu
na wlasciwosci wytrzymalosciowe 1 fizyczne materiatow, laczaca si¢ z pojeciem gestosci
lub stopniem upakowania. Podkreslat on rowniez znaczenie badania ksztattu i rozktadu porow
jako podstawy do oceny przebiegu procesu technologicznego.

Wiasciwosci materiatdbw mozna podzieli¢ na trzy grupy bioragc pod uwage kryterium
porowatosci. Pierwsza stanowig te wlasciwosci, ktore nie zalezg od porowatosci, a wynikajg
z lokalnych oddziatywan atomowych. Sa to: parametr sieciowy 1 objetos¢ komorki
elementarnej, temperatura topnienia, energia ablacji, zdolno$¢ emisyjna czy rozszerzalnosé¢
cieplna. Druga grupa, to wlasciwosci, ktore zaleza tylko od udziatu objetosciowego
porowatosci. Sg to: gestos¢, pojemnos¢ cieplna, wzgledna przenikalno$é elektryczna. Trzecia
— najwigksza — grupg stanowig wilasciwosci zalezne nie tylko od udzialu objetosciowego
porowatos$ci, ale takze od rodzaju porowato$ci (zamknigta, otwarta), ksztattu, wzglednego
utozenia i rozmieszczenia porowatosci w materiale. Sg to wlasciwosci charakteryzowane
strumieniem pola, opisujace przeptyw pradu elektrycznego, ciepta czy ptynu — stanowiagce
przedmiot analiz dotyczacych materialow wysoko porowatych stosowanych jako izolacje, filtry
czy katalizatory. Nie mozna tez poming¢ wiasciwosci mechanicznych, za ktore odpowiadaja
zjawiska wynikajace z przenoszenia napr¢zen w materiatach. Sg to sprezystos¢, wytrzymatose,
odporno$¢ na pekanie oraz twardo$¢ [4].

W.H. Kan i inni [5] dokonali przegladu literatury na temat wptywu porowatosci wywolane;j
procesem wytwarzania na wlasciwosci mechaniczne materiatow otrzymywanych metoda Laser
— Powder Bed Fusion (L-PBF). Zwickszenie porowatosci pogarsza wytrzymatos$é
na rozciaganie. Modut sprezystosci 1 wytrzymatos$¢ sa gtdwnie zalezne od morfologii 1 ilo$ci
poroéw. Catkowite wydtuzenie rowniez jest zalezne od obecno$ci porowatosci, chociaz stopien
wrazliwosci zalezy tez od wytrzymalosci lub ciggliwosci stopu. Porowato$s¢ wplywa
negatywnie na udarno$¢ i wytrzymato$¢ na pegkanie materialtdow wytwarzanych przyrostowo.
Obecnos$¢ porow moze rowniez zmienic Sciezke propagacji peknigé. D. Wang i inni [6] rowniez
analizowali wpltyw porowato$ci na wlasciwosci materiatow po procesach L-PBF (Laser —
Powder Bed Fusion). Wedtug autoréw porowatosc¢ jako najbardziej powszechna wada odgrywa
kluczowa role w okre§laniu wydajnosci mechanicznej i niezawodno$ci produktéw
otrzymywanych metodami 3D oraz jest dla nich szkodliwa. Dotyczy to w szczegdlnosci
wytrzymato$ci materiatdw 1 odpornosci na zmeczenie. Duze i nieregularne pory wprowadzajg
tak zwane ,,karby” utatwiajac inicjacje 1 rozprzestrzenianie si¢ pgknie¢. Rozszerzalnos¢ cieplna
uwigzionego gazu w porowato$ci wymaga szczegdlnej uwagi podczas obrobki koncowe;j.

Wysoka temperatura i dlugotrwala obrobka cieplna moga powodowac¢ niebezpieczny wzrost
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porowato$ci w mniej sztywnych materiatach. A. Samuel i inni [7] przeprowadzili badania
wplywu porowatosci na wiasciwosci pretow silumindw. Wyniki pokazaty, ze porowatos¢
otwarta znajdujaca si¢ w $Srodku testowanych pretoéw wplywa na koncowy efekt w probie
rozciggania, podczas gdy porowatos¢ krawedziowa odpowiada za inicjacje peknigé
w przypadku badania zmg¢czenia materiatu. Stwierdzono, ze wtasciwo$ci mechaniczne stopow
zalezg od lokalizacji porow w odlewie oraz od ich wielkosci. A.Y. Al-Maharma i inni [8]
w swoich badaniach potwierdzili znaczacy negatywny wplyw porowatosci na wlasciwosci
fizyczne 1 mechaniczne materiatow przetwarzanych przez stapianie proszku Laser — Powder
Bed Fusion (L-PBF) i wytlaczania filamentu. Wedlug autorow pory powstajgce podczas
wytwarzania przyrostowego, generowane przez mi¢dzywarstwe majg Kkrytyczny wplyw
na wytrzymatos¢. Natomiast pory wywotane stapianiem proszku majg dwa glowne ksztalty:
pory kuliste oraz pory nieregularne. Na wlasciwosci takie jak sztywnos$¢, wytrzymatosé
I wytrzymato$¢ zmgczeniowa w wigkszym stopniu negatywny wplyw maja pory nieregularne,

poniewaz pory te sprzyjaja inicjacji peknig¢ w strukturze drukowanego materiatu [8].

1.2. Metody pomiaru porowatosci

Porowato$¢ zamknigta obejmuje pory niepenetrowane przez ciecz, nie bedace w kontakcie
z atmosfera. Natomiast porowato$¢ otwarta zawiera pory penetrowane przez ciecz, czyli takie
bedace w kontakcie z atmosferg. [9-11].

Najczgsciej stosowang metodg Wyznaczania porowatosci otwartej jest ta opisana w normach
[10-11], okreslana jako metoda nasycania w prozni, metoda wypierania cieczy lub metoda
Archimedesa. Jest ona prosta w realizacji, ale czasochtonna. Polega na trzykrotnym wazeniu
probki. Na poczatku wazona jest sucha probka. Kolejnym krokiem jest nasycenie probki cieczg
w prozni oraz drugie wazenie — podczas zanurzenia w tej cieczy. Ostatnie wazenie wykonywane
jest w powietrzu, gdy probka jest w dalszym ciggu nasycona cieczg. Porowato$¢ w metodzie

Archimedesa oblicza si¢ zgodnie ze wzorem:

ms; —my
—-100
mz —m; (1.1)

T, =

gdzie: my — masa suchej probki [g]; m2 — masa pozorna probki zanurzonej [g]; m3 — masa
probki nasyconej ciecza [g] [10-11].

Kolejng metoda obliczania porowatosci otwartej jest porozymetria. Badana prébka

umieszczana jest w porozymetrze, a nast¢pnie jest nasycana rtecig. Porozymetr rteciowy
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jest urzadzeniem, ktore jest W stanie wytworzy¢ odpowiednio wysokie ci$nienie i jednocze$nie
zmierzy¢ zaréwno ci$nienie, jak i objetos¢ rteci pochtonigtej przez pory (poprzez pomiar
zmniejszenia objgtosci rtgei pozostajacej w wolnej przestrzeni). Jako srodek pomiarowy czgsto
wykorzystuje si¢ zmiang rezystancji elektrycznej drutu zanurzonego w rteci w punkcie
oddalonym od ciata stalego [12]. Technika porozymetrii rteciowej polega na pomiarze
przylozonego cisnienia hydrostatycznego. Objetos¢ rteci pochtonigtej przez ciato state (badang
probke) mierzy si¢ w miar¢ stopniowego zwigkszania przylozonego ci$nienia. Porozymetry
sg obecnie stosowane do rutynowego badania struktury poréw katalizatorow, cementow
I innych materiatow porowatych [9].

Stosujac analize obrazu mozemy otrzymaé rowniez charakterystyke wydzielen, peknieé
I poréw. Wyniki przedstawiane sg jako wymiar metryczny, np. $rednica, pole powierzchni,
lub maja charakter topologiczny tj. liczba obiektow na jednostke powierzchni. Ilosciowa
analiza obrazu w potaczeniu ze stereologia umozliwia opis trojwymiarowy mikrostruktury —
obliczanie objetosci fazy lub porow [13-15]. Takie potaczenie pozwala oceni¢ parametry
trojwymiarowe na podstawie wielkosci zmierzonych na ptaskim obrazie, takich jak: odleglosci,
pola powierzchni. Cechy trojwymiarowe okreslane sa na podstawie ukladu testowego
wspolnego dla wszystkich zaobserwowanych mikrostruktur danej probki. Takim uktadem
testowym moze by¢, np. siatka pomiarowa lub zbioér linii prostych naktadanych na obraz
mikrostruktury. Najwazniejsza i najczesciej wykorzystywang prawidtowoscia jest zaleznosé¢

Cavalieriego-Hacquert’a, opisana wzorem:

VV = AA = PP (12)

gdzie: Vv — utamek objetosci — $rednia objeto$¢ na jednostke objetosci [mm¥mmd], Aa —
utamek powierzchni — $rednie pole powierzchni na jednostke pola struktury [mm%mm?], Pp —
utamek punktéw — $rednia liczba punktéw przypadajaca na jeden punkt struktury [13-15].
Metody pomiaru objetosciowego udziatu faz lub poréw mozna podzieli¢ na: planimetryczna,
liniowa oraz punktowa. Metoda planimetryczna obejmuje doktadny pomiar powierzchni dane;j
fazy 1 odniesienie do calej powierzchni analizowanego zgtadu. Jest to metoda bardzo
pracochtonna. Obecnie jest ona najczesciej wykorzystywana W oprogramowaniu do analizy
obrazu. Metoda liniowa polega na naktadaniu prostych o jednakowej dtugosci na uzyskany
obraz mikrostruktury. Analizowana jest dlugo$¢ cieciw przechodzacych przez analizowang
fazg, w stosunku do catkowitej dtugosci prostych. Metod¢ ta mozna stosowaé zar6wno

na obrazie mikrostruktury, jak i bezposrednio podczas pracy na mikroskopie. Mozna wyrdznic¢
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dwie metody punktowe: metoda punktow losowych lub metoda siatkowa (metoda punktow
roztozonych systematycznie). NajczeSciej stosowana jest metoda siatkowa. Obie metody
punktowe stanowig aproksymacj¢ metod: powierzchniowe;j i liniowej. Objetos¢ fazy lub porow

dla metody siatkowej oblicza si¢ zgodnie ze wzorem:

(1.3)

gdzie: Vv — objeto$é wzgledna fazy (porow) w objetosci jednostkowej stopu [mm3/mmq], k —
krotno$¢ przytozenia siatki, Ppi — liczba weztow siatki padajacych na przekroje fazy, z — liczba
weztow siatki [13-15].

1.3. Ocena chropowatosci powierzchni

Badania chropowatos$ci powierzchni stanowig jeden z kluczowych elementoéw kontroli
jakosci wielu gatezi przemyshu, zwlaszcza: motoryzacyjnego, lotniczego czy odlewniczego.
Sa szeroko stosowane w badaniach zwigzanych z obrobka mechaniczng, elektrochemiczna,
elektroerozyjna, a takze z przyrostowym wytwarzaniem materialdw. Roznorodno$¢ metod
pomiaru pozwala na okreslenie topografii powierzchni praktycznie kazdego rodzaju materiatu
— od materiatéw metalicznych czy ceramicznych, a takze kompozytéw po polimery, szkta
czy elastomery [16-20].

Struktura geometryczna powierzchni i jej chropowato$¢ ma znaczacy wpltyw na procesy
tarcia izuzycia zachodzace pomiedzy wspoOlpracujacymi elementami, wiasciwosci
eksploatacyjne, szczelnos$¢ potaczen, a takze na odpornosé na korozje. Od jakosci powierzchni
czgsciowo zalezy wytrzymatos¢ czy koncentracja naprezen w badanym materiale
oraz propagacja peknie¢. Chropowatos¢ powierzchni jest kluczowa cecha w procesach
nanoszenia powtok i wptywa na ich jako$¢, przyczepnos¢ oraz wytrzymatos¢ [20]. Pomiary
struktury geometrycznej powierzchni sg SciSle powigzane z badaniami tribologicznymi
I stanowig ich niecodlgczny element. Umozliwiajg one pomiar sladow po wykonanych testach

oraz obliczenie wskaznika zuzycia materiatu.

1.4. Metody pomiaru topografii powierzchni

Badania topografii powierzchni charakteryzuja si¢ duza dokladnos$ciag 1 wymagaja
specjalnych warunkow srodowiskowych, tzn. temperatury (20+2°C) oraz wilgotno$ci powietrza

(50+5%). Kazdy przyrzad do pomiaru chropowatosci musi by¢ takze izolowany od drgan
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otoczenia. Najczgsciej jest to zapewniane poprzez zamontowanie wibroizolatoréw pod ptyta
granitowg, na ktorej umiejscowiony jest przyrzad. Metody badan chropowatosci powierzchni
mozna podzieli¢ na dwie grupy: stykowe i optyczne [21-22].

1.4.1. Metody stykowe

Pomiar chropowato$ci powierzchni z zastosowaniem metody stykowej realizowany
jest poprzez kontakt glowicy pomiarowej z badang probka. Mierzone sa profile w réwnych
odstepach, w osi prostopadtej do kierunku pomiaru. Profil powierzchni stanowi wynik
pojedynczego przejscia glowicy pomiarowej po powierzchni probki przetworzony
przez przyrzad. Glowica pomiarowa zamocowana na watku prowadzacym jednostki napgdowe;j
W czasie pomiaru przesuwana jest po nieruchomej badanej powierzchni  probki,
co schematycznie przedstawiono na rysunku 1. Glowica pomiarowa zakonczona jest stozkowg
koncowka pomiarowa wykonang z syntetycznego diamentu. Standardowe parametry geometrii
ostrza diamentowego, to promien rowny 2 pm lub 5 um oraz kat wierzchotkowy stozka rowny
60° lub 90°. [21-26].

Kierunek pomiaru Glowica
pomiarowa

Koricowka pomiarowa z I
syntetycznego diamentu

Wrychylenia
koncowki
pomiarowe;j

Rys.1. Schemat pomiaru chropowatosci z zastosowaniem metody stykowej

W wyniku przesuwu ostrza pomiarowego po chropowatej powierzchni nastepuja
wychylenia ramienia glowicy pomiarowej, ktore przetwarzane sg na wykres pomiaru 2D (profil
powierzchni) iwyswietlane w oknie oprogramowania komputerowego dolgczonego
do przyrzadu. Aby uzyska¢ wynik pomiaru, przemieszczenia koncoOwki pomiarowej muszg
by¢ odpowiednio przetworzone. Réznice pomigdzy metodami stykowymi pomiaru topografii
powierzchni wynikaja wlasnie z rodzaju przetwornika wychylen ramienia pomiarowego

zmieniajgcego te przemieszczenia na sygnal dostarczany do komputera. Przetwornik
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jest umiejscowiony wewnatrz glowicy pomiarowej. Wyrdézni¢é mozna przetworniki:
indukcyjne, piezoelektryczne, fotooptyczne oraz interferencyjne. W przetworniku
indukcyjnym wychylenia ostrza pomiarowego powoduja zmiany indukcyjnosci cewek,
natomiast w przetworniku piezoelektrycznym ruch ramienia glowicy pomiarowej powoduje
ugiecie elementu piezoelektrycznego i réznice napigcia na plytkach rowniez wykonanych
Z materiatlu piezoelektrycznego. Przetworniki fotooptyczne oparte s3 na zmianie pradu
generowanego w fotokomorkach, pod wptywem wiazki $wiatta przechodzacej przez przestong
do rozdzielacza wiazki. Przetworniki interferencyjne sa to mate interferometry wbudowane
W glowice pomiarowa, a wychylenie ostrza pomiarowego przetwarzane jest na obraz prazkow
interferencyjnych [21, 22, 24, 27]. Obrobka sygnatu pochodzacego z glowicy pomiarowe;j
nastepuje w jednostce sterujgco-obliczeniowej potaczonej bezposrednio z komputerem
[21, 26]. Stykowe metody pomiaru nalezg do najdtuzej uzywanych w badaniach oraz najlepiej
opisanych. Ich najwigksza zaleta jest bardzo duza doktadno$¢ pomiaru. Natomiast wade
stanowi fakt, ze nie nadaja si¢ do pomiaru probek wykonanych z migkkich materialow —
poniewaz moga uszkodzi¢ (zarysowaé) badang powierzchni¢. W przypadku analizy duzych

obszaréw probek, wadg moze by¢ rowniez dhugi czas pomiaru [21].

1.4.2. Metody optyczne

Metody optyczne mozna podzieli¢ na dwie grupy, w zaleznos$ci od sposobu zbierania
danych, sa one oparte na metodzie profilowej lub na skaningu pionowym. Przyrzady oparte
na metodzie profilowej to glownie systemy zawierajace czujniki konfokalne. Mozliwosc¢
analizy chropowato$ci powierzchni tag metoda daja réwniez niektére mikroskopy tunelowe
oraz mikroskopy sit atomowych. Natomiast w§rod metod opartych na skaningu pionowym
mozna wyrozni¢: metody interferometryczne, mikroskopi¢ konfokalna oraz mikroskopie
réznicowania ogniskowego, a takze tomografie komputerowa (pomiar topografii powierzchni
stanowi dodatkowa opcje¢ maszyny) [21].

W metodzie profilowania konfokalnego pomiar powierzchni realizowany jest poprzez
zbieranie profili w rownych odstepach w osi prostopadtej do kierunku pomiaru. Badana probka
jest przesuwana pod nieruchomym czujnikiem pomiarowym. Podczas pomiaru na badang
powierzchni¢ pada $wiatto biate, ktorego Zrodlem jest lampa halogenowa. Zasade dziatania
metody profilowania konfokalnego przedstawiono na rysunku 2. Wiagzka $wiatla biatego
jest rozszczepiana na widmo kolorowe i kierowana przez system soczewek na powierzchnig

badanej probki. Zaleznie od ksztattu nierownosci tylko jedna czestotliwo$é ogniskuje
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si¢ na powierzchni probki. Dla tej dlugosci fali otrzymywany jest ostry obraz, ktoéry dociera
do spektrometru. W danym momencie pomiaru fotodetektor obserwuje tylko jeden punkt.
Dlugos¢ fali lub czgstotliwos¢ barwy w tym punkcie jest przetwarzana na informacje

0 wysokos$ci mierzonej nierownosci [21, 25, 28].

Zrédto $wiatla biatego
\(Iampa halogenowa)
Spektrometr

Rozdzielacz wigzki

Soczewka
chromatyczna

Pinhole

Punkt mierzony Powierzchnia prébki

Rys.2. Zasada dziatania metody profilowania konfokalnego

W metodach interferometrycznych wigzka lasera lub $wietlna jest rozszczepiana
przez interferometr na dwie oddzielne wigzki. Kazda wigzka przechodzi r6zng droge optyczng.
Jedna z nich Kkierowana jestna powierzchni¢ badang, natomiast druga odbijana
jest od powierzchni referencyjnej, ktora najczesciej jest lustro. Po przejéciu roznych drog
optycznych obie wigzki sa taczone w celu uzyskania obrazu, ktory stanowi fragment
powierzchni badanej. Tworzony jest zbior obrazéw optycznych z prazkami interferencyjnymi,
ktore przetwarza si¢ na topografi¢ powierzchni. W metodach interferometrycznych najczescie;j
stosowane uktady obiektywow, to: Michelsona, Mirau (dla powigkszen od 50x) i Linnika
(powigkszenia powyzej 100x). Metody interferometryczne mozna podzieli¢ na dwie grupy.
Pierwsza to mikroskopia interferencyjna przesunigcia fazowego, w ktorej stosowane jest zrodto
Swiatla o znanej dtugosci fali (laser). Analiza prazkéw skupia si¢ na ich ksztatcie oraz ciggtosci.
Metoda ta moze by¢ stosowana wylacznie do badan probek bardzo gtadkich. Nie nadaje

si¢ do pomiar6w powierzchni zawierajacych zmiany wysokosci o amplitudzie wigkszej
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niz 150 nm. Druga to skaningowa interferometria koherentna, w ktorej probka o$wietlana
jest $wiattem biatym, natomiast  analiza  uzyskanych  prazkéow skupiona
jest na ich intensywnosci, a nie ksztaltcie. Metody interferometryczne nie nadaja si¢ do pomiaru
warstw przezroczystych i potprzezroczystych, ze wzgledu na mozliwe podwojne odbicie —
od powierzchni mierzonej oraz od podtoza na ktérym osadzona zostala warstwa
[21, 25, 26, 27, 29].

Mikroskopia ré6znicowania ogniskowego realizowana jest z zastosowaniem $wiatta biatego,
ktore przechodzi przez droge optyczng, pada na powierzchni¢ mierzonego przedmiotu
I rozprasza si¢ W réznych kierunkach. Wszystkie promienie odbite od powierzchni sg zbierane
przez detektor, natomiast tylko maty fragment obrazu probki, czyli tzw. powierzchnia
ogniskowa, jest ostra i zapamigtana do dalszego przetwarzania. Aby cala badana powierzchnia
probki byla poprawnie zmierzona, wykonywane jest skanowanie pionowe i uzupetnianie
0 kolejne uzyskane ostre fragmenty [21, 26].

Mikroskopia konfokalna jako zrodto $wiatta rowniez wykorzystuje S$wiatlo biale,
ktore po przejsciu $ciezki optycznej jest skupiane na analizowanej powierzchni. Po odbiciu
od powierzchni wigzka dociera do przestony, ktora przepuszcza tylko skupione $wiatlo.
Uzyskany obraz jest transmitowany do fotodetektora. Pionowy system skanowania porusza
soczewka, co pozwala na analiz¢ obszardw chropowatosci o réznej wysokosci. Skaningowe
mikroskopy konfokalne wykorzystuja réznicowanie glebokosci i generowanie obrazu
powierzchni, a odbiér wigzki odbitej odbywa si¢ za pomocg tego samego uktadu optycznego.
Potozenia poszczegdlnych punktéw zmierzonych sg reprezentowane przez dhugos¢ fali $wiatta
odbitego od powierzchni [21, 25, 26, 29].

Glowna wade wszystkich metod optycznych stanowig krotkie przerwy w sygnale odbitym
od powierzchni spowodowane niektérymi nierownosciami. Przerwy te powoduja powstawanie

ostrych pikdw na obrazie, nieistniejacych na rzeczywistej powierzchni [25, 29].

1.5. Analiza danych i parametry chropowatosci

Dobér parametréw pomiaru chropowatosci powierzchni oraz analiza danych zmierzonych
jest rownie istotnym aspektem badan co dobdér metody pomiaru. W zalezno$ci od skali
chropowato$ci powinno si¢ dobiera¢ odpowiednie odcinki pomiarowe oraz parametry filtracji
(warto$¢ cut-off). Dla powierzchni losowych analizowane sg zazwyczaj parametry Ra (srednia
arytmetyczna rzednych profilu) oraz Rz (najwigksza wysoko$¢ profilu), a zgodnie z nowsa
normga [30] rowniez parametry Rp (wysoko$¢ najwyzszego wzniesienia profilu), Rv (glebokosé¢

najnizszego wglebienia profilu), Rq (Srednia kwadratowa rzgdnych profilu), Rt (catkowita

18



wysoko$¢ profilu). Natomiast dla powierzchni o charakterze okresowym — parametr

Sm ($rednia szerokos¢ elementoéw profilu) [30, 31]. Efekty Zle dobranych parametrow pomiaru

oraz filtracji moga znaczaco zaniza¢ lub zawyza¢ wartosci parametrow chropowatosci

oraz znieksztatcaé wykres pomiaru. Zle dobrana filtracja moze nadmiernie wygtadzié wykres
pomiaru, tzn. niektore sktadowe chropowatosci potraktowac jak falisto§¢ 1 niepotrzebnie
usung¢ je z analizowanego wykresu — 1 na odwrot pozostawic¢ niektore sktadowe falistosci,

mimo ze powinny one zosta¢ usuni¢te do dalszej analizy [32].

Analiza parametréw chropowatosci daje nam liczbowa informacje o charakterze, jako$ci
oraz stanie powierzchni. Niestety osoby zwigzane z przemystem najczesciej skupiajg
si¢ na analizie wylgcznie jednego oraz mocno usrednionego parametru, jakim jest Ra (Srednia
arytmetyczna rzednych profilu), ktory stosowany samodzielnie niewiele mowi o badanej
probce. W chwili obecnej, w polskich normach, zdefiniowanych jest co najmniej
50 parametrow chropowato$ci. Gdyby liczy¢ dla kazdego rodzaju profilu i powierzchni
(pierwotny, chropowatosci i falisto$ci) bytoby ich trzykrotnie wigcej. Parametry chropowatosci
mozna przede wszystkim podzieli¢c na dwie grupy: parametry chropowatosci profilu (2D)
oraz parametry chropowato$ci powierzchni (3D). Parametry chropowatosci profilu
(R — chropowatosci, W — falistosci, P — pierwotnego, niefiltrowanego) mozna podzieli¢ na kilka
grup [22, 24, 27, 30, 33, 34]:

e parametry amplitudowe (pionowe): zwigzane z  wysoko$ciami  wzniesien
oraz glebokos$ciami wglebien — Rp (wysoko$¢ najwyzszego wzniesienia profilu),
Rv (glebokos¢ najnizszego wglebienia profilu), Rz (najwigksza wysokos¢ profilu),
Rc (srednia wysoko$¢ elementow profilu), Rt (catkowita wysokos¢ profilu), zwigzane
ze srednimi  wartoSciami rzednych — Ra ($rednia arytmetyczna rzednych profilu),
Rq (Srednia kwadratowa rzgdnych profilu), Rsk (wspotczynnik asymetrii profilu),
Rku (wspotczynnik nachylenia profilu),

e parametry odlegtosciowe (poziome) i mieszane: Sm ($rednia szeroko$¢ elementow
profilu), Rdq (sredni kwadratowy wznios profilu),

e parametry zwigzane z charakterystycznymi krzywymi (krzywa udziatu materialowego —
Abbotta Firestona, krzywa gestosci amplitudowej): Rmr(c) (udziatl materiatowy profilu
na badanym przekroju), Rdc (r6éznica pomiedzy dwoma poziomami cigcia),
Rmr (wzgledny udziat materialowy profilu),

e parametry rdzenia chropowatosci: Rk (glebokos¢ rdzenia  chropowatosci),
Rpk (zredukowana wysoko$¢ wzniesien), Rvk (zredukowana glebokos¢ wglebien),

Mrl i Mr2 (udzialy materiatowe) [35].
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e parametry dystrybuanty udzialu materiatlowego: Rpq (nachylenie prostej regresji

w obszarze plateau), Rvq (nachylenie prostej regresji w obszarze wglebien),

Rmq (wzgledny udzial materiatowy na przecieciu plateau i wgtebien) [36].

Dla parametréw chropowato$ci powierzchni mozna przedstawi¢ analogiczny podziat

[20, 35, 37, 38]:

parametry wysoko$ciowe: Sa ($rednia arytmetyczna wysoko$¢ powierzchni),
Sq (srednia kwadratowa wysoko$¢ powierzchni), Ssk (wspolczynnik asymetrii
powierzchni / skosnos¢), Sku (wspdtczynnik nachylenia powierzchni / Kkurtoza),
Sp (wysokos$¢ najwyzszego wierzchotka powierzchni), Sv (maksymalna wysokos¢
dotu powierzchni), Sz (najwigeksza wysoko$¢ powierzchni),

parametry odlegtosciowe: Sal (dlugo$¢ autokorelacji), Str (wspdtczynnik ksztaltu
struktury geometrycznej powierzchni),

parametry mieszane: Std (kierunek tekstury), Sdq (sredniokwadratowe nachylenie
powierzchni), Sdr (wspotczynnik rozwinigcia obszaru powierzchni),

Parametry rdzenia chropowato$ci i udzialu materiatowego: SK (wysoko$¢ rdzenia),
Spk (zredukowana wysoko$¢ wierzchotkow), Svk (zredukowana glebokosé wglebien),
SMrl (udzial materialowy wzniesien), SMr2 (udzial materialowy wglebien),
Smr(c) (udziat materiatowy powierzchni), Smc(mr) (odwrocony udzial materiatowy
powierzchni),

Parametry dystrybuanty udzialu materiatowego: Spq (Srednie kwadratowe odchylenie
plateau), Svq ($rednie kwadratowe odchylenie wglebien), Smq (udzial materiatlowy
na przecieciu plateau i wgtebien),

Parametry objetosciowe: VV (Objetos¢ pustek), Vv (Objetosé pustek we wglebieniach
powierzchni), Vvc (objetos¢ pustek w rdzeniu powierzchni), Vm (objetos¢ materiatu),
Vmp (objetos¢ materiatu W wierzchotkach powierzchni), Vmc (objetos¢ materiatu

w rdzeniu powierzchni), Sxp (réznica wysokosci dwoch udziatow materiatowych).

Szczegbdlng uwage warto zwroci¢ na grupe parametrow objetoSciowych. Parametry

te nie sg powszechnie uzywane, a mogg dostarczy¢ waznych informacji na temat

chropowato$ci powierzchni. Podobnie jak parametry rdzenia chropowatos$ci sa one powigzane

z krzywa udzialu materialowego. Krzywa udzialu materialowego przedstawia udziat

materiatlowy profilu lub powierzchni jako funkcje wysokosci cigcia 1 daje znaczacg informacje

o ich ksztalcie [22]. Wyznaczanie krzywej udzialu materialowego na podstawie profilu

przedstawiono na rysunku 3.

20



WYSOKOSC

V0 A Y A T Y A W
\’ YT \'

ODCINEK POMIAROWY

0 20 40 60 % 100
UDZIAL
MATERIALtOWY

Rys.3. Graficzna prezentacja wyznaczania krzywej udzialu materiatowego na podstawie profilu

Ksztalt krzywej udzialu materialowego jest zdeterminowany charakterem profilu
lub powierzchni. Mozna wyr6zni¢ 3 gléwne charaktery krzywej, ktore przedstawiono
na rysunku 4 — krzywa nieznacznie nachylona, symetryczng lub stroma. Na podstawie krzywej
udzialu materialowego mozna w tatwy sposob okresli¢ charakterystyke zuzycia materiatéw
W czasie wspOlpracy. Nieznacznie nachylona krzywa udzialu materialowego (rys. 4a),
swiadczy o zredukowanych wierzchotkach, a co za tym idzie duzej odpornosci na $cieranie.
Badania wykonane w tej pracy pokazaly rowniez, ze taki ksztalt krzywej $wiadczy
0 zarejestrowaniu przez przyrzad pomiarowy nieciaglosci warstwy wierzchniej. Symetryczna
krzywa udziatlu materiatowego (rys. 4b) daje nam informacje, ze profil lub powierzchnia
roOwniez sg symetryczne, to znaczy zawierajg wzniesienia i wglebienia o podobnej wysokosci
i glebokosci. Natomiast stroma krzywa $wiadczy o wystgpowaniu wysokich wzniesien
(rys. 4c). Najczgsciej taka krzywa mozna zaobserwowac dla powierzchni frezowanych
lub toczonych. Powierzchnie, ktore opisane sg stromg krzywg udziatu materiatowego szybciej
si¢ wykruszajg oraz zuzywaja podczas wspolpracy elementow. Warto rowniez zwroci¢ uwage
na fragment krzywej udzialu materialowego oznaczony zielong strzatka na rysunku 4.
Im bardziej poziomy jest ten fragment wykresu tym bardziej losowe (pojedyncze)

sg zarejestrowane wzniesienia i wgltebienia powierzchni lub profilu.
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Rys.4. Charakter krzywej udziatu materialowego: a) nieznacznie nachylona, b) symetryczna, c) stroma

Parametry objetosciowe daja informacje¢ na temat objetosci materialu oraz tak zwanych
,pustek” w topografii powierzchni badanej probki, w przeliczeniu na jednostk¢ powierzchni.
Mozna je podzieli¢ na 2 grupy — parametry charakteryzujace objeto$¢ pustej przestrzeni, czyli
te zawierajace w nazwie malg litere ,,v”’ (Vvc, Vv, VV) oraz parametry dajace informacj¢
0 objetosci materiatu, czyli zawierajace w nazwie matg literg ,,m” (Vmp, Vmc, Vm). Parametr,
Vvv, obliczany jest dla obszaru ponizej poziomu dla ktérego 80% powierzchni stanowi
material, natomiast parametr Vvc to obje¢to$¢ pustek dla obszaru migdzy 10%, a 80% udziatu
materialowego. Analogicznie — parametr Vmp obliczany jest dla obszaru powyzej 10% udziatu
materialowego, a Vmc w przedziale od 10% do 80%. Podane warto$ci procentowe sg okreslone
w normie jako domyslne, jednakze na potrzeby badan istnieje mozliwo$¢ obliczenia
parametrow dla innych udziatéw materialowych. Realizowane jest to z zastosowaniem
parametréw Vv oraz Vm, ktore dajg informacje o objetosci pustek lub materiatu, dla zadanego
w oprogramowaniu udzialu materiatowego. Graficzng prezentacje parametrow objetosciowych

na krzywej udzialu materialowego przedstawiono na rysunku 5 [20, 35, 37, 38].

22



el (N | ___
o
-
o
2
3 -
3
P
n
=
=
0 5 10 50 80  udziat meteriatowy
b) [%]
ol IN o _L____l_______
3
-
o
g
2 s T S, I
2
S E
£
>
0 5 10 50 80 ydziat meteriatowy

c)

[%]

Vv(10%)

Vm (10%)

Vv(5%)

Vm (5%)

Rys.5. Graficzna prezentacja parametréw objetosciowych na krzywej udzialu materiatowego: a) Vmp, Vmc,

Vvc, Vv (X — powierzchniowy udzial materiatowy, Y — wysokos¢ profilu) [38], b) Vv, ¢) Vm
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1.6. Zalezno$¢ pomiedzy porowatoscia otwarta i chropowatos$cia powierzchni

W literaturze mozna odnalez¢ bardzo wiele publikacji przedstawiajacych wyniki badan,
w ktérych analizowane sa jednoczes$nie parametry chropowatos$ci oraz porowato$¢ otwarta.
W duzej czgsci tych prac zwracana jest szczegdlna uwaga na istotno$¢ laczenia analizy
chropowato$ci powierzchni i porowatosci otwartej. W ostatnich latach opublikowano szereg
artykulow gczacych ocene porowatosci oraz topografii powierzchni. W 2014 A. Wronska [39]
i inni przedstawili wyniki badan wptywu przetapiania metoda spawania tukiem elektrycznym
za pomocg elektrody wolframowej w gazie obojetnym (GTAW) na mikrostruktur¢ i wybrane
wlasciwosci warstwy wierzchniej spiekanych stali wielofazowych otrzymanych z proszkow
stali 304L 1 434L. Autorzy analizowali m.in. chropowato$¢ powierzchni, z zastosowaniem
metody stykowej oraz porowato$¢ otwartg na mikroskopie optycznym. Przedstawiono wyniki
potwierdzajace, ze przetapianie tukowe zmniejszyto chropowato$¢ powierzchni, a takze
przyczynito si¢ do zageszczenia warstwy wierzchniej 1 wyeliminowania otwartej porowatosci.
W 2016 Huinan Luo i in. [40] opublikowali wyniki badan porowato$ci oraz chropowato$ci
w analizie cyrkonowej ceramiki stosowanej w stomatologii poddanej przyspieszonemu
starzeniu. Zastosowany proces przyspieszonego starzenia pogorszyt analizowane wtasciwosci
materiatow. Natomiast w 2018 Poovanna Cheppudira Thimmaiah i in. [41] analizowali
porowato$¢ cienkich powlok miedzianych. Autorzy podkreslili, Ze porowatosé
oraz chropowato$¢ cienkich powtok metalicznych sg kluczowymi wlasciwosciami. Porowatos¢
zostala zmierzona z zastosowaniem piknometru helowego oraz tomografii komputerowej —
co stanowito nowos¢ w tego typu badaniach. Chropowato$¢ zostata okreslona z zastosowaniem
alternatywnej metody Wenzela, w ktorej wykorzystuje si¢ kat zwilzania kropli cieczy mierzony
na powierzchni powlekanej folii za pomoca goniometru. W 2019 Javier Sartuqui i in. [42]
opublikowali wyniki badan zwigzanych z projektowaniem rusztowan tkankowych. Autorzy
stwierdzili, ze porowato$¢ oraz chropowato$¢ sa waznymi wlasciwosciami zwigzanymi
z projektowaniem i wytwarzaniem implantoéw. Wtasciwosci te sg bardzo wazne dla wysiewu
komorek, adhezji, unaczynienia, tworzenia nowych komorek i poézniejszej regeneracji tkanek.
Kolejny artykut opublikowany w 2019 przez B.S.M. Kretzschmara i in. [43] dotyczyt
wytwarzania metoda chemicznego osadzania z fazy gazowej w reakcji spalania cienkich
warstw tlenku krzemu o r6Znym stopniu porowato$ci. Chropowato$¢ powlok zostata zmierzona
z zastosowaniem mikroskopii sit atomowych (AFM), natomiast porowato$¢ oznaczono metoda
wazenia 1 spektrometrii rozpraszania wstecznego Rutherforda. Autorzy pokazali sposob
okreslania porowatosci za pomocg spektroskopii w podczerwieni z transformacjg Fouriera

(FTIR). Potwierdzili, ze zastosowane metody pozwalaja okres$li¢c porowato$¢ osadzonej
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warstwy. Ponadto stwierdzono, ze chropowato$¢ powierzchni réwniez moze wpltywaé
na zmierzone wartosci porowatosci. W 2020 Saber Ghannadi i in. [44] opublikowali wyniki
badan dotyczacych wptywu warunkéw formowania zawiesiny i spiekania na mikrostrukture
I przepuszczalno$¢ porowatych arkuszy tytanu wytworzonych metoda odlewania tasmowego.
Chropowato$¢ powierzchni badano z zastosowaniem mikroskopu sit atomowych, a porowatos¢
otwartg metodg Archimedesa. Podwyzszenie temperatury spiekania doprowadza do przemiany
fazy anatazu w rutyl i gwaltownego spadku porowatos$ci otwartej. Natomiast wydtuzenie czasu
spiekania skutkuje czg$ciowa przemiang fazowa z nieznacznym wzrostem porowatosci
otwartej. Drugi artykul opublikowany w 2020 przez Asghara Shirania i in. [45] dotyczyt
hybrydowych powlok dwufazowych ze stopu aluminium A356 modyfikowanego przez
plazmowe utlenianie elektrolityczne (PEO). Stwierdzono, ze porowata morfologia, zwtaszcza
w obszarze powierzchni warstwy PEO, jest praktycznie odpowiedzialna za zmniejszong
przewodnos$¢ cieplng 1 przyczynia si¢ do zmian chropowato$ci powierzchni podczas
polerowania. Wykazano, ze resztkowa chropowatos$¢ powierzchni i porowato$¢ warstwy PEO
s kluczowym czynnikiem determinujgcym zachowanie tribologiczne tych powtok. Margarita
A. Khimich i in. [46] przedstawili badania stopu Ti-Nb, wytwarzanego poprzez laserowe
zgrzewanie toza proszkowego (LPBF), do hodowli komorek. Autorzy zwrocili uwage
jak istotna jest porowato$¢ w potaczeniu z chropowatoscig. Chropowato$¢ powierzchni
materialu 1 otwarta porowato$¢ moga wspiera¢ adhezje i proliferacje¢ hodowanych komorek.
Kolejny artykut z 2021 opublikowany przez Alexandra Kube i in. [47] dotyczyl badan
zwilzalno$ci elektrolitami akumulatoréw litowo-powietrznych. Autorzy zwrocili uwage,
ze chropowato$¢ 1 porowato$¢ roéwniez maja wplyw na wlasciwos$ci zwigzane ze zwilzaniem
akumulatorow [9]. W 2022 roku ukazaty si¢ dwie Kolejne prace. Pierwsza opublikowali
Dongxu Ke i in. [48]. Byly to badania kompozytu majacego nasladowa¢ niejednorodny sktad
kosSci, wytwarzanego z zastosowaniem druku 3D. Analiza mikrotomograficzna (micro-CT)
zostala wykorzystana do pomiaru porowatosci i procentowej porowatosci otwartej probek.
Pomiar powierzchni wykonano z zastosowaniem metody stykowej oraz z zastosowaniem
mikroskopii sit atomowych (AFM). W 2022 D. Monceau i in. [49] przedstawili przeglad
literatury dotyczacy stopow metali wytwarzanych metodami przyrostowymi, w aspekcie
utleniania materiatdw. Autorzy uznali, Ze istotny jest takze wplyw porowato$ci
oraz chropowatosci. Stwierdzono, ze porowatos$¢ i defekty wynikajace z braku przetopienia
proszku, a takze wynikajace z wychwytywania gazu, prowadza do znacznej degradacji
materiatu, jesli defekty te sg potaczone z powierzchnig zewnetrzng. Chropowatos$¢ powierzchni,
ogolnie zwigzana z rozkltadem wielkosci czastek proszkoéw, zwieksza obszar powierzchni

reaktywnej, a tym samym ilosci powstajacego tlenku w stosunkowo krotkim czasie.
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Obliczanie porowatosci otwartej 1 nieciggtosci warstwy wierzchniej metodg Archimedesa
oraz analizy obrazu jest czasochtonne. Siatkowa metoda analizy obrazu wymaga dodatkowo
od osoby mierzacej duzej koncentracji (przy liczeniu punktow latwo jest popetnié¢ biad).
W pomiarach chropowato$ci powierzchni analiza nie opiera si¢ na ,,ptaskim” zdjeciu
mikrostruktury, jak mato miejsce w metodach analizy obrazu. Wykonuje si¢ ja w oparciu
0 trojwymiarowy skan mierzonej powierzchni. Natomiast parametry chropowatosci, ktore
moga by¢ wykorzystane do analizy niecigglos$ci warstwy wierzchniej w proponowanej
metodzie sg obliczane automatycznie przez program do analizy topografii powierzchni.

Mikrostruktura poréw otwartych w warstwie wierzchniej pokazana na rysunku 6a moze

by¢ bardzo rozlegla i niemozliwa do oceny profilometrem.

a) b)

JQ;}H__@

Rys.6.  Struktury warstwy wierzchniej: a) rozlegta porowato$¢ otwarta, b) nieciagto$ci warstwy wierzchniej

W materialach otrzymywanych technikami 3D (SLS, SLM, EBS itp.) podstawowym
problemem jest stan warstwy wierzchniej bezposrednio po procesie spiekania [50-53]. Warstwa
wierzchnia odwzorowuje ksztatt czastek spiekanego proszku. Najczesciej stosowang obrobka
po spiekaniu jest piaskowanie lub szlifowanie. Pomiedzy spiekanymi czgstkami moga
gromadzi¢ si¢ wolne przestrzenie. Po szlifowaniu mozliwa jest obecno$¢ niewielkich wglebien,
ale takze otwartej porowatosci o ksztalcie pokazanym na rysunku 6b. W wiekszosci
przypadkow rozlegta porowatos¢ taka jak na rysunku 6a zostaje zamknigta w wyniku
szlifowania lub piaskowania. Dzieje si¢ tak na skutek odksztalcen plastycznych.

W przedstawionych powyzej publikacjach autorzy wykazali zalezno$¢ pomiedzy pomiarami
chropowato$ci 1 porowatosci otwartej. Jednak z punktu widzenia mikrostruktury poréw
w warstwie wierzchniej trudno wskaza¢ bezposrednie powigzanie poniewaz mikrostruktura
poréw otwartych moze by¢ bardzo rozbudowana i1 niemozliwa do oceny za pomocg
profilometru. Natomiast mozna wykorzysta¢ pomiary do szybkiej oceny nieciggtosci
w warstwie wierzchniej, $cisle powigzane z porowatoscig otwartg. Wskazane jest opracowanie

takiej metody pomiaru. Zwlaszcza, ze pozwoli to na szybkie uzyskanie informacji zaréwno
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na temat chropowato$ci powierzchni, jak 1 niecigglosci warstwy wierzchniej podczas jednego

pomiaru.

1.7. Rodzaje zuzycia oraz metody badan zuzycia materialu

Dziedzina nauki zajmujaca si¢ procesami i metodami badan zuzycia to tribologia. Badane
sg zjawiska zachodzace podczas styku dwoéch ciat w ruchu. Analiza zuzycia jest bardzo
waznym elementem oceny przyczyn uszkodzen réznego rodzaju elementéw mechanicznych.
Celem tych analiz jest zmniejszenie tarcia i zuzycia. Zuzycie jest to uszkodzenie powierzchni
ciata statego wskutek wspotpracy z innym cialem, polegajacym na stopniowej utracie materiatu
z warstwy wierzchniej (w warunkach regulowanych mozna je rozpatrywaé jako proces
wygltadzania lub polerowania). Mechanizmem, bez ktdrego nie mozna moéwié o zuzyciu
jest tarcie, czyli sita hamujaca ruch wzgledny dwoch stykajacych si¢ cial. Jest ono waznym
czynnikiem proceséw wytwarzania wyroboéw, poniewaz wptywa na odksztalcenie materiatu
podczas ich ksztaltowania. Nadmierne tarcie moze doprowadzi¢ do uszkodzenia
wspotpracujacych ze soba elementéw. Ze wzgledu na sposéb przemieszczania wyrdzniamy
tarcie toczne oraz $lizgowe. Natomiast ze wzgledu na udzial $rodka smarujacego mozna
wyroznic tarcie: suche, ptynne, graniczne oraz mieszane [54-55].

Wsréd rodzajow zuzycia wymieni¢ mozna m.in.: S$cierne, adhezyjne, korozyjne,
zmgczeniowe, erozyjne, fretting, wodorowe [54-55]. Zuzycie $cierne jest spowodowane
twardymi, ostrymi czgstkami lub wypuklo$ciami §lizgajacymi si¢ po innej powierzchni,
a odporno$¢ na zuzycie $cierne materialu jest wprost proporcjonalna do jego twardosci.
Podstawowe procesy tego rodzaju zuzycia to: bruzdowanie oraz mikroskrawanie. Ze wzgledu
na wspotprace cial w procesie zuzycia mozna wyrdzni¢ dwa rodzaje zuzycia Sciernego:
cieranie z uzyciem dwoch cial (czastki powodujace zuzycie stanowig faze materiatu
powierzchni $cierajacej lub sg utwierdzone w tej powierzchni) oraz $cieranie z uzyciem trzech
cial (czastki Scierajace przemieszczaja si¢ miedzy powierzchniami). Ze wzgledu na charakter
i intensywnos$¢ uszkodzen powierzchni zuzycie S$cierne mozemy podzielic na $cieranie
pod matym obcigzeniem (powstajg drobne rysy), $cieranie pod duzym obcigzeniem (oprocz rys
powstaja pekniecia iwykruszenia) oraz Scieranie zlobigce (efektem sa makroskopowe
odksztatcenia plastyczne). Zuzycie adhezyjne polega na tworzeniu lokalnych sczepien
I zrostow migdzy stykajacymi si¢ powierzchniami. Na poczatku wspolpracy dwoch
powierzchni nastepuje usuwanie zanieczyszczen i tlenkdw. Nastepnie rozpoczyna si¢ proces
tworzenia zrostow pomiedzy powierzchniami, po ktorym nastepuje ich pekanie i tworzenie

narostow. Na tym etapie moga zachodzi¢ dwa procesy: pierwszym jest rozpoczgcie
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przedstawionych etapéw od poczatku, natomiast drugim jest wykruszanie powstatych
W wyniku zuzycia adhezyjnego narostow i rozpoczecie procesu Scierania z uzyciem trzech ciat
[54-55]. Proces zuzycia korozyjnego nazywanego takze zuzyciem utleniajagcym lub zuzyciem
chemicznym rozpoczynany jest przez reakcj¢ chemiczng, elektrochemiczng lub utlenianie.
Pod wptywem dziatania mechanicznego usuwane sa produkty tej reakcji, czyli produkty
korozji. Tworza si¢ drobne czgstki $cierne, ktore usuwajg warstwe korozyjng, odstaniajg czysta
powierzchni¢. W efekcie caly proces si¢ powtarza. Zuzycie zmeczeniowe inaczej nazywane
zmeczeniem powierzchniowym Wystepuje pod wplywem cyklicznego obcigzenia zmiennego
[54-55]. Dwoma podstawowymi mechanizmami zuzycia zmeczeniowego jest wykruszanie
oraz tuszczenie. R6znig si¢ one od siebie przede wszystkim umiejscowieniem zarodkowania
peknigcia. Podczas wykruszania peknigcie powstaje i rozrasta si¢ pod powierzchnig,
az do odpry$nigcia materiatu. Luszczenie charakteryzuje si¢ powstawaniem peknigé
na powierzchni materiatu, a takze uszkodzeniami o duzych rozmiarach i matej glebokosci.
NajczeScie] przyczyng tego mechanizmu s3 obcigzenia Sciskajace. Ze zuzyciem
zmeczeniowym powigzane sg pojecia zmeczenia cieplnego (spowodowanego cyklicznym
nagrzewaniem i chlodzeniem) oraz zuzycia udarowego (spowodowanego obcigzeniami
dynamicznymi, ktore powoduja intensywne odksztalcenia plastyczne) [54-55]. Kolejnym
rodzajem zuzycia jest erozja, czyli stopniowa utrata materiatu, ktora jest efektem oddziatywania
mechanicznego pomiedzy powierzchnig ciala, a strumieniem cieczy lub gazu oraz czastek
(statych lub cieczy) zawartych w tych strumieniach. Procesy, ktore moga zachodzi¢ podczas
erozji, to: mikroskrawanie, bruzdowanie, zuzycie zmegczeniowe, pgkanie 1 wykruszanie
materiatu, reakcje chemiczne i elektrochemiczne (zuzycie korozyjne), a takze kawitacja
(tworzenie i gwattowne zanikanie w przeptywajacej cieczy pecherzy pary powodujacych
zuzycie). Ze wzgledu na kat padania czgstek mozemy wyrdzni€ erozj¢ Scierng, podczas ktorej
czastki padaja pod matym katem na powierzchni¢ oraz erozj¢ udarowa, przy ktorej czastki
padaja pod katem bliskim katowi prostemu. Innym rodzaje zuzycia jest fretting, inaczej
nazywany zuzyciem ciernokorozyjnym. Fretting to zuzycie dwoch S$cisle przylegajacych
powierzchni spowodowane drganiami. Podczas niewielkich przemieszczen tworza si¢ silne
potaczenia w miejscach styku powierzchni oraz narosty, ktore nastepnie s3 utlenianie
I wykruszane. Wykruszone czastki dziataja jak S$cierniwo. Wyr6zni¢ mozna zuzycie
frettingowe (wykruszone czastki nie maja kontaktu z otoczeniem) oraz korozj¢ frettingowa
(wykruszone czgstki majg kontakt z otoczeniem) [54-55]. Ostatnim rodzajem zuzycia
jest zuzycie wodorowe. Wodér moze pojawiaé si¢ pomigdzy wspOlpracujacymi
powierzchniami w efekcie rozkladu cieplnego $rodka smarnego, procesu korozji

elektrochemicznej, a takze w wyniku reakcji na katodzie i dysocjacji cieplnej wodoru
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czasteczkowego. Wodor moze by¢ przyczyng uszkodzen wodorowych, takich jak: krucho$¢
wodorowa, zmniejszenie ciggliwosci, tworzenie si¢ pecherzy wodorowych oraz peknigé
schodkowych [54-55].

W celu oceny zjawisk zachodzacych podczas zuzycia oraz okreslenia liczbowej wartosci
wspotczynnika tarcia oraz wskaznika zuzycia wykonywane sg testy tribologiczne. Istnieje
bardzo duzo mozliwosci zaprojektowania uktadow wspotpracy probki oraz przeciwprobki.
Najczgsciej stosowane sg metody ball-on-disc (pol. kula na tarczy) i pin-on-disc (pol. trzpien
na tarczy). Mozna wyrdzni¢ réwniez metody: scratch test, micro impact fatigue test
oraz ball-on-plate reciprocating test. Oprocz znormalizowanych badan, projektowane
i konstruowane sg urzadzenia symulujace prac¢ okre$lonych produktéw w warunkach
rzeczywistych.

Metody ball-on-disc oraz pin-on-disc polegaja na wciskaniu w badang powierzchni¢ kulki
lub trzpienia (0 znanym promieniu lub przekroju) z zadang sita skierowang prostopadle
do powierzchni obracajacej si¢ probki. Wérod kluczowych parametrow testu wymieni¢ mozna:
srednica 1 materiat kulki, obcigzenie, promien tarcia, liniowa predkos$¢ tarcia, czas testu,
smarowanie oraz temperatura. Schemat dziatania metod ball-on-disc oraz pin-on-disc
przedstawiono na rysunku 7a. Na podstawie danych uzyskanych podczas testu obliczany
jest wspotcezynnik tarcia. Stanowi on iloraz sity normalnej do powierzchni oraz sity stycznej

[56-57]:

u=-=L (L4)

gdzie: Fr - sita styczna [N], Fp — sita normalna (precyzyjny docisk kulki) [N]. Efektem testu
jest takze Sciezka wytarcia, ktora jest nastepnie analizowana.

Analizie mozna podda¢ morfologi¢ oraz sklad pierwiastkowy wytarcia. Natomiast w celu
obliczenia wskaznika zuzycia konieczne jest wykonanie pomiaréw przekrojoéw wytarcia
probki. Zgodnie z normami nalezy wykonac¢ 4 pomiary wglebienia, za kazdym razem obracajac

probke o 90°, tak jak przedstawiono to na rysunku 7b.
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a) b)

ball-on-disc pin-on-disc

Rys.7. Metody ball-on-disc i pin-on-disc: a) schemat testu, b) schemat pomiaru przekrojow $ciezki wytarcia
[56-57]

Dla kazdego pomiaru nalezy obliczy¢ pole przekroju wytarcia, ktore nastgpnie przeliczane

jest na wskaznik zuzycia materiatu, zgodnie ze wzorem:

%4

W =&

(15)

gdzie: Fp — przytozona sita [N], L — droga testu [m], V — objeto$é¢ zuzycia [m®] wyrazona

wzorem:

TL"R'(Sl'l'SZ +53 +S4)
2

V =

(1.6)

gdzie: R — promien $ciezki wytarcia [m], S1-Ss — zmierzone pola przekrojow (rys. 7b) [m?].
Czgsto oprocz probki badana jest tez przeciwprobka, czyli kulka lub pin, zwlaszcza jezeli
mozna zauwazy¢ jej duze zuzycie [56-57].

Kolejg metodg umozliwiajacg m.in. oceng zuzycia jest ,,scratch test” (pol. badania metoda
zarysowania). Polega na wykonaniu rysy z zadanym obcigzeniem na powierzchni badanej

probki. Najwazniejsze parametry testu to: kat oraz promien koncowki, predkos¢ i odcinek
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przesuwu, obcigzenie, temperatura, atmosfera. Do testow najcze$ciej uzywany jest wglebnik
stosowany w badaniach twardo$ci metoda Rockwella, ale mozliwe jest rowniez stosowanie
innych koncéwek w ksztalcie stozka, kuli, ostrostupa, a takze wglebnika Vickersa. Metoda
zyskujaca coraz wigksza popularnos$¢ jest ball-on-plate reciprocating (pol. test w ruchu
posuwisto-zwrotnym) test. Podczas tego badania, kulka obcigzona zadang sitg jest wciskana
W ptaska powierzchni¢ probki poruszajacej si¢ ruchem posuwisto — zwrotnym. Najwazniejsze
parametry testu to: promien kulki, dlugos$¢ $ciezki wytarcia, czgstotliwo$¢ przesuwu probki
oraz czas testu. Metoda o nieco innym charakterze badanego zuzycia s3 micro impact fatigue
testy (pol. powierzchniowa odporno$¢ na zmeczenie). Polegaja one na uderzaniu kulka
W badang powierzchni¢ z zadanym obcigzeniem oraz w réwnych odstepach czasu. Glowne
parametry testu to: promien koncéwki, odleglos¢ od probki, obcigzenie, czas pomiedzy
kolejnymi uderzeniami, ilo$¢ uderzen, czas testu. W pomiarach zuzycia po micro impact fatigue
testach sprawdzana jest gleboko$¢ krateru oraz jego objetos¢. Pomiary zuzycia
dla przedstawionych testow tribologicznych wykonuje si¢ z zastosowaniem pomiaréw

struktury geometrycznej powierzchni, ktére omoéwiono w rozdziale 1.4.
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2. Celiteza pracy

CEL PRACY:

Celem badan jest modyfikacja metod badawczych realizowanych z wykorzystaniem

pomiardw struktury geometrycznej powierzchni, stosowanych w inzynierii materialowe;.

Cele szczegotowe badan to: zaproponowanie nowej metody analizy nieciaglosci warstwy

wierzchniej, $cisle powigzanej z porowatoscia otwartg wykorzystujacej przyrzady do pomiaru

chropowato$ci powierzchni oraz udoskonalenie metody pomiaru zuzycia uzyskanego podczas

testow tribologicznych ball-on-disc, z zastosowaniem specjalnego stolika obrotowego.

TEZA PRACY

Z wykorzystaniem badan chropowatosci powierzchni, mozliwa jest ocena nieciggtosci

warstwy wierzchniej, scisle powigzanych z porowatosciq otwartq oraz zwigkszenie doktadnosci

pomiaru wytarcia dla probek po testach tribologicznych ball-on-disc dzieki specjalnemu

stolikowi obrotowemu.

Praca obejmuje nastepujace zagadnienia badawcze i techniczne:

charakterystyke proszkéw wyjsciowych uwzgledniajaca badania wielkosci czastek
proszkéw oraz morfologii proszkéw z uzyciem mikroskopu elektronowego (SEM),
wytworzenie wyprasek i spiekow z zastosowaniem metody spiekania iskra
elektryczng (SPS),

wytworzenie spiekow z zastosowaniem metody selektywnego spiekania laserowego
(SLS/SLM),

badania podstawowych wlasciwosci fizycznych spiekow: gestosci I porowatoSci
otwartej z zastosowaniem metody nasycenia w prozni (metody Archimedesa),
modutu Younga i liczby Poissona (metoda ultradzwickowa),

analize topografii powierzchni z zastosowaniem metody stykowej i metody
profilowania konfokalnego oraz obliczenia parametrow chropowato$ci powierzchni,
badania i analize powierzchni spiekéw z zastosowaniem mikroskopii $wietlnej
oraz analize obrazu metodg punktow roztozonych systematycznie,

opracowanie metody pomiaru objgtosci niecigglosci warstwy wierzchniej $cisle
zwigzanej z porowatoscig otwarta, w oparciu o pomiary topografii powierzchni,
wykonanie projektu oraz prototypu specjalnego stolika obrotowego do pomiaru
$ciezki wytarcia po testach metodg ball-on-disc,

badania tribologiczne z zastosowaniem metody ball-on-disc,
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pomiary $ciezek wytarcia z wykorzystaniem metody stykowej i wspomnianego
wczesniej specjalnego stolika oraz r¢cznego ustawiania probek,

sformutowanie zatozen dla metody pomiaru $ciezek wytarcia po testach
tribologicznych metodg ball-on-disc z zastosowaniem specjalnego stolika

obrotowego.
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3. Opracowanie nowej metody badania nieciaglosci warstwy wierzchniej

W ramach pracy opracowano nowg metode oceny niecigglosci warstwy wierzchniej oparta

na pomiarach chropowatosci powierzchni.
3.1. Przygotowanie materialu badawczego

Badania przeprowadzono w dwoch etapach — dla powierzchni  wzorcowej
oraz dla wytworzonych w ramach tej pracy probek. W pierwszym etapie analizowano stalowy
powierzchniowy wzorzec chropowatosci typu ACG (prod. Rubert i National Physik
Laboratory), ktoérego powierzchnia charakteryzuje si¢ kilkoma obszarami zawierajacymi
wglebienia o glebokosci rownej 1,2 um, 0 zdefiniowanych odstgpach pomiedzy wglebieniami.
W badaniach przeanalizowano obszar, dla ktérego odstepy wynosity 400 um. Zdjecie wzorca
zastosowanego w badaniach oraz schemat obszarow pomiarowych przedstawiono
na rysunku 8. Wzorzec ten stanowit probke o znanych i okreslonych nieciggtosciach warstwy

wierzchniej.

ooooooooooo
ooooooooooo
ooooooooooo
ooooooooooo
ooooooooooo
ooooooooooo

obszar
mierzony

OOoOoOoOoooooooon
Ooooooooooooon
OOoOoOoOoooooooon
Ooooooooooooon
OOoOOoOoOooOooooon

Rys.8. Zdjecie powierzchniowego wzorca chropowatosci typu ACG oraz schemat powierzchni wzorcowej

W badaniach wykorzystano takze specjalnie przygotowane probki. W celu wytworzenia
probek zastosowano dwie metody spiekania: Spark Plasma Sintering (SPS) oraz Selective Laser
Sintering/Melting (SLS/SLM). Procesy spiekania SPS wykonano z zastosowaniem proszkoéw
metalicznych oraz ceramicznych takich jak: cyrkon, korund oraz tlenek cyrkonu. Morfologie
proszkéw przedstawiono na rysunku 9. Zdjecia morfologii proszkow wykonano

z zastosowaniem skaningowej mikroskopii elektronowej na mikroskopach: JSM-6460LV
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firmy JEOL, Hitachi TM3000 oraz Hitachi SU-70 produkcji Hitachi High-Technologies
Corporation. Wytypowane proszki materiatdw byly zréznicowane pod wzgledem $redniej

wielkos$ci ziarna, w zakresie od 0,1 pm do 1 mm (Tabela 1).

a) b)

s
/

HL D87 x1.0k 100um

HL D85 x260 300um
Rys.9. Zdjecia SEM spiekanych proszkow: a) Al,Oz prod. Taimei, b) Zr dystr. Bimo, ¢) Al,O3 prod. Almatis,

d) prod. Al,O3 Skawina, €) prod. Al,O3; Washington Mills
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Tabela 1. Proszki wykorzystane do spiekania metoda SPS

Proszek | Producent/Dystrybutor | Srednia wielkos¢ | Czystosé
ziarna [%0]

Al;O3 | TAIMEL, Japonia 0,1 um 99,9

Al,O3 | ALMATIS, USA 2,5 um 99,9

Al;0; | SKAWINA, Polska 5um 99,9

Zr BIMO, Polska 60 um 99,9

Al,O3 | Washington Mills, | 400 pm 99,9

USA
ZrO; TOSOH, Holandia 1 mm 95

Spiekanie wykonano na urzadzeniu HP D5 firmy FCT (Rys. 10a-b). Prad przeptywajacy
przez proszek umieszczony w matrycy grafitowej, powoduje miejscowe nadtapianie,
formowanie i wzrost tak zwanych szyjek pomiedzy czastkami, natomiast przytozone ci$nienie
jednoczesnie powoduje zageszczenie spiekanego proszku. Spiekanie moze by¢ prowadzone
W prozni lub w atmosferze gazéw ochronnych. Metoda ta pozwala na znaczne skrocenie czasu

spiekania, obnizenie temperatury procesu oraz ograniczenie rozrostu ziarna [58-62].
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Rys.10. Metoda Spark Plasma Sintering (SPS): a) urzadzenie HP D5 firmy FCT, b) zdj¢cie komory spiekania

Tabela 2. przedstawia parametry procesow spiekania metodg SPS oraz porowato$¢ otwarta,
ktéra charakteryzuja si¢ te materialy. Parametry procesu sa zroznicowane pod wzgledem
temperatury i1 czasu spiekania, a takze przylozonej sity, w celu uzyskania réznych warto$ci
porowatosci otwartej. Uzyskanie porowatych probek stanowilo wyzwanie technologiczne,
poniewaz zazwyczaj w procesie spiekania dazy si¢ do uzyskania jak najnizszej porowatosci
oraz najwickszego zaggszczenia wytwarzanych probek. Przykladowe wykresy spiekania
przedstawiono na rysunku 11. Na wykresach wyraznie wida¢ etap zaggszczania proszku

0raz rozpoczgcie procesu spiekania.
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Tabela 2. Parametry procesow spieckania metodg SPS

Proszek | Producent/Dystrybutor | Temperatura | Czas Sita
spiekania spiekania [MPa]
[*C] [min]
Al,O3 | TAIMEI 1300 10 35
Al2O3 ALMATIS 1400 1 48
1400 10 10
1400 10 48
1500 1 10
1500 1 29
1500 10 29
Al2O3 SKAWINA 1500 10 35
1600 10 35
Zr BIMO 1100 1 35
Al,O3 | Washington Mills 1500 5 35
1600 5 35
ZrO; TOSOH 1300 10 16
1350 10 16
1400 10 16
1450 10 16
1550 10 16
1550 10 35
1650 1 35
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Rys.11. Przyktadowe krzywe spiekania: a) Al20s (prod. Almatis) — wielko$¢ ziarna 2,5 um, b) Al>O3
(prod. Washington Mills) — wielkoé¢ ziarna 400 um, c) Al2Os (prod. Skawina) — wielkos¢ ziarna 5 um, d) ) Al2O3
(prod. Taimei) — wielko$¢ ziarna 0,1 um, €) Zr (dystr. Bimo) — wielkos$¢ ziarna 60 pm, f) ZrO, (prod. Tosoh) —

wielko$¢ ziarna 1 mm

Procesy spiekania metodg SLS/SLM wykonano z zastosowaniem proszkow metalicznych:

stali — 316L (Ametek) — wielko$¢ ziarna 40 pm,

stopu tytanu — Ti-6Al-4V (Renishaw) — wielko$¢ ziarna 10 ~ 40 pm,

stopu aluminium — AlSi10Mg (Renishaw) — wielko$¢ ziarna 50 pm,
brazu — Direct Metal DM20 (EOS GmbH — Electro Optical Systems) — wielko$¢ ziarna
5+ 20 pm.

Podobnie jak dla proszkow spiekanych metodg SPS, wykonano zdjecia SEM morfologii
proszkow z zastosowaniem mikroskopow: Hitachi SU-70 produkcji Hitachi High-Technologies
Corporation oraz JSM-6460LV firmy JEOL. Ich morfologi¢ przedstawiono na rysunku 12.
Proszki stali 316L (rys. 12a), Ti-6Al-4V (rys. 12b) oraz brazu DM20 (rys. 12d) majg ksztatt
kulisty, niezaleznie od ich wielkos$ci. Tymczasem ksztatt proszkow AlSilOMg zmienia

si¢ od prawie kulistego do wydtuzonego, a nawet nieregularnego (rys. 12c).
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50.0um § 10.0kV 15.2mm x1.00k PDBSE(CP)

10.0kV 15.3mm x1.00k PDBSE(CP) 50.0um

Rys.12. Morfologia zastosowanych proszkéw, SEM : a) stal chirurgiczna 316L (wielko$¢ ziarna 40 um),
b) Ti-6Al-4V (wielko$¢ ziarna 10-40 um), ¢) AlSilOMg (wielkos¢ ziarna 50 um), d) Direct Metal 20 (wielko$¢

ziarna 5-20 um)

W tabeli 3 przedstawiono sktad chemiczny zastosowanych proszkow. Proszek Direct Metal
DM20 sktada sie z: Cu, P, Sn, Ni.

Tabela 3. Sktad chemiczny proszkéw zastosowanych w procesach SLS/SLM

Stal 316L

pierwiastek |Fe Cr Ni Mo Mn Si C S P
% mas. osnowa |16-18 |10-14 2-3 <1 <1 <0,03 |<0,03 |<0,045
Proszek Ti-6Al-4V
pierwiastek |Ti Al V Fe 0 C N H pozostale
% mas. osnowa |5,5-6,5 |3,5-45 [<0,25 |<0,13 |<0,08 |<0,05 |<0,012 |<0,10

Proszek AlSi10Mg
pierwiastek |Al Si Mg Fe N,O |Ti Zn, Mn [Ni, Cu |Pb, Sn
% mas. osnowa |9-11 0,25-0,45 |<0,25 |<0,2 |<0,15 |<0,1 <0,05 |<0,02
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Spiekanie z zastosowaniem metody Selective Laser Sintering/Selective Laser Melting

polega na przejSciu wigzki lasera, punkt po punkcie, przez kolejne warstwy proszku, w celu

otrzymania zaprojektowanego detalu. Podczas procesu nastgpuje przetopienie ziaren proszku

prowadzace do potaczenia si¢ sgsiednich ziaren proszku ze sobg [63]. Do wytworzenia probek

z zastosowaniem metody SLS/SLM wykorzystano dwie maszyny:

e AM250 firmy Renishaw, wyposazona w laser §wiattowodowy iterbowy o dlugosci fali

1064 nm i $rednicy widkna 70 pm — wytworzenie probek z proszkéw 316L, AlSil0Mg

oraz Ti-6Al-4V (rys. 13),

e Eosint 250xt firmy EOS GmbH, wyposazona w laser CO2 o dtugosci fali 10 600 nm

i Srednicy widkna 100 um — wytworzenie probki z proszku DM20.

Parametry procesow spiekania SLS/SLM przedstawiono w tabeli 4. Spiekania wykonano

w atmosferze ochronnej argonu. Z proszku stali 316L wykonano dwie probki. Pierwsza zostata

wytworzona w orientacji pionowej (316L-P), natomiast drugg wytworzono pod katem 45°

(316L-S). Dla proszku DM20 nie podano odlegtosci migdzy punktami spickania oraz czasu

naswietlania wigzki w punkcie, poniewaz maszyna Eosint 250xt wykorzystuje laser pracujacy

w trybie pracy ciagle;j.

Tabela 4. Parametry proceséw SLS/SLM; PL — moc lasera, PD — odlegto$¢ miedzy punktami spiekania, HS —

odlegtos¢ migdzy kolejnymi przejsciami wigzki, ET — czas naswietlania wiazki w punkcie, SS — predkos¢

skanowania, LT — grubo$¢ warstwy proszku

Material | PL PD HS ET [us] | SS [mm/s] | LT
[W] [um] [um] [um]
316 L 180 |65 125 100 295 50
AISiIOMg | 400 | 75 125 115 2400 50
Ti-6AI-4V | 360 |75 75 75 104 50
DM20 200 |- 100 - 2000 60
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Rys.13. Maszyna do spiekania Selective Laser Sintering/Melting (AM250 — Renishaw) z komora spiekania

3.2. Metodyka badawcza
3.2.1. Badania wlasciwosci fizycznych

Aby oceni¢ jako$¢ spiekow wykonano podstawowe badania wtasciwosci fizycznych —
gestosci oraz porowato$ci otwartej. Badania przeprowadzono z zastosowaniem opisanej
wczesniej metody nasycania w prozni (metody Archimedesa). Wyniki badan przedstawiono
w tabelach 5,6. Sa one zblizone do wartosci teoretycznych i charakteryzuja si¢ matymi
odchyleniami standardowymi.
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Tabela 5. Gesto$¢ oraz porowato$¢ otwarta probek spiekanych SPS

Materiat | Producent/ | Parametry spiekania Gestosé [g/em®] | Porowato$é otwarta
Dystrybutor [%0]
Temp. | Czas | Sita $rednia | odch. | $rednia odch.
[°C] [min] | [MPa] stdr. stdr.
AlbOz | TAIMEI 1300 |10 35 3,96 0,01 0,03 0,03
AlbOz | ALMATIS | 1400 |1 48 3,34 0,01 13,69 1,08
1400 |10 10 3,12 0,01 19,17 0,96
1400 |10 48 3,67 0,01 5,50 0,46
1500 |1 10 3,25 0,07 13,90 7,02
1500 |1 29 3,61 0,01 7,06 0,56
1500 |10 29 3,92 0,01 0,02 0,03
Al;03 | SKAWINA | 1550 | 10 35 3,82 0,01 0,42 0,23
1600 | 10 35 3,87 0,01 0,15 0,23
Zr BIMO 1100 |1 35 6,56 0,01 0,02 0,02
Al,O3 | Washington | 1500 |5 35 3,05 0,03 22,88 0,48
Mills 1600 |5 35 3,06 0,06 22,60 1,83
ZrO» TOSOH 1300 |10 16 5,26 0,17 13,44 2,73
1350 |10 16 5,56 0,14 8,59 2,28
1400 |10 16 5,61 0,17 7,80 2,81
1450 |10 16 5,92 0,02 2,75 0,21
1550 |10 16 6,06 0,01 0,33 0,10
1550 |10 35 6,07 0,02 0,30 0,02
1650 |1 35 6,07 0,01 0,22 0,09

Tabela 6. Gesto$¢ oraz porowato$¢ otwarta probek spiekanych SLS/SLM

Material Producent/ | Gesto$¢ [g/cm®] | Porowato$¢ otwarta
Dystrybutor [%]
$rednia | odch. | $rednia odch.

stdr. stdr.
316L-P Ametek 5,40 0,06 7,58 0,13
316L-S Ametek 5,60 0,01 4,17 0,27
AlSi10Mg Renishaw 1,93 0,01 0,24 0,06
Ti-6Al-4V Renishaw 3,10 0,01 4,62 0,21
DM20 EOS GmbH | 5,34 0,02 12,91 0,39
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3.2.2. Badania topografii powierzchni

Do analizy chropowato$ci powierzchni zastosowano optyczng oraz stykowa metode
pomiaru. Badania z zastosowaniem metody optycznej wykonano na systemie AltiSurf 520
produkcji Altimet (Francja) przedstawionym na rysunku 14, ktory stuzy do pomiaréw opisang
wczeéniej metoda profilowania konfokalnego (rozdz. 1.4.2). Do pomiaru zastosowano czujnik
konfokalny o zakresie pionowym 1,2 mm oraz rozdzielczo$ci 40 nm. Na kazdej probce
zmierzono obszary 4 x 4 mm (z wyjatkiem powierzchniowego wzorca chropowatos$ci, gdzie
obszar pomiaru wynosit 5,5 x 5,5 mm). Krok probkowania w osi pomiaru wynosit 0,5 pm.
Profile zebrano w réwnych odst¢pach w osi prostopadiej do pomiaru, wynoszacych 10 um,
a nastgpnie przetworzono na tréojwymiarowg powierzchni¢ zmierzong.

Badania z zastosowaniem metody stykowej zostaly wykonane na przyrzadzie TOPO 02,
produkowanym przez Instytut Zaawansowanych Technologii Wytwarzania (obecnie
LUKASIEWICZ — Krakowski Instytut Technologiczny), przedstawionym na rysunku 15.
Pomiary wykonano glowica zramieniem pomiarowym zakonczonym koncowka
zZ syntetycznego diamentu o promieniu 2 pm oraz kacie wierzchotkowym stozka rownym 60°.
Podobnie jak w metodzie optycznej krok probkowania wynosit 0,5 um w 0si pomiaru
oraz 10 um w osi prostopadtej do kierunku pomiaru.

Analizy danych zmierzonych wykonano w dedykowanym do przyrzadow oprogramowaniu
AltiMap 7.1 Standard. W celu zachowania jak najwigkszej zgodno$ci powierzchni zmierzonej
z powierzchnig rzeczywista, podczas analizy danych nie stosowano filtracji Gaussa. Punkty
zostaly jedynie wypoziomowane. Obliczono objetosciowy parametr chropowatosci
powierzchni Vv (objetos¢ pustek) w zakresie od 5% do 50% udzialu materiatowego
(skok co 5%) oraz parametry Sv (gteboko$¢ najnizszego dotu powierzchni) i Pv (gltgbokosé

najnizszego wglebienia profilu pierwotnego — niefiltrowanego).
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Rys.14. AltiSurf 520: a) przyrzad optyczny do pomiaru struktury geometrycznej powierzchni, b) konfokalne

czujniki pomiarowe

v

Rys.15. TOPO 02: a) zdjecie przyrzadu stykowego do pomiaru struktury geometrycznej powierzchni, b) zdjecia

glowic do pomiaru chropowatosci

3.3. Powierzchniowy wzorzec chropowatosci

Przyktadowy wynik pomiaru topografii powierzchni wzorca (wykresy stereometryczne
oraz krzywe udziatlu materiatowego), z zastosowaniem metody profilowania konfokalnego
przedstawiono narysunku 16. Na wykresie wyraznie widoczne sg wglebienia, natomiast
przegiecie krzywej udziatu materiatowego jest wyraznie przesunigte w kierunku gornej czesci

wykresu, co $wiadczy o zarejestrowaniu niskich wgtebien (rozdz. 1.5).
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Rys.16. Powierzchniowy wzorzec chropowatosci typ ACG (areal cross grating) firmy Rubert: a) wykres

stereometryczny, b) krzywa udzialu materiatowego

W celu uzyskania warto$ci odniesienia wykonano zdjecia powierzchni  wzorca,
ktére postuzyly do oceny nieciggtosci warstwy wierzchniej z zastosowaniem metody siatkowe;j
analizy obrazu, ktora stanowita metode odniesienia dla prowadzonych badan. Zdjecia
wykonano na metalograficznym mikroskopie swietlnym AxioObserver Z1m firmy Zeiss
z powickszeniem 50x. WSszystkie obrazy powierzchni i pomiary topografii wykonano
na tych samych obszarach probek. Umozliwito to poroéwnanie otrzymanych — wynikéw.
W badaniach siatka umozliwiajaca obliczenie udziatu fazy (w tym przypadku nieciggtosci
warstwy wierzchniej) z zastosowaniem metody punktow roztozonych systematycznie zostata
przytozona czterokrotnie, poniewaz jednemu zmierzonemu obszarowi odpowiadaly cztery
obrazy powierzchni. Przyktadowe zdjecie powierzchni, wykonane mikroskopem $wietlnym

(powigkszenie 50x) z natozong siatkg przedstawiono na rysunku 17.
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Rys.17. Zdjecie powierzchni wzorca chropowatosci (powickszenie 50x), wykonane mikroskopem $wietlnym

AxioObserver Z1m, z natozong siatkg

Rysunek 18 przedstawia mape warstwicowa oraz zdjecia powierzchni wzorca
chropowatos$ci wykonane mikroskopem §wietlnym. Dla obu metod wida¢ charakterystyczne
dla wzorca wglebienia. Na mapie warstwicowej (rys.18a) sg one oznaczone kolorem
niebieskim. Natomiast na zdjeciach powierzchni sa one widoczne w postaci matych kwadratow

(rys.18b). Wyraznie widac¢, ze obrazy uzyskane obiema metodami sg do siebie bardzo podobne.
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Rys.18. Powierzchniowy wzorzec chropowatos$ci: a) mapa warstwicowa (Altisurf 520), b) zdjecia powierzchni

(AxioObserver Z1m, powigkszenie 50x)

Objetos¢ nieciggtosci warstwy wierzchniej silnie powigzanych z porowatoscig otwarta,

dla powierzchniowego wzorca chropowatosci obliczono zgodnie ze wzorem:

Vv
NM = — (3.1)

gdzie: NM — nowa metoda obliczania objetosci nieciggtosci warstwy wierzchniej [mm3/mm?q],
VV — objetoé¢ pustek dla danego udzialu materiatowego [mm/mm?], Sv — maksymalna
wysoko$¢ dotu powierzchni [mm].

Wyniki obliczen objetosci nieciagtosci powierzchni warstwy wierzchniej przedstawiono
w tabeli 7. Obliczono objetosci pustek (Vv) dla zakresu udziatu materiatowego od 5% do 50%
ze skokiem co 5%. Wyniki obliczen poroéwnano do wartosci odniesienia uzyskanej
z zastosowaniem metody siatkowej analizy obrazu. Kolorem czerwonym oznaczono wyniki

najbardziej zblizone do wartosci odniesienia.
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Tabela 7. Objetos¢ nieciagltosci warstwy wierzchniej powierzchniowego wzorca chropowatosci (Rubert);
warto$¢ odniesienia — wynik uzyskany z zastosowaniem metody siatkowej, NM — nowa metoda obliczania

nieciagto$ci powierzchni warstwy wierzchniej

Udzial materialu | Warto$¢ odniesienia NM — $rednia NM — odchylenie
dla parametru Vv | [mm3/mm?] [mm3mm?q] standardowe
[mm3mm?d]

50% 0,189 0,004

45% 0,195 0,004

40% 0,200 0,004

35% 0,206 0,003

30% 0,211 0,003

0,225

25% 0,217 0,003

20% 0,223 0,003

15% 0,230 0,003

10% 0,238 0,004

5% 0,249 0,005

3.4. Analiza spiekow metoda SPS

Przyktadowe wyniki pomiaru topografii powierzchni probek spieczonych z zastosowaniem
metody spiekania iskra elektryczng SPS (wykresy stereometryczne oraz krzywe udziatu
materiatowego) dla ktorych uzyskano porowato$¢ otwarta w zakresie od 0,02% do 22,88%
(metoda Archimedesa), z zastosowaniem metody profilowania konfokalnego oraz metody
stykowej przedstawiono na rysunkach:

e probki Al2Os (prod. Taimei) — metoda optyczna rysunek 19, metoda stykowa

rysunek 20

e probki Zr (dystr. BIMO) — metoda optyczna rysunek 21, metoda stykowa rysunek 22.
Rysunki 19-22 pokazuja, ze dla probek Al>Os (prod. Taimei) oraz Zr (dystr. BIMO) nie udato
si¢ zarejestrowac niecigglosci warstwy wierzchniej. Na wykresach stereometrycznych
nie widac niskich wgtebien oznaczonych odcieniami koloru niebieskiego i czarnego. Natomiast
przegigcie krzywej udzialu materialowego znajduje si¢ mniej wigcej po $rodku wykresu,
co swiadczy o tym, ze powierzchnia zmierzona jest symetryczna, czyli wysokos¢
zarejestrowanych wzniesien w przyblizeniu odpowiada glgbokosci wglebien. Zarejestrowanie

niecigglosci w warstwie wierzchniej nie byto mozliwe najprawdopodobniej z powodu zbyt
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matej porowatosci otwartej — ponizej 1% (pomiar metoda Archimedesa) — lub matej wielko$ci

czastek proszkow zastosowanych do spiekania.
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Rys.19. Wyniki pomiaréw chropowatosci (wykresy 3D oraz krzywe udziatu materiatowego) — z zastosowaniem
metody optycznej — probek spieczonych metodg SPS z proszku Al;Os (prod. Taimei), wielko$¢ ziarna — 0,1 pm:
a) temp. spiekania 1300°C, czas spiekania 10 min, sita 35 MPa, porowato$¢ otwarta 0,02%, b) temp. spiekania
1300°C, czas spickania 10 min, sita 35 MPa, porowato$¢ otwarta 0,01%
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Rys.20. Wyniki pomiaréw chropowatosci (wykresy 3D oraz krzywe udziatu materiatowego) — z zastosowaniem

metody stykowej — probek spieczonych metodg SPS z proszku Al,O3 (prod. Taimei), wielko$¢ ziarna — 0,1 um:

a) temp. spiekania 1300°C, czas spiekania 10 min, sita 35 MPa, porowatos$¢ otwarta 0,02%, b) temp. spiekania
1300°C, czas spiekania 10 min, sita 35 MPa, porowatos¢ otwarta 0,01%
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Rys.21. Wyniki pomiaréw chropowatosci (wykres 3D oraz krzywa udziatu materiatowego) — z zastosowaniem
metody optycznej — probek spieczonych metoda SPS z proszku Zr (dystr. BIMO), wielko$¢ ziarna — 60 um,
temp. spiekania 1100°C, czas spiekania 1 min, sita 35 MPa, porowato$¢ otwarta 0,02%
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Rys.22. Wyniki pomiaréw chropowatosci (wykres 3D oraz krzywa udzialu materiatowego) — z zastosowaniem
metody stykowej — probek spieczonych metoda SPS z proszku Zr (dystr. BIMO), wielko$¢ ziarna 60 pm, temp.
spiekania 1100°C, czas spiekania 1 min, sita 35 MPa, porowato$¢ otwarta 0,02%

Biorac pod uwagg wyniki badan dla materiatdéw otrzymanych metoda SPS spieczono kolejne
probki z proszku Al.Oz (Almatis) 0 malej wielko$ci czastek (2,5 um), w celu uzyskania
wigksze] porowatosci otwartej. Dla materiatlow otrzymano warto$ci porowatosci otwartej
0d 0,02% do 19,17%. Wykresy pomiaru topografii powierzchni oraz krzywe udzialu
materialowego z zastosowaniem metody optycznej przedstawiono na rysunku 23, natomiast

z zastosowaniem metody stykowej zamieszczono na rysunku 24.
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Rys.23. Wyniki pomiaréw chropowatosci (wykresy 3D oraz krzywe udzialu materiatowego) przeprowadzonych
z zastosowaniem metody optycznej — probek spieczonych metodg SPS z proszku Al,O3 (prod. Almatis),
wielko$¢ ziarna — 2,5 um: a) temp. spiekania 1300°C, czas spickania 1 min, sita 48 MPa, porowato$¢ otwarta

13,69%, b) temp. spiekania 1500°C, czas spiekania 1 min, sita 29 MPa, porowato$¢ otwarta 7,06%
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Rys.24. Wyniki pomiaréw chropowatosci (wykresy 3D oraz krzywe udzialu materiatowego) przeprowadzonych
z zastosowaniem metody stykowej — probek spieczonych metodg SPS z proszku Al;O3 (prod. Almatis), wielko$¢
ziarna — 2,5 um: a) temp. spiekania 1300°C, czas spickania 1 min, sita 48 MPa, porowato$¢ otwarta 13,69%,
b) temp. spiekania 1500°C, czas spiekania 1 min, sita 29 MPa, porowatos¢ otwarta 7,06%

Podobnie jak dla probek Al2Os (rys. 19-20) oraz Zr (rys. 21-22) pomimo uzyskania wigkszej
porowatosci otwartej, dla probek Al,Oz otrzymanych z innego proszku (prod. Almatis)
nie udalo si¢ zarejestrowac nieciggto$ci warstwy wierzchniej z powodu zbyt matej wielkosci
czastek proszku zastosowanego do przygotowania probek (rys. 23-24). Dlatego kolejne probki
wytworzono z proszkow o wigkszej wielkosci czastek — 400 um Al2Os (prod. Washington
Mills) oraz 1 mm ZrO> (prod. Tosoh). Wyniki pomiaréw struktury geometrycznej powierzchni
probek Al>Os oraz ZrO przedstawiono na rysunkach:

e pomiar z zastosowaniem metody optycznej — rysunek 25 i rysunek 27,

e pomiar z zastosowaniem metody stykowej — rysunek 28.
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Rys.25. Wyniki pomiaréw chropowatosci (wykresy 3D oraz krzywe udziatu materiatowego) — z zastosowaniem
metody optycznej — probek spieczonych metoda SPS z proszku Al,Os (proszek prod. Washington Mills),
wielkos¢ ziarna — 400 pm: a) temp. spiekania 1500°C, czas spiekania 5 min, sita 35 MPa, porowato$¢ otwarta

22,9%, b) temp. spiekania 1600°C, czas spiekania 5 min, sita 35 MPa, porowato$¢ otwarta 22,6%

Wykresy pokazane na rysunku 25 pokazuja, ze pomiar topografii powierzchni probek Al2O3
(prod. Washington Mills) umozliwit zarejestrowanie nieciagto$ci warstwy wierzchnie;j.
Na wykresach 3D wida¢ pojedyncze wglebienia oznaczone kolorem niebiesko-czarnym.
Przegigcia krzywych udzialu materiatowego sa wyraznie przesunigte w gore, co swiadczy
0 wystepujacych na powierzchni niskich wglebieniach. Pomimo tego dalsza analiza probek
nie byta mozliwa. Wyniki uzyskane z zastosowaniem metody optycznej cechowata duza ilos¢
punktow niezmierzonych w miejscach, gdzie potencjalnie mogly znajdowac si¢ nieciggtosci
warstwy wierzchniej. Punkty niezmierzone sg skutkiem niewlasciwego zalamania $wiatta na
powierzchni mierzonej probki oraz odbiciem go w taki sposob, ze nie powraca do czujnika

pomiarowego. Natomiast dla wynikéw otrzymanych z zastosowaniem metody stykowej nie
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byto mozliwe okreslenie wartosci odniesienia. Rysunek 26 przedstawia przyktadowe zdjecie
powierzchni  probki  Al,Os  zarejestrowane z uzyciem mikroskopu $wietlnego
przy powigkszeniu 50x. Na fotografii nie da si¢ jednoznacznie okresli¢, ktore obszary stanowia
nieciaglo$¢ warstwy wierzchniej, a co za tym idzie nie jest mozliwe obliczenie porowatos$ci

otwartej z zastosowaniem metody siatkowej analizy obrazu.

Rys.26. Zdjecie powierzchni probki Al,Os (prod. Washingtom Mills) wykonane mikroskopem $wietlnym

AxioObserver Z1m, powigkszenie 50x.

Podobne rezultaty uzyskano dla probek ZrO>. Wyniki pomiaréw topografii powierzchni
Z zastosowaniem metody optycznej cechujg si¢ bardzo duza liczbg punktow niezmierzonych
(rys. 27), a dla wynikow otrzymanych metoda stykowa nie byto mozliwe wyznaczenie wartosci
odniesienia. Przyktadowe zdj¢cie powierzchni (powigkszenie 50x) probki ZrO> przedstawiono
na rysunku 29. Dodatkowo podczas pomiaréw metodg stykowa, koncéwka pomiarowa
profilometru klinowata si¢ we wglgbieniach (rys. 28b), co finalnie doprowadzito
do uszkodzenia gltowicy pomiarowej. Z tego powodu pozostale pomiary struktury

geometrycznej powierzchni wykonano wytacznie z zastosowaniem metody optyczne;.
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Rys.27. Wyniki pomiaréw chropowatosci (wykresy 3D oraz krzywe udziatu materiatowego) — z zastosowaniem
metody optycznej — probek spieczonych metoda SPS z proszku ZrO, (prod. Tosoh), wielko$¢ ziarna — 1 mm:
a) temp. spiekania 1350°C, czas spiekania 10 min, sita 16 MPa, porowato$¢ otwarta 8,59%, b) temp. spiekania
1400°C, czas spiekania 10 min, sita 16 MPa, porowato$¢ otwarta 7,80%, ¢) temp. spiekania 1450°C, czas

spiekania 10 min, sita 16 MPa, porowato$¢ otwarta 2,75%
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Rys.28. Wyniki pomiaréw chropowato$ci (wykresy 3D oraz mapy warstwicowe) — Z zastosowaniem metody
stykowej — probek spieczonych metoda SPS z proszku ZrO; (prod. Tosoh), wielkos¢ ziarna — 1 mm:
a) temp. spiekania 1350°C, czas spiekania 10 min, sita 16 MPa, porowato$¢ otwarta 8,59%, b) temp. spiekania
1400°C, czas spiekania 10 min, sita 16 MPa, porowato$¢ otwarta 7,80%, c) temp. spiekania 1450°C, czas

spiekania 10 min, sita 16 MPa, porowatos¢ otwarta 2,75%
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Rys.29. Zdjgcie powierzchni probki ZrO; (z proszku prod. Tosoh) wykonane mikroskopem $wietlnym

AxioObserver Z1m, powickszenie 50x.

3.5. Analiza spiekéw metoda SLS/SLM

Przyktadowe wyniki pomiaru topografii powierzchni probek spieczonych z zastosowaniem
metody selektywnego spiekania laserowego SLS/SLM przedstawiono na rysunku 30. Mozna
zauwazy¢, ze W przeciwienstwie do probek spiekanych iskrg elektryczng (SPS) udato
si¢ zarejestrowac niecigglosci warstwy wierzchniej. Dla kazdej badanej probki, na wykresach
stereometrycznych 3D wyraznie wida¢ niskie wglebienia. Natomiast przegiecia krzywych
udzialu materiatlowego sa znaczaco przesunigte w gorg, co roOwniez potwierdza obecnosé

niskich wglebien na powierzchniach probek.
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Rys.30. Wyniki pomiaréw chropowatosci (wykresy 3D oraz krzywe udzialu materiatowego) — z zastosowaniem
metody stykowej — probek spieczonych metodg SLS/SLM z proszkow: a) 316L-P, b) 316L-S, c) AlSil0Mg,
d) braz DM20, e) Ti-6Al-4V

W celu wyznaczenia warto$ci odniesienia dla probek spiekanych z zastosowaniem metody
SLS/SLM, namikroskopie $wietlnym AxioObserver Zlm firmy Zeiss zarejestrowano
powierzchnie badanych probek, z powigkszeniem 50x. Analizie poddano ten sam obszar,
ktory zmierzono profilometrem. Dla kazdej probki wykonano 4 zdjecia, tak aby wielko$¢ obszaru
odpowiadata wielko$cig obszarowi pomiaru chropowatosci powierzchni. Zdjecia powierzchni
badanych probek w zestawieniu z mapami warstwicowymi przedstawiono na rysunku 31.
Pokazuja one, ze zaréwno z zastosowaniem profilometru optycznego, jak i1 mikroskopu
swietlnego, udalo si¢ zarejestrowaé niecigglosci warstwy wierzchniej badanych probek.
Dlakazdej analizowanej powierzchni mozna zauwazyé, ze ksztalt oraz rozmieszczenie
zmierzonych z zastosowaniem metody profilowania konfokalnego nieciaglosci odpowiada

ksztaltowi i rozmieszczeniu niecigglosci zarejestrowanych z uzyciem mikroskopu swietlnego.
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Rys.31. Mapy warstwicowe (Altisurf 520) oraz zdjecia powierzchni (AxioObserver Z1m, powigkszenie 50x)
probek wytworzonych z zastosowaniem SLS/SLM: a) stal 316L-P (probka wytworzona w orientacji pionowej),
b) stal 316L-S (probka wytworzona pod katem 45°), ¢) stop aluminium — AISi10Mg, d) brgz DM20, e) stop
tytanu Ti-6Al-4V

Poniewaz wglebienia W probkach spiekanych z zastosowaniem metody SLS/SLM maja
rozng glebokos¢, w przeciwienstwie do powierzchniowego wzorca chropowato$ci
analizowanego w podrozdziale 3.3, w celu obliczenia objetosci nieciggloSci warstwy
wierzchniej konieczne bylo zmodyfikowanie roéwnania (3.2). Maksymalna glebokosc¢
wglebienia powierzchni (Sv) zostata zastgpiona maksymalng glebokoscig wglebienia profili
(Pv). Parametr ten opisuje usredniong wartos¢ wglebien w spiekanej probce. Zmodyfikowane

rownanie przedstawiono ponizej:

Vv
NM = —- (3:2)
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gdzie: NM — objeto$¢ nieciagloéci warstwy wierzchniej [mm3/mm?], Vv — objeto$¢ pustek
dla danego udziatu materiatowego [mm3/mm?], Pv—maksymalna gtcbokoéé wgtebienia profilu
niefiltrowanego [mm].

Zestawienie wynikoOw objetosci niecigglosci warstwy wierzchniej, $ciSle zwigzanej
z porowato$cig otwarta dla probek wytworzonych z zastosowaniem metody selektywnego
spiekania  laserowego  (SLS/SLM) przedstawiono w tabelach 8-12.  Podobnie
jak dla powierzchniowego wzorca chropowato$ci wykonano obliczenia objgtosci pustek (Vv)
dla zakresu udziatu materialowego od 5% do 50% ze skokiem co 5%. Wyniki obliczen
poréwnano do wartosci odniesienia uzyskanej z zastosowaniem metody siatkowej analizy
obrazu. Jako optymalny udzial materialu do obliczenia parametru Vv okreSlono 10%,

na podstawie analizy otrzymanych wynikéw (tebele 8-12).

Tabela 8. Objetos¢ nieciggtosci warstwy wierzchniej stali 316L-P (probka wytworzona w orientacji pionowej);

warto$¢ odniesienia — wynik uzyskany z zastosowaniem metody siatkowej, NM — objetos¢ nieciagtosci warstwy

wierzchniej

Udzial materialu | Warto$¢ odniesienia NM — objetosé¢ NM — odchylenie

dla parametru Vv | [mm®mm?] nieciggtosci standardowe
warstwy [mm3mm?q]
wierzchniej
[mm3/mm?]

50% 0,053 0,004

45% 0,052 0,012

40% 0,062 0,004

35% 0,068 0,003

30% 0.258 0,076 0,003

25% 0,085 0,002

20% 0,096 0,002

15% 0,108 0,003

10% 0,122 0,003

5% 0,140 0,002
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Tabela 9. Objetos¢ nieciggltosci warstwy wierzchniej stali 316L-S (probka wytworzona pod katem 45°), warto$¢

odniesienia — wynik uzyskany z zastosowaniem metody siatkowej, NM — objeto$¢ nieciagloéci warstwy

wierzchnigj

Udzial materialu | Warto$¢ odniesienia NM — objetosé NM — odchylenie

dla parametru Vv | [mm3/mm?] nieciaglosci standardowe
warstwy [mm3mm?d]
wierzchniej
[mm3/mm?]

50% 0,046 0,0001

45% 0,048 0,0002

40% 0,050 0,0002

35% 0,053 0,0002

30% 0,056 0,0002

25% 007 0,059 0,0002

20% 0,063 0,0002

15% 0,068 0,0002

10% 0,075 0,0003

5% 0,085 0,0003
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Tabela 10. Objetos¢ nieciagloéci warstwy wierzchniej stopu aluminium AISil0Mg, warto$¢ odniesienia — wynik

uzyskany z zastosowaniem metody siatkowej, NM — objetos¢ nieciaglo$ci warstwy wierzchniej

Udzial materialu | Warto$¢ odniesienia NM — objetosé NM — odchylenie

dla parametru Vv | [mm3/mm?] nieciaglosci standardowe
warstwy [mm3mm?d]
wierzchniej
[mm3/mm?]

50% 0,102 0,0001

45% 0,107 0,0001

40% 0,111 0,0001

35% 0,117 0,0001

30% 0,123 0,0001

25% 0124 0,130 0,0001

20% 0,138 0,0001

15% 0,148 0,0001

10% 0,161 0,0001

5% 0,180 0,0001
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Tabela 11. Objeto$¢ nieciagloéci warstwy wierzchniej brazu DM20, warto$¢ odniesienia — wynik uzyskany z

zastosowaniem metody siatkowej, NM — obj¢tos¢ nieciagtosci warstwy wierzchniej

Udzial materialu | Warto$¢ odniesienia NM — objetosé NM — odchylenie

dla parametru Vv | [mm3/mm?] nieciaglosci standardowe
warstwy [mm3mm?d]
wierzchniej
[mm3/mm?]

50% 0,075 0,0003

45% 0,080 0,0003

40% 0,084 0,0003

35% 0,089 0,0003

30% 0,094 0,0003

25% 0120 0,100 0,0003

20% 0,107 0,0004

15% 0,113 0,0004

10% 0,122 0,0004

5% 0,134 0,0004
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Tabela 12. Objetos¢ nieciaglosci warstwy wierzchniej stopu tytanu TisAlsV, warto$¢ odniesienia — wynik

uzyskany z zastosowaniem metody siatkowej, NM — objetos¢ nieciagtosci warstwy wierzchniej

Udzial materialu | Warto$¢ odniesienia NM — objetosé NM — odchylenie

dla parametru Vv | [mm3/mm?] nieciaglosci standardowe
warstwy [mm3mm?d]
wierzchniej
[mm3/mm?]

50% 0,038 0,0003

45% 0,041 0,0004

40% 0,046 0,0004

35% 0,050 0,0004

30% 0,055 0,0005

25% 0087 0,062 0,0005

20% 0,069 0,0006

15% 0,078 0,0006

10% 0,090 0,0007

5% 0,111 0,0008

Metode zaproponowanag w pracy mozna zastosowa¢ do szybkiej oceny niecigglosci
W wierzchniej warstwie materiatow. Nieciggtosci te nie sg bezposrednio porowatoscig otwartg
materiatu w catej jego objetosci, lecz sa z nig bardzo $cisle powigzane. Metod¢ mozna stosowaé
bezposrednio po spiekaniu i po obrobce powierzchniowej. Jest to duza zaleta, poniewaz
pozwala zaoszczedzi¢ czas i jest bardzo prosta w wykonaniu w porownaniu do innych metod.
Zakres chropowatosci, jaki mozna zastosowaé w te] metodzie, zalezy glownie od pionowego
zakresu pomiaru uzytego przyrzadu pomiarowego. Ograniczeniem metody moze by¢ zbyt mala
wielkos$¢ nieciaggtosci (niemozliwa do zarejestrowania profilometrem).

Poovanna Cheppudira Thimmaiah et al. [41], Asghar Shirania et al. [45] and D. Monceau
etal. [49] zwracajg szczegdlng uwage na znaczenie taczenia w swoich badaniach analizy
chropowatos$ci | porowatosci otwartej. Takie badania czesto zajmuja duzo czasu. Opracowana
metoda wyznaczania nieciggtosci warstwy wierzchniej zwigzanych z porowato$cia otwarta
moze znacznie skroci¢ czas badan. Przeprowadzone badania potwierdzajg tezy stawiane
przez B.S.M. Kretzschmar i in. [43], ze chropowato$¢ powierzchni moze wplywaé na wartosci
porowatosci otwartej. Wykazano, ze na podstawie analizy parametréw chropowatosci
powierzchni mozna okres$li¢ nieciggtos$ci warstwy wierzchniej oraz — posrednio — porowatos¢

otwartg.
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Najlepsze wyniki pomiaréw niecigglo$ci warstwy wierzchniej otrzymano dla probek
metalicznych wytwarzanych z zastosowaniem metody selektywnego spiekania laserowego
(SLS/SLM). Z powodzeniem zbadano probki wytworzone z proszkow o wielkoSci czastek
wynoszacych od okoto 5 um oraz porowatosci otwartej (metoda Archimedesa) wynoszacej
okoto 2%. Dla probek wytworzonych z zastosowaniem metody spiekania iskrg elektryczna
(SPS) w wigkszosci przypadkow nie udato sie zarejestrowac niecigglo$ci warstwy wierzchniej,

bez wzgledu na wielkos$¢ czastek zastosowanych proszkow oraz udzial porowatosci otwartej.
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4. Metodyka pomiaréw zuzycia po testach tribologicznych
4.1. Specjalny stolik pomiarowy

W celu poprawy doktadnosci oraz powtarzalnos$ci, a takze zmniejszenia rozrzutu wynikow
pomiardw pola przekroju zuzycia uzyskanego w testach tribologicznych z zastosowaniem
metody ball-on-disc, wykonano specjalny stolik pomiarowy oraz sprawdzono poprawnosc¢ jego
dziatania. Badania wykonane z zastosowaniem specjalnego stolika obrotowego powinny
pozwoli¢ na ulepszenie metodyki pomiaréw zuzycia po testach tribologicznych.

W systemach do pomiaru struktury geometrycznej powierzchni bardzo wazng rolg speinia
stolik ustawczy posiadajacy kilka funkcji, takich jak pochylanie w dwoch prostopadtych
ptaszczyznach, przesuw precyzyjny wynoszacy £12,5 mm w dwoéch kierunkach oraz obrot
W osi pionowej stolika o kat 15°. W celu poprawy metodyki pomiaréw probek po testach
tribologicznych wykonano prototyp specjalnego stolika obrotowego umozliwiajacego
doktadne pozycjonowanie badanej probki o zadany kat. Stolik obrotowy skonstruowano
w formie naktadki mocowanej na ptycie gornej stolika uchylnego. Schemat potaczenia stolika
obrotowego przedstawiono na rysunku 32. Komputer PC (rys. 33a), na ktérym zainstalowano
dedykowane do obstugi stolika oprogramowanie, potaczony jest ze sterownikiem
przemystowym PLC firmy Fatek z dotykowym panelem HMI (rys. 32b, rys. 34-8)
umozliwiajgcym obstuge stolika bez koniecznosci wlaczania komputera. Programowalny
sterownik logiczny — PLC (Programmable Logic Controller) — to programowalne urzadzenie
mikroprocesorowe, ktére poprzez swobodne zaprogramowanie moze sterowac i kontrolowac
dowolng instalacja przemystowa i1 automatyka. Podstawa kazdego sterownika jest procesor,
pamig¢ wewnetrzna, uklad z wejSciami 1 wyjsciami cyfrowymi/dyskretnymi, zasilacz oraz
opcjonalnie dodatkowe wejscia/wyjscia analogowe, moduly komunikacyjne, moduty
specjalistyczne. Zasada dziatania sterownikéw przemystowych polega na odczycie wartosci
Z wejs¢ cyfrowych lub analogowych, nastgpnie na podstawie zebranych warto$ci na wykonaniu
odpowiedniego algorytmu przez procesor i po wykonaniu algorytmu na wysterowaniu
odpowiednich wyjs¢ cyfrowych lub ustaleniu warto$ci na wyj$ciach analogowych. Sterowniki
PLC moga wykorzystywa¢ komunikacje MODBUS lub LAN. W wykonanym prototypie
stolika obrotowego do komunikacji z urzadzeniami zewngtrznymi zastosowano protokot
MODBUS RTU RS485. Nalezy on do rodziny protokotdéw typu master (tylko jedno urzadzenie)
— slave (kilka urzadzen potaczonych bezposrednio z masterem), zapisujacych dane w kodzie

binarnym.
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OO0

Program PC Sterownik stolika Stolik obrotowy

Rys.32. Schemat potaczenia stolika obrotowego do pomiaru przekrojow $ladu zuzycia po testach
tribologicznych: a) komputer z dedykowanym oprogramowaniem, b) sterownik Fatek, c) prototyp stolika

obrotowego

W celu poprawy jakosci pomiaréw probek po testach tribologicznych,
wraz z zainstalowaniem stolika obrotowego, wprowadzono dodatkowa o$ zapewniajaca obrot
mierzonej probki w zakresie 360° wzdtuz osi pionowej. Na rysunku 33 przedstawiono
rozwigzanie konstrukcyjne stolika obrotowego. Ruch stolika realizowany jest za pomoca
bipolarnego silnika krokowego Ezi-STEP BM-28L firmy Fastech (rys. 33-5, rys. 34-6). Silnik
krokowy to rodzaj silnika elektrycznego, ktéry obraca si¢ W precyzyjny sposob o okreslony kat
za kazdym razem, gdy tylko otrzyma impuls elektryczny. Silnik krokowy zapewnia w stoliku
obrotowym plynng i rownomierng prac¢ poprzez przekladni¢ zebata pasows (rys. 33-4)
napedzajaca tozyskowang o$ stolika obrotowego (rys. 33-3), a co za tym idzie blat stolika
(rys. 33-1, rys. 34-2). Wartos¢ przemieszczenia katowego kontroluje optoelektroniczny
enkoder inkrementalny (przyrostowy) MHK-40 (WObit) (rys. 33-6) umieszczony wewnatrz
korpusu stolika (rys. 33-2, rys. 34-3), ktory zapewnia doktadno$¢ pozycjonowania oraz prace
w zamknietej petli. Enkoder przeksztalca ruch obrotowy stolika w sygnat elektryczny,
ktory nastgpnie zostaje odczytany w ukladzie sterowania (sterownik PLC, Fatek). Enkoder
to rodzaj czujnika kontroli ruchu, ktory dostarcza informacje zwrotne do uktadu sterowania.
Jego gléwny element stanowi tarcza kodowa przymocowana do watu, na ktorej znajduja
si¢ przezroczyste i nieprzezroczyste pola. Swiatto generowane przez diode LED o$wietla tarcze
i przechodzi lub jest przez nie zatrzymywane. Odbiornik (element optoelektroniczny)
zamontowany z tylu tarczy przeksztalca odbierane S$wiatto w sygnat elektryczny.
Dzigki zastosowaniu enkodera mozliwe jest doktadne okreslenie przemieszczenia katowego
oraz predkosci obrotowej skonstruowanego stolika. Przemieszczenie wzgledem punktu
poczatkowego wyznaczane jest poprzez zliczanie liczby impulséw. Natomiast predkosé

poprzez iloraz liczby impulséw przez zmierzony przedzial czasu. Liczba impulséw na jeden
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obrot okresla rozdzielczo$¢ enkodera. Zastosowanie wspomnianej wczesniej przektadni
pasowej (rys. 33-4) powoduje, ze mozliwe jest zapamigtanie aktualnego potozenia stolika,
niezaleznie czy enkoder jest zasilany, czy nie. Przewidywana konstrukcyjnie rozdzielczo$é
bedaca wynikiem rozdzielczosci enkodera i przelozenia przektadni pasowej zebatej
Z jaka bedzie realizowany obr6t wynosi: 0° 00’ 24”. Zdjecie prototypu stolika przedstawiono

na rysunku 34.
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Rys.33. Schemat projektu specjalnego stolika obrotowego: 1 — blat stolika, 2 — korpus stolika, 3 — o$ obrotu

stolika, 4 — pasowa przektadnia zebata, 5 — silnik krokowy, 6 - enkoder
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Rys.34. Prototyp specjalnego stolika obrotowego: 1 — badana probka, 2 — blat stolika, 3 — korpus stolika z

umieszczonym wewnatrz enkoderem, 4 — stolik ustawczy, 5 — glowica pomiarowa, 6 — silnik krokowy, 7 —

wigcznik stolika obrotowego, 8 — panel dotykowy, 9 — sterownik stolika obrotowego
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Rys.35. Interfejs programu PC do obstugi stolika obrotowego: 1 - informacja o pozycji stolika, 2 —
przemieszczenie stolika do punktu referencyjnego, 3 — kat na ktorym ma si¢ ustawic stolik obrotowy, 4 —
wielko$¢ katowa, o jaka ma si¢ przesunac stolik, 5 — predkos¢ przesuwu stolika, 6 — (CCW) ruch w kierunku
przeciwnym do wskazowek zegara, 7 — (STOP) zatrzymanie stolika, 8 — (CW) ruch stolika zgodnie
ze wskazdwkami zegara, 9 — zmiana potozenia stolika o zadany skok, 10 — zmniejszenie o 1 zadanego kata

obrotu, 11 — zwiekszenie o 1 zadanego kata obrotu, 12 — przemieszczenie stolika na zadany kat

Obsluga oprogramowania PC dedykowanego do stolika obrotowego jest intuicyjna.
W gornej czeSci okna znajduje si¢ informacja o pozycji biezacej stolika (rys. 35-1). Nieco nizej
po lewej stronie znajduje si¢ przycisk powrotu do punktu referencyjnego (rys. 35-2).
W centralnej czgsci znajduje si¢ obszar zwigzany z ustawieniami pracy stolika, w ktérym
jest mozliwos¢ okreslenia: kata na ktorym ma si¢ ustawic stolik (rys. 35-3), wielkos$ci katowej,
o0 jakg ma si¢ przesunac stolik (rys. 35-4) oraz predkosci przesuwu stolika (rys. 35-5). Po prawej
stronie okna programu znajduje si¢ obszar zwigzany z ruchem stolika umozliwiajacy: ruch
w kierunku przeciwnym do wskazoéwek zegara (rys. 35-6), zatrzymanie stolika (rys. 35-7)
oraz ruch stolika zgodnie ze wskazoéwkami zegara (rys. 35-8). Pod oméwionymi przyciskami

znajduje si¢ ostatni obszar, zwigzany z pozycjonowaniem stolika, dajacy mozliwos¢: zmiany
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potozenia 0 zadany skok (rys. 35-9), zmniejszenia (rys. 35-10) i zwigkszenia (rys. 35-11) 0 1

,,Zadanego kata”, a takze przemieszczenia stolika na zdefiniowany kat (rys. 35-12).

4.2. Przygotowanie materialu badawczego

W ramach badan zastosowano proszek Al2Os produkcji Taimei (tabela 1), do ktorego

wprowadzono dodatek whiskeréw SiC (prod. Nanografi) o s$rednicy czgstek 2,6 um

oraz czystosci 99,5%. Wykorzystujac krzywe spiekania rejestrowane przez urzadzenie HP D5

firmy FCT wykonano optymalizacj¢ temperatury spiekania SPS, dla mieszanek na osnowie

Al;03. Czas spiekania oraz nacisk byt staly dla wszystkich probek i wynosit, odpowiednio

4min 1 20 kN. W celu dobrania optymalnych parametréw spiekania wykonano pomiary

podstawowych wiasciwosci fizycznych i mechanicznych materiatu: gestosci, porowatosci

oraz obliczono modut Younga i liczbe Poissona. Wyniki pomiarow przedstawiono w tabeli 13.

Tabela 13. Optymalizacja parametrow spiekania SPS mieszanek na osnowie AlzO3

Liczba Modut
] Temperatura | Gestos¢ | Porowatos$c ]
Mieszanka ) ) Poissona | Younga
spiekania [°C] | [g/cm3] | [%]

[GPa]
1250 2,95 25,5 0,23 148
Al,O3 + 2% SiC 1300 3,44 12,3 0,23 256
1400 3,93 0,5 0,24 394
1500 3,92 0,4 0,24 392
AlLOs + 30% 1300 3,58 0,9 0,21 343
Sic 1400 3,63 0 0,21 370
1500 3,67 0,3 0,21 380
1300 3,10 12,2 0,17 194
AlLOs + 50% 1400 3,21 8,6 0,17 240
sic 1500 3,35 2,2 0,20 302
1600 3,51 0,5 0,19 373
1650 3,49 0,3 0,20 360

Analizujgc parametry spiekania i wlasciwosci w tabeli 13 mozna zauwazy¢, ze wraz

ze wzrostem temperatury spiekania wzrasta gesto$¢ pozorna materiatu 1 modut Younga,

natomiast porowato$¢ otwarta probki maleje, az do osiggni¢cia temperatury optymalne;j,

po ktorej przekroczeniu wlasciwosci materiatow zaczynajg si¢ pogarszaé. Najlepsze wyniki
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podstawowych  wlasciwosci  fizycznych, pod wzglgdem zbieznosci z warto$ciami
teoretycznymi, uzyskano dla nastepujgcych temperatur spickania:

e AlO3+ 2% SiC — 1400°C,

e AlOs + 30% SiC — 1500°C,

e Al203+50% SiC — 1600°C.

Wykonano takze mieszanki na osnowie proszku Zr dystrybucji BIMO (tabela 1) z dodatkiem
2,5% mas. pierwiastkdow: Nb, Cu i Mn. Mieszanki spiekano przez 1 min, pod naciskiem
35 MPa, w temperaturze:

e Zr+25% Nb-1200°C,

e Zr+2,5% Cu-900°C,

o Zr+25% Mn-1100°C.

Kolejnym etapem pracy byto zatopienie probek w zywicy PolyFast firmy Struers
z zastosowaniem praski do inkludowania na goragco CitoPress 1 firmy Struers
oraz przygotowano wysokiej jakosci zgtady metalograficzne na szlifierko — polerce RotoPol21
firmy Struers. Probki byly szlifowane na ptasko tarczami diamentowymi, a takze drobno
szlifowane proszkami diamentowymi o wielkosci okoto 9 um i 3 pm. W ostatnim etapie probki
byly polerowane krzemionka koloidalng (wielko$¢ ziaren tlenku krzemu okoto 0,04 pum).
Przed wykonaniem testow tribologicznych zmierzono struktur¢ geometryczng powierzchni
zgladow, z zastosowaniem optycznego systemu Altisurf 520, ktory realizuje pomiary metoda
profilowania konfokalnego. W pomiarach wykorzystano czujnik o zakresie 140 um
oraz rozdzielczosci pionowej 8 nm. Dobrano obszar pomiarowy wielkosci 4 x 4 mm oraz kroki
probkowania 0,5 pm w osi pomiaru i 10 um w osi prostopadtej do pomiaru. Wybrane wyniki
pomiarow topografii powierzchni otrzymanych zgtadow przedstawiono na rysunkach 36-37.
Wykresy pokazuja, ze powierzchnie zgtadow charakteryzujg si¢ bardzo matg chropowatoscia
oraz sg ptaskie — a ta cecha jest kluczowa w przygotowaniu probek do testow tribologicznych
z zastosowaniem metod ball-on-disc oraz pin-on-disc. Obliczono parametry chropowatosci
profilu: Ra (srednig arytmetyczng rzednych profilu) oraz Rz (najwicksza wysokos¢ profilu).
Otrzymane wyniki przedstawiono w tabelach 14-15. Dla przygotowanych zgtadow wartosci
Ra nie byty wigksze niz 0,032 pm, natomiast Rz nie wigksze niz 0,349 pm. Swiadczy to o duzej

doktadno$ci wykonanych zgladow.
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Rys.36. Struktura geometryczna powierzchni zgtadow probek na osnowie Al2Os: @) Al2O3, b) AlO3 + 2%
whiskery SiC, c¢) Al,O3 + 30% whiskery SiC, d) Al,O3; + 50% whiskery SiC
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Tabela 14. Wyniki parametréw chropowatosci — Ra i Rz — zgltadow na osnowie Al;O3

Ra [pum] Rz [um]

Probka , Odchylenie , Odchylenie

Stednia standardowe Stednia standardowe
Al203 0,016 0,001 0,124 0,007
Al203 0,015 0,002 0,125 0,016
Al203 0,015 0,001 0,117 0,006
Al;O3 + 2% SiC 0,012 0,001 0,095 0,005
Al>O3 + 2% SiC 0,013 0,001 0,103 0,005
Al;O3 + 2% SiC 0,013 0 0,107 0,003
Al;03 + 30% SiC 0,029 0,001 0,235 0,010
Al;03 + 30% SiC 0,026 0,001 0,208 0,006
Al;03 + 30% SiC 0,025 0,001 0,201 0,007
Al;03 +50% SiC 0,026 0,001 0,209 0,005
Al;03 + 50% SiC 0,026 0,001 0,206 0,005
Al;03 +50% SiC 0,026 0,001 0,207 0,005
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Rys.37. Struktura geometryczna powierzchni zgtadéw probek na osnowie Zr: a) Zr, b) Zr + 2,5% Nb, c) Zr +
2,5% Cu, d) Zr + 2,5% Mn
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Tabela 15. Wyniki parametrow chropowato$ci — Ra i Rz — zgtadow na osnowie Zr

Ra [um] Rz [um]
Probka , Odchylenie , Odchylenie
Srednia Srednia

standardowe standardowe
Zr 0,010 0 0,079 0,003
Zr 0,010 0 0,079 0,003
Zr 0,011 0,001 0,083 0,004
Zr +2,5% Nb 0,014 0,002 0,120 0,022
Zr +2,5% Nb 0,032 0,005 0,341 0,065
Zr +2,5% Nb 0,016 0,002 0,130 0,016
Zr +2,5% Cu 0,013 0,001 0,104 0,004
Zr+2,5% Cu 0,016 0,001 0,136 0,010
Zr +2,5% Cu 0,014 0,001 0,108 0,004
Zr +2,5% Mn 0,013 0,001 0,114 0,008
Zr +2,5% Mn 0,014 0,001 0,121 0,008
Zr +2,5% Mn 0,015 0,001 0,129 0,009

W celu uzyskania odpowiedniego promienia przeciwprobki dla probek metalicznych,

wykonano specjalne trzpienie z Al203 o $rednicy 10 mm oraz dtugosci 20 mm (rys. 38).

Rys.38. Trzpien Al:Oz wykorzystany do testow tribologicznych
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Rysunek 39 przedstawia promienie krzywizny wykonanych trzpieni, zmierzone
Z zastosowaniem ksztaltografu TOPO 02 (prod. Lukasiewicz — KIT). Zastosowano glowice
cyfrowa o zakresie pionowym 50 mm zakonczong ostrzem pomiarowym z syntetycznego
diamentu o promieniu 100 pum oraz kacie wierzchotkowym stozka 30°. Pomiary promienia

krzywizny wykonano w celu potwierdzenia doktadnosci wykonania pinu.

b) 0 2 4 5] 8

Rys.39. Promienie krzywizny trzpieni Al,O3 wykorzystanych do testow tribologicznych (a-b)

4.3. Metodyka badawcza
4.4. Testy tribologiczne ball-on-disc i pin-on-disc

Badania tribologiczne z zastosowaniem metod ball-on-disc i pin-on-disc, opisanych
wczesniej W rozdziale 1.7, wykonano z zastosowaniem uniwersalnego testera do badan
tribologicznych materiatow UMT-2MT, produkcji CETR, USA (obecnie Bruker)
przedstawionego na rysunku 40.
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Rys.40. Uniwersalny tester do badan tribologicznych UMT-2MT (CETR, obecnie Bruker)

Parametry testow dobrano zgodnie z reguta Hertza dotyczaca sptaszczenia ciat kulistych

oraz rozktadu nacisku w obrebie pola styku dwoch ciat stalych, wyrazong wzorem:

Ay =mai =m G%) : (4.1)

Pt G “

gdzie:r = % + %, E= %(1;:% + 1;:%), r1 — promien probki [mm], r2 — promien przeciwprobki
[mm], E1 — modut Younga probki [GPa], E2 — modut Younga przeciwprobki [GPa], vi —
wspotczynnik Poissona probki, v2 — wspotezynnik Poissona przeciwprobki.

Uwzgledniono granice plastycznosci dla materialdow metalicznych oraz odporno$¢
na $ciskanie dla materiatow ceramicznych. Wykonano testy z nastgpujacymi parametrami:
Probki na osnowie Zr: material przeciwprobki Al2Os, promien przeciwprobki

[ ]
ok. 25 mm, droga tarcia 1000 m, liniowa predkos¢ tarcia 0,1 m/s, obcigzenia: 2N, 5N,

10N.
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e Probki na osnowie Al2O3: material kulki Al2Os, promien kulki 10 mm, droga tarcia
1000 m, liniowa predkos$¢ tarcia 0,1 m/s, obcigzenia: 2N, SN, 10N.
Rysunek 41 przedstawia przyktadowe obrazy przeciwprobek po wykonaniu testow
tribologicznych dla probek na osnowie Zr. Zdjecia pokazuja, ze material przeciwprobki
nie ulegt zuzyciu, a jedynie zmienit zabarwienie w wyniku wspotpracy z probka.

a) b)

Rys.41. Piny po wykonaniu testow tribologicznych metoda pin-on-disc: a), ¢) powigkszenie 30X, b), d)

powickszenie 50x

Rysunki 42-46 przedstawia przyktadowe wyniki pomiaru przekrojoéw zuzycia
z zastosowaniem metody stykowej pomiaru oraz zdjgcie powierzchni zawierajace Sciezke
wytarcia uzyskane z uzyciem metalograficznego mikroskopu optycznego. Mozna zauwazy¢,
ze duzo wigksze zuzycie zarejestrowano dla probek wykonanych na osnowie Zr, niz dla probek
na osnowie Al>Oz. Jest to spodziewany wynik, powigzany ze znaczng rdznicg w twardosci
I wytrzymato$ci zastosowanych materiatdw. Ze wzrostem udziatu dodatku whiskerow SiC
do probek Al,O3 pogarsza si¢ odporno$¢ na zuzycie uzyskanych probek (rys. 42-43).
Dla probek na osnowie Zr mozna zauwazy¢, ze dodatek niobu nie wplywa znaczgco
na zarejestrowane zuzycie, natomiast dodatek miedzi i manganu powoduje pogorszenie
odpornosci na zuzycie.
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Rys.42. Zdjecie powierzchni zawierajace Sciezke wytarcia (powigkszenie 20x) probki Al.Oz + 30% SiC po wykonaniu testow tribologicznych ball-on-disc z sita 10N oraz profile

przekrojow Sciezki zuzycia wykonane z zastosowaniem metody stykowej
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Zdjecie powierzchni zawierajace Sciezke wytarcia (powigkszenie 20x) probki Al,Oz + 50% SiC po wykonaniu testow tribologicznych ball-on-disc z sitag 10N oraz profile

przekrojow Sciezki zuzycia wykonane z zastosowaniem metody stykowej

87



60

[um]

30

0 W

-60
0 1 2 3 4 5
[mm]

60
E
E

30

0

-30

-60

0 1 2 3 4 5
[mm]

60 60
E E
5 E

= 30 30

0 0 .
30 30 W
60 -60
0 1 ) 2 3 ' 4 5 0 ' 1 2 3 4 5
[mm] [mm]

Rys.44. Zdjecie powierzchni zawierajace $ciezke wytarcia (powigkszenie 20x) probki Zr + 2,5% Nb po wykonaniu testow tribologicznych ball-on-disc z sita 10N oraz profile

przekrojow Sciezki zuzycia wykonane z zastosowaniem metody stykowej
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Rys.45. Zdjgcie powierzchni zawierajace $ciezke wytarcia (powigkszenie 20x) probki Zr + 2,5% Cu po wykonaniu testow tribologicznych ball-on-disc z sita 10N oraz profile

przekrojow Sciezki zuzycia wykonane z zastosowaniem metody stykowej
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Rys.46. Zdjecie powierzchni zawierajace $ciezke wytarcia (powigkszenie 20x) probki Zr + 2,5% Mn po wykonaniu testow tribologicznych ball-on-disc z sita 10N oraz profile

przekrojow Sciezki zuzycia wykonane z zastosowaniem metody stykowej
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Zarejestrowane przekroje zuzycia dla wszystkich probki po testach tribologicznych
W pierwszej kolejnosci zmierzono zgodnie z zaleceniami norm [56-57]. Recznie wykonano
po 4 pomiary, w odstepach 90°. W nastepnej kolejnosci wykonano pomiary przekrojow $ciezki
zuzycia tych samych probek z zastosowaniem skonstruowanego stolika obrotowego. Pomiary

wykonano dla 3 r6znych przesuni¢¢ katowych wynoszacych: 90°, 45° oraz 15°.

Tabela 16. Wyniki pomiaréw przekrojow $ciezki zuzycia dla probek na osnowie Al,O3

Pomiar reczny Pomiar ze stolikiem
Probka obroét o 90° obroét o 90° obrot o 45° obrot o 15°
Srednia | S Srednia | S Srednia | S Srednia | S
[um? | [um? | [wm?] | [wm?] | [um?] | [um?] | [um?] | [um?]
Przytozona sita — 2N
Al;03 +50% SiC | 39 10 36 7 41 8 42 10
Przylozona sita — 5N
Al;03 + 30% SiC | 17 10 14 4 18 9 17 9
Al;O3 +50% SiC | 293 50 315 71 329 50 320 53
Przylozona sita — 10N
Al;03 + 30% SiC | 231 92 222 76 243 75 244 71
Al;O3 +50% SiC | 1724 955 1861 1033 | 1812 1011 | 1820 1004

Dla wigkszosci probek (tabele 16-17) odchylenie standardowe podczas pomiarow
przekrojow $ciezki wytarcia po testach tribologicznych ball-on-disc jest mniejsze dla pomiarow
ze stolikiem o $rednio 15%. Samo zastosowanie specjalnego obrotowego stolika pomiarowego
do pomiaru przekrojéw Sciezki wytarcia zmniejszyto uzyskane wartosci odchylenia
standardowego w zakresie od 3 do 60%, natomiast zwigkszenie liczby przekrojow zmniejszyto

odchylenie standardowe w zakresie 1 — 30 %.



Tabela 17. Wyniki pomiaréw przekrojow $ciezki zuzycia dla probek na osnowie Zr

Pomiar rgczny Pomiar ze stolikiem
Probka obrét 0 90° obrét 0 90° obroét o 45° obrét o 15°
Srednia | S Srednia | S Srednia | S $rednia | S
[wm?] | [um’] | [wm?] | [wm?] | [wm?] | [um?] | [um?] | [pm?]
Przytozona sita — 2N
Zr 29197 | 3951 | 28652 |3663|28706 |3851 |28747 |3893
Zr+25%Nb (26032 1029 25792 |960 |25865 |1032|25815 |972
Zr+25%Cu (40262 |1111|40091 |1121|40071 |1069 40031 |1032
Zr+25%Mn | 42154 | 4930 | 41558 |4671 41496 |4857 (41611 |4741
Przytozona sita — SN
Zr 36679 2635 (36775 |2481 36815 |2448 37021 |2526
Zr+25%Nb | 43053 |1005|43500 |613 |[43324 |708 |43150 | 730
Zr+25%Cu 69345 |2917 |68942 | 1866 69269 |2054 69618 |2284
Zr+25%Mn | 66143 2922 |66985 |2841 |66590 |3110 66633 |3158
Przytozona sita — 10N
Zr 59776 |6847 |59479 | 7026 |59454 |6392 |59628 |6479
Zr+25%Nb | 68005 |3223|68814 |2807 68787 |3294 |68632 |3059
Zr+25%Cu | 128849 | 5460 | 129326 | 5968 | 129731 | 5836 | 129435 | 5620
Zr+25%Mn | 128055 | 2419 | 127324 | 2145 | 127537 | 2117 | 127 255 | 1788
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Podsumowanie

Niniejsza rozprawa dotyczy mozliwosci modyfikacji metodyki badan struktury
geometrycznej powierzchni, w zakresie oceny niecigglosci warstwy wierzchniej
oraz zwickszenia doktadno$ci pomiaréw Sciezek wytarcia.

W badaniach dotyczacych nowej metody okreSlania objetosci niecigglo$ci warstwy
wierzchniej, §cisle powigzanej z porowatosciag otwartg, wykorzystano dwa rodzaje probek.
Pierwszym byl powierzchniowy wzorzec chropowatosci typu ACG, ktory stanowil probke
0 okreslonych nieciggtosciach w warstwie wierzchniej. Druga grupe stanowity probki spiekane
z zastosowaniem metod: spickania iskrg elektryczng (SPS) oraz selektywnego spiekania
laserowego (SLS/SLM). Do badan z zastosowaniem metody wytwarzania SPS zastosowano
proszki materiatow: AloO3, Zr i ZrO», o zroznicowanej wielkosci czastek w zakresie od 0,1 pm
do 1 mm. Natomiast do wytworzenia probek z zastosowaniem metody SLS/SLM zastosowano
proszki: stali 316L, AISi10Mg, Ti-6Al-4V oraz brgzu DM20 o wielko$ci czgstek w zakresie
od 5 um do 50 um. Z zastosowaniem skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM) zbadano
morfologie wspomnianych wyzej proszkow.

Przeprowadzono szereg procesoOw spiekania SPS oraz SLS/SLM ze zrdéznicowanymi
parametrami, w celu uzyskania réznych warto$ci porowatosci otwartej. Temperatura spiekania
SPS wynosita od 1100°C do 1650°C. Probki spiekano przez 1 — 10 min pod cisnieniem
w zakresie od 10 MPa do 48 MPa. Procesy SLS/SLM wykonano z zastosowaniem mocy lasera
($wiattowodowego iterbowego lub CO2) w zakresie od 180 do 400 W. Odlegto$¢ miedzy
punktami spiekania wynosita 65-75 um, a mi¢dzy kolejnymi przejsciami wigzki 75-125 pm.
Czas naswietlania wigzki w punkcie miescil si¢ w zakresie 75-115 pus, a predkos$¢ skanowania
w 104-2400 mm/s. Kolejne warstwy proszku mialy grubo$¢ w zakresie od 50 um do 60 pm.
Aby oceni¢ jako$¢ wytworzonych spiekow zbadano gesto§¢ oraz porowato$¢ otwarta
zZ zastosowaniem metody nasycania w prozni (Archimedesa).

W celu zarejestrowania nieciggloSci warstwy wierzchniej wykonano pomiary struktury
geometrycznej powierzchni z zastosowaniem optycznej metody profilowania konfokalnego
oraz metody stykowej. Pomiary wykonano na obszarze 4x4 mm (55 x 55 mm
dla powierzchniowego wzorca chropowatosci), z krokami probkowania 0,5 pm w 0si pomiaru
oraz 10 um w osi prostopadtej do kierunku pomiaru. Podczas analizy danych nie zastosowano
filtracji Gaussa, w celu zachowania jak najwigkszej zgodno$ci powierzchni zmierzonej
z powierzchnig rzeczywistg. Powierzchnie zmierzone jedynie wypoziomowano. Jako metode

odniesienia zastosowano metod¢ punktéw rozlozonych systematycznie (siatkowa) analizy
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obrazu. Wszystkie zdjecia powierzchni i pomiary tekstury powierzchni wykonano na tych
samych obszarach prébek. Dzieki temu mozliwe byto poréwnanie wynikow.

W pierwszej kolejnosci poddano analizie probke wzorcows. Obliczono parametr
VV (objetos¢ pustek) dla zakresu udziatlu materiatowego od 5 do 50%. W celu uzyskania
objetosci niecigglosci warstwy wierzchniej otrzymane wyniki podzielono przez wartos¢
parametru Sv (maksymalna wysoko$¢ wglebien). Zbiezno$¢ wynikéw z metodg odniesienia
uzyskano dla 20% i 15% udzialu materialowego. Nastgpnie zbadano probki wytworzone
metodg SPS. Zmierzono probki Al,O3z oraz Zr o zakresie wielkosci czastek od 0,1 um do 60 pm.
Podczas pomiaru tych probek nie udato sie zarejestrowac niecigglosci warstwy wierzchniej.
Spowodowane to byto zbyt malg wielkoscig oraz udzialem nieciggtosci. Dlatego wykonano
analize probek otrzymanych z proszkow Al2O3 i ZrOz, odpowiednio o wielkosci 400 um
i 1 mm. Dla tej grupy probek czgsciowo zarejestrowano niecigglo$ci warstwy wierzchniej,
jednakze nie bylo mozliwosci wyznaczenia wartosci z zastosowaniem metody odniesienia,
ze wzgledu na brak wyraznego odznaczania si¢ niecigglo$ci na zdjeciach powierzchni
(powigkszenie 50x). Probki, dla ktorych nie zarejestrowano niecigglo$ci powierzchni
z wykorzystaniem metody optycznej pomiaru chropowatosci cechowaty si¢ bardzo duza liczbg
punktow niezmierzonych (nawet 30%) uniemozliwiajacych dalszg analize. Taka ilo$¢ punktow
niezmierzonych mogta by¢ spowodowana niewtasciwymi katami pochylenia fragmentow
powierzchni, ktore odbity wiazke $wiatla tak, Ze nie wracato ono do czujnika pomiarowego.
Natomiast podczas pomiaréw jednej z probek ZrO: glowica pomiarowa przyrzadu stykowego
utkneta w jednym z wglebien i ulegta uszkodzeniu. W zwigzku z tym podjeto decyzje,
aby badania topografii powierzchni kontynuowaé tylko z zastosowaniem optycznej metody
profilowania konfokalnego. W kolejnym etapie przeanalizowano probki wytworzone metoda
SLS/SLM. Pomiary wykonano analogicznie jak dla powierzchniowego wzorca chropowatosci
oraz probek wytworzonych metodg SPS. Zarejestrowano niecigglosci warstwy wierzchniej,
a takze obliczono wartosci odniesienia z zastosowaniem metody siatkowej analizy obrazu.
Aby obliczy¢ objetos¢ nieciggtosci dla probek spiekanych metodg SLS, konieczne byto
zmodyfikowanie obliczen. Wynikato to z faktu, ze wglgbienia w spiekanych probkach miaty
rozng glebokos¢, w przeciwienstwie do powierzchniowego wzorca chropowatosci.
Maksymalna glebokos¢ wglebienia powierzchni (Sv) zostala zastgpiona maksymalna
glebokoscia wglebienia profili (Pv). Parametr ten opisuje usredniong warto$¢ wglebien
w spiekanej probce. Porownano uzyskane wyniki i na ich podstawie dobrano jako optymalny
udziat materialowy 10%. Opracowana metodyka moze by¢ zastosowana do szybkiej oceny

nieciaglosci warstwy wierzchniej, $cisle powigzanej z porowatos$cia otwarta.
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Aby mozliwe bylo wykonanie badan dotyczacych doktadnosci pomiaru $ciezek wytarcia
po testach tribologicznych zaprojektowano oraz skonstruowano specjalny stolik obrotowy
umozliwiajacy precyzyjny obrdt badanej probki o zadany kat, wspdlpracujacy z przyrzadem
do pomiaru topografii powierzchni metoda stykowa. W badaniach czgsciowo wykorzystano
probki spieczone we wezesniejszym etapie pracy z zastosowaniem metody SPS. Przygotowano
takze nowe mieszanki proszkow. Do probek z Al,O3 dodano whiskery SiC, natomiast do probek
cyrkonowych wprowadzono dodatek miedzi, manganu oraz niobu. Wykonano optymalizacj¢
parametréw spiekania SPS. Spieczone probki zainkludowano oraz przygotowano zgtady
metalograficzne. Dobrano parametry testow tribologicznych ball-on-disc i1 pin-on-disc
W oparciu 0 analiz¢ naciskow jednostkowych (teoria Hertza). W celu przeprowadzenia testow
wykonano przeciwprobki (piny) z Al2Os o zadanym promieniu, ktory zostat zweryfikowany
z zastosowaniem ksztattografu. Przekroje $ciezek zuzycia po testach tribologicznych
wykonano w dwoch etapach. Pierwszym byl pomiar z recznym ustawianiem probki, zgodny
Z norma, z obrotem o kat 90°. W drugim etapie wykonano serie pomiaréw z zastosowaniem
stolika obrotowego dla 3 roéznych katow przesuwu 90 stopni, 45 stopni oraz 15 stopni.
Dla wszystkich pomiaré6w obliczono wartosci $rednie oraz odchylenia standardowe pol
przekrojow $ciezki wytarcia. Dla wigkszosci probek zaobserwowano zmniejszenie odchylenia
standardowego, gdy pomiary byly wykonane z zastosowaniem stolika, $rednio o 15%.
Na tej podstawie mozna stwierdzi¢, ze specjalny stolik obrotowy do pomiaru przekrojow
wytarcia metodami ball-on-disc oraz pin-on-disc zwigkszyt doktadnos$¢ ustawienia probki,
a co za tym idzie — wykonywanych pomiarow.

Zrealizowano cel pracy, ktorym byta modyfikacja metod badawczych realizowanych
Z wykorzystaniem pomiardw struktury geometrycznej powierzchni, stosowanych w inzynierii
materiatlowej oraz cele szczegdtowe badan.

Przedstawiona w tej pracy teza: ,,Z wykorzystaniem badan chropowatosci powierzchni,
mozliwa jest ocena nieciggtosci warstwy wierzchniej, scisle powigzanych z porowatoscig
otwartq oraz zwigkszenie dokladnosci pomiaru wytarcia dla probek po testach tribologicznych
ball-on-disc dzieki specjalnemu stolikowi obrotowemu” zostala potwierdzona. Opracowano
nowg metodyke pomiaru nieciggtosci warstwy wierzchniej silnie powigzanej z porowatoscia
otwartg. Wykonano prototyp specjalnego stolika pomiarowego, ktory umozliwit ulepszenie
metodyki pomiaru §ciezek wytarcia po testach tribologicznych z zastosowaniem metody

ball-on-disc oraz pin-on-disc.
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Whnioski

Zrealizowane badania pozwolily na sformutowanie nastepujacych wnioskow i zalecen:

Dla materiatbw otrzymywanych metodami cisnieniowymi (np. SPS) z proszkow
0 wielkosci  czastek od 0,1 pm do 400 pum, niemozliwa jest ocena nieciaglosci
w warstwie wierzchniej z uwagi na zbyt matg wielko$¢ uzyskanych niecigglo$ci,
oraz zbyt duzg liczbe punktow niezmierzonych co powoduje brak mozliwosci

obliczenia warto$ci odniesienia z zastosowaniem metody siatkowej analizy obrazu.

Opracowana ocena niecigglosci warstwy wierzchniej jest pomocna w zakresie oceny
probek wytworzonych metoda selektywnego spiekania laserowego. Na podstawie
uzyskanych wynikoéw okreslono udziat materialowy na poziomie 10% jako optymalny

do obliczen. Uzyskane wyniki sg zbiezne z wartosciami odniesienia.

Zastosowanie specjalnego stolika obrotowego poprawia dokladno$¢ ustawienia
oraz pomiaru przekroju $ciezek wytarcia po testach tribologicznych ball-on-disc
i pin-on-disc, a tym samym pozwala na zwiekszenie doktadno$ci pomiarow Sciezek
wytarcia. Zaobserwowano zmnigjszenie odchylenia standardowego pomiarow

przekroju sciezek wytarcia Srednio o 15%.

Dla probek ceramicznych I metalowych otrzymywanych metoda SPS, w przypadku
pomiaru topografii powierzchni zaleca si¢ stosowanie optycznej metody profilowania
konfokalnego. Zastosowanie metod stykowych moze spowodowaé uszkodzenie

glowicy pomiarowej, na skutek zakleszczania si¢ glowicy.
Bioragc pod uwage czasochtonno$¢ oraz doktadno$¢ - pomiary z zastosowaniem

specjalnego stolika obrotowego zaleca si¢ wykonywaé z przesunigciem katowym

rownym 45°.
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