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Streszczenie: Metody depozycji stali nierdzewnej w atmosferze azotu sg kolejnym krokiem w
wykorzystaniu techniki WLAM w przemysle nuklearnym 1 kosmicznym. W pracy tej poddano
ocenie mozliwosci wykonania metody depozycji stali nierdzewnej w atmosferze azotu, jak
rowniez wytworzono struktury ze stali nierdzewnej metoda laser+drut w atmosferze azotu i
argonu. Okreslenie zaleznosci wplywu parametrow procesu jak i obecnosci gazu na jakos¢
wytworzonych struktur zostalo sformutowane poprzez pordéwnanie wynikéw badan
mikrostruktury oraz mikrotwardosci.

Abstract: An objective of this project was to design the process for deposition of the stainless
steel under atmosphere of nitrogen and to understand the metallurgical implication of such a
process. The microstructures of the deposited parts were observed and analysed with using
optical microscopy and scanning electron microscopy. The microhardness of built walls was
examined by Vickers method (HV 0.2).
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1.  WSTEP

Wire — laser additive manufacturing (WLAM) jest jedng z nowoczesnych technologii
addytywnych (Additive Manufacturing), ktora polega na budowaniu struktur od podstaw
poprzez topienie materialu w postaci drutu przez wigzke lasera 1 jego depozycji warstwa po
warstwie. Technika ta ma ogromny potencjal zosta¢ waznag alternatywa dla wspotczes$nie
stosowanych metod wytwarzania 1 naprawiania duzych elementéw z drogich surowcow o
ztozonej geometrii [1-3]. Obnizenie kosztow, skrocony czas produkcji, zwigkszona wydajnos¢,
energetyczna efektywnos¢ oraz mozliwo$¢ wytwarzania elementow o pelnej gestosci jak 1 brak
konieczno$ci wykonywania obrobki wykanczajacej sprawiaja, ze technika WLAM ma szans¢
sta¢ si¢ wiodacg technikg wytwarzania elementéw w przysztosci [2-4].
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Aktualnie procesy WLAM sa przeprowadzane w atmosferze gazu obojetnego — argonu,
jednakze niektére srodowiska, jak przemyst nuklearny i kosmiczny wymagaja uzycia innych
gazéw. W tych przypadkach azot moze zosta¢ uzyty jako alternatywa. Azot, jako gaz
reaktywny moze prowadzi¢ do zmian metalurgicznych materialu oraz moze wptywaé na
zachowanie procesu — pojawianie si¢ plazmy oraz odpryskow jak i na porowato$¢ materiatu [4-
6]. Zmiany te sg silnie zalezne od rodzaju materiatu, wybranego procesu spawalniczego jak
rowniez od zawartosci azotu i parametrow procesu [5, 6].

Mimo badan naukowych przeprowadzonych w celu zidentyfikowania wptywu azotu
zastosowanego jako gaz ochronny [5-7], wcigz jest to temat niewystarczajagco poznany
w przypadku technik addytywnych, gdzie stosowane jest wielokrotne przejécie zrodla energii
po wyznaczonej $ciezce co moze wptywac na przebieg krystalizacji, a co za tym idzie na
wlasnosci  wytworzonych  struktur. Dodatkowo, niewiele badan przeprowadzono
wykorzystaniem wysokiej zawartos$ci azotu W procesach laserowych.

2.  ZALOZENIA PROJEKTU

Celem projektu bylo okreslenie wptywu azotu na proces addycyjny drut + laser. Jednym z
zatozen bylo zaprojektowanie niskoenergetycznego procesu, z zapewnieniem matego doptywu
ciepla do materiatu, co starano si¢ uzyskac¢ poprzez zastosowanie stosunkowo matej Srednicy
plamki lasera i niewielkiej (0,8 mm) $rednicy drutu.

Poszczegodlne kroki obejmowaty:

* poznanie zaleznosci parametrow procesoOw addytywnych opartych na argonie, w celu
zapewnienia stabilnego topienia drutu oraz uzyskania wyrobu o ksztalcie jak najbardziej
zblizonym do wyrobu finalnego;

» zbadanie jak wykorzystanie azotu wplywa na proces WLAM oraz mikrostrukture
wytworzonego elementu;

» wybranie odpowiedniego materiatu oraz okreslenie optymalnych wartosci parametrow, dla
depozycji w atmosferze azotu;

* pomiar mikrotwardo$ci oraz ocena mikro 1 makrostruktury wytworzonych $cianek.

3.  MATERIALY I METODYKA BADAN

W projekcie wykorzystano drut spawalniczy ze stali nierdzewnej austenitycznej 308LSi o
srednicy 0,8mm i sktadzie chemicznym przedstawionym w tablicy 1.

Tablica 1. Stezenie masowe poszczegdlnych pierwiastkow stali nierdzewnej 308LSi [8]
Table 1. Chemical composition of the wire feedstock [8]

Stezenie masowe pierwiastkow stali nierdzewnej 308LSi [%]

C Si Mn Cr Mo Ni Cu S P

<003 | 0,65+1 | 1-25 | 195-22 | <0,75 | 9-11 | <0,75 | <0,03 <0,03

Proces depozycji zostat przeprowadzony za pomocg lasera swiattowodowego o mocy 3kW.
Stanowisko robocze zostato zaprezentowane na rysunku 1.
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Rysunek 1. Zdjgcie stanowiska procesu WLAM
Figure 1. Photograph of the WLAM setup

Uzyskanie matlej $rednicy plamki lasera (~ 6 mm), bylo mozliwe dzigki umieszczeniu probki w
odlegtosci 259 mm od glowicy lasera. Metalowy drut podawany byl pod katem 30° do
powierzchni goérnej probki, a koncoéwka drutu umieszczona zostata tuz przy krawedzi plamki
lasera, co zapewnito rownomierne topienie materiatu i gtadka depozycje. Powyzsze techniczne
zatozenia zostaty przedstawione schematycznie na rysunku 2.
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Rysunek 2. Schemat przedstawiajacy techniczne zatozenia procesu depozycji
Figure 2. Experimental setup
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Podczas wstepnych prac przeprowadzono seri¢ probnych depozycji stali nierdzewnej 308LS1 w
atmosferze argonu. Nastepnie po obserwacji ksztattu napawanej warstwy oraz gladkosci jej
powierzchni ustalono parametry dla tego procesu (tablica 2).

Tablica 2. Parametry procesu depozycji stali nierdzewnej 308LSi
Table 2. Process parameters for the multi-layer WLAM experiment

Parametr procesu Wartos¢
Predkos¢ podawania drutu 0,6 m/min
Wielkos¢ plamki lasera 26 mm
Predkos$¢ posuwu substratu 6 mm/s

Moc lasera 1400 - 2800 W

Kolejnym krokiem byta depozycja wielowarstwowych $cian ze stali nierdzewnej 308LSi
w dwoch roéznych atmosferach — 100% argonu i 100% azotu. Wytworzone probki poddano
nastgpnie odpowiedniemu dla przysztych badan wypreparowaniu, ktére obejmowato
szlifowanie, polerowanie oraz trawienie w roztworze Kalling's numer 2 przez 5-10 sekund.
Obserwacje mikrostruktury przeprowadzono z uzyciem mikroskopu optycznego oOraz
skaningowego. Analiza danych uzyskanych za pomoca detektora EDS (Dispersive X-ray
Spectrometer) pozwolila ustali¢ wplyw parametréw procesu na sktad chemiczny uzyskanych
probek. Wytworzone $cianki poddano badaniom mikrotwardosci przy uzyciu nacisku 200 gram
przez 15 sekund.

4.  WYNIKI BADAN

Rysunek 3 przedstawia pojedyncze warstwy napawane w atmosferze argonu przy roznych
warto$ciach  parametrow procesu. W  wyniku niewystarczajagcego topienia  drutu
spowodowanego zbyt duza predkoscig posuwu stolu roboczego niektore z napawanych warstw
byly nieciagle (rys 3, préba 1, 3 i1 4). Niewlasciwie dobrana warto$¢ predkosci podawania
materialu 1 zbyt wysoka pozycja koncowki drutu w odniesieniu do podtoza roboczego
przyczynity si¢ do kapania drutu (rys 3, proba 2). Najlepsze rezultaty uzyskane zostaty przy
warto$ciach parametréw przedstawionych w tabeli 2, napawany drut cechowaly sie¢
jednorodnosciag 1 ciagloscia struktury oraz gladkim licem (rys 3, proba 6).

Nieprawidlowa geometria
nanoszonej warstwy

Kapanie drutu
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nanoszona warstwa

B g—
Rysunek 3. Zdjecie pojedynczych deponowanych warstw stali nierdzewnej 308LSi
Figure 3. Tracks deposited during trial experiments
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Rysunek 4 przedstawia ujecia z kamery monitorujgcej przebieg procesu naktadania warstw
stali nierdzewnej. Podczas zadnych z przeprowadzanych prob depozycji nie zaobserwowano
obecnosci plazmy, nawet przy najwyzszych zastosowanych wartosciach mocy lasera. Zarowno
przy wuzycia argonu jak 1 azotu jako gazu ochronnego, proces byl stabilny
1 przeprowadzony w zakresie spawania kondukcyjnego. Nie zauwazono znacznych réznic
w samym procesie podczas nakladania warstw w atmosferze azotu i argonu, w obu
przypadkach wptyw gazu na wigzke lasera byt podobny, co potwierdza wyniki uzyskane przez
Elmer et al, (2015) [7]. Wszystkie obserwacje wskazujg, ze depozycja metoda
laser + drut w atmosferze azotu mozliwa bez zadnych zaburzen procesu.

a

.-

Rysunek 4. Ujecia z zapisu kamery monitorujacej deponowanie warstw stali nierdzewnej
308LSi; a) w atmosferze argonu; b) w atmosferze azotu

Figure 4. Video captures from laser deposition of SS wire; a) in argon atmosphere;
b) in nitrogen atmosphere

Rysunek 5. Zdjecia wytworzonych struktur (lewa) oraz makrofotografie ich przekrojow
(prawa); a) 20 warstw natozonych w atmosferze argonu; b) 15 warstw w atmosferze azotu
Figure 5. Photos of examples of successfully deposited 308LSi SS walls (left) and
macrophotographs of their cross-section (right); a) 20 layers deposited in argon atmosphere;
b) 15 layers deposited in nitrogen atmosphere
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Na rysunku 5 zaprezentowano przyktady prawidlowo wykonanych struktur ze stali
nierdzewnej, wytworzonych w atmosferze azotu i argonu. Uzyskane elementy miaty dlugos¢
od 130 do 180 mm, ksztalt zblizony do wyrobu finalnego oraz gladka powierzchnig.
Obserwacje mikroskopowe wykazaly silne taczenie pomiedzy poszczegdlnymi warstwami oraz
pomiedzy pierwszg warstwa, a substratem. Probki uzyskane w atmosferze azotu 1 argonu nie
roéznity si¢ znaczaco w rozmiarze wzgledem siebie. Kazda z natozonych warstw miata
wysokos¢ ~ 0,32 mm, za$ szeroko$¢ wytworzonych struktur wynosita 2,6 mm w przypadku
argonu i 3,2 mm dla azotu.

Analiza mikrostruktury zostata przeprowadzona w trzech, widocznie rozrdznialnych
obszarach przekroju probki: strefa potaczenia wytworzonej $cianki z substratem, czes$¢
srodkowa oraz goérna (rysunek 6). W kazdej z sekcji mozliwa jest do zaobserwowania inna
mikrostruktura w zwiagzku z r6zng wartoscig szybkosci chtodzenia. Poszczegdlne warstwy
zbudowanej S$cianki byly trudne do rozréznienia. Wytworzone probki miaty zlozong
mikrostrukture, powstaly w wyniku zmian gradientu temperatury i szybkosci chlodzenia. Nie
zaobserwowano znacznych roznic pomiedzy mikrostruktura probek wytworzonych w
atmosferze azotu i argonu.

Kierunek, |
wzrostu Ziared,

Rysunek 6. Przekr6éj wytworzonej probki z zaznaczonymi trzema strefami powie;kszenie
200x); a) mikrostruktura strefy potaczenia z substratem; b) srodkowa czg$¢; c) gorna czesé
probki

Figure 1. Manufactured part with three different zones marked (x200); a) microstructure of
fusion zone; b) middle part; c) top part
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Na rysunku 6a przedstawiono strefe potaczenie deponowanych warstw z podlozem. W
strefie tej zaobserwowa¢ mozna znaczng réznice w wielkosci ziaren. Wynika to z tego, ze
Kiedy pierwsza warstwa zostata natozona, substrat absorbowal duze dawki ciepta, powodujac
szybkie chlodzenie i zastyganie nanoszonej warstwy. W miejscu polaczenia wystepuja drobne,
klatkowe dendryty. Wraz ze zwigkszaniem ilo$ci warstw, mogg zosta¢ zaobserwowane drobne
kolumnowe dendryty. Kierunek wzrostu ziaren nie byt jednakowy i zalezny byt od kierunku i
wartos$ci szybkosci chtodzenia.

Linie widoczne na rysunku 6b, nie sg granicami deponowanych warstw, lecz miejscami
gdzie wystgpita rekrystalizacja. Drobne kolumnowe dendryty zostaly utworzone, poprzez
ciggte ogrzewanie i chtodzenie gory probki, w zwigzku z wielokrotnymi przej$ciami lasera.

Jak pokazano na rysunku 6¢c w gornej czesci probki, obecne sa roznej wielkosci ziarna z
réznymi kierunkami wzrostu. Jest to spowodowane inng wartoscig szybkosci chtodzenia niz w
czesci srodkowej probki. Ciepto byto rozprowadzane do otoczenia poprzez radiacje; 1 miato
wicksza warto§¢ niz przy wczesniejszych przejsciach lasera, ze wzgledu na wicksza
powierzchni¢ odprowadzenia ciepla. Zauwazy¢ mozna jednak, ze w goérnej cze$ci probki
dominuja drobne ziarna ferrytyczne (lathy ferrite).

Obserwacje za pomocg mikroskopu elektronowego skaningowego (SEM) przeprowadzono
w celu wykrycia w strukturze mozliwych azotkéw. Niewystarczajaca ilo$¢ energii dostarczone;j
W procesie, nie zapewnia dysocjacji N, — N. W zwiagzku z tym, jak wynika z analizy sktadu
przy braku obecno$ci reaktywnego Nj, nie obserwuje si¢ pojawiania azotkow w metalu. Na
rysunku 7 przedstawiono spektrum otrzymane poprzez wykorzystanie detektora EDS. Wyniki
potwierdzaja wypetnienie zatozen projektu o utrzymaniu niskiej wartosci ciepta dostarczonego,
co uchronito przed dyfuzja azotu, bedacego gazem ochronnym, do materiatu.

a) b)

Rysunek 7. Wyniki analizy EDS; a) miejsce poddane analizie chemicznej — probka
deponowana w atmosferze azotu; b) uzyskane spektrum

Figure 7. EDS analysis a) Section of the wall deposited in N atmosphere used for chemical
analyse; b) results from spectral analysis with N used as shielding gas
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Rysunek 8. Wyniki pomiaréw mikrotwardosci
Figure 8. Microhardness tests results

Graficzne przedstawienie wynikéw badan mikrotwardos$ci wraz z dewiacja standardowa dla

wytworzonych struktur zostaly zaprezentowane na rysunku 8, za§ warto§ci mikrotwardosci
zebrano w tabeli 3.

Tablica 3. Poréwnanie wynikow mikrotwardosci struktur wytworzonych w atmosferze argonu 1
azotu. Wyniki dla HV 0,2.

Table 1. Comparison of hardness measurements of the walls deposited in the argon and
nitrogen atmosphere. Results for HV 0.2.

Probka Srednia Dewiacja Najnizsza Najwyzsza
standardowa wartos¢ warto$¢
Atmosfera azotu 210,3 8,25 1827 235,3
Atmosfera argonu 193,7 5,86 169,5 230

Struktury deponowane w atmosferze azotu wykazaty nieznacznie wyzsza mikrotwardos¢,
niz te wytworzone w atmosferze argonu. W probkach napawanych w azocie, zauwazy¢ mozna
tendencje opisang przez Xu et al., (2017) [9] do wyzszej twardosci na poczatku probki, tuz za
miejscem polaczenia z substratem. Jest to wynik rézny—od otrzymanego dla préobki
wytworzonej w atmosferze argonu, gdzie spadek wartosci mikrotwardosci w pierwszej strefie
zostal rowniez zaobserwowany 1 potwierdzony w literaturze [7, 10, 11].

W s$rodkowych czesciach probek, warto§¢ mikrotwardo$ci spada, w zwigzku ze spadkiem
szybkosci chtodzenia 1 gradientu temperatury. Ciepto zostato skumulowane, jako ze chtodzenie
odbywato si¢ wylacznie poprzez radiacje i konwekcje deponowanych warstw. Trend do
wzrostu mikrotwardosci w gornych czeSciach obu probek, moze zosta¢ wyjasniony przez
zmiany w procesie chlodzenia. Brak kolejnych napawanych warstw (kolejnych przej$¢ lasera),
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wzrost wielkosci powierzchni majacej kontakt z otoczeniem, sprawia ze zwigksza si¢ szybkos$¢
chtodzenia, implikujac szybsza krystalizacjg 1 powstawanie mniejszych  ziaren.
W préobkach deponowanych w atmosferze argonu, wigkszy rozmiar ziaren zostal
zaobserwowany w gornej czg$ci Scianki, co moze wyjasni¢ nizszg warto$¢ twardosSci
w odniesieniu do probek wytworzonych w azocie. Wigkszy rozmiar ziarna moze by¢
wytlumaczony poprzez réznic¢ w przewodnos$ci cieplnej uzytych gazéow. W podwyzszonych
temperaturach argon ma przewodnos¢ cieplng réwna 30,6 mW/mK, za$ azot 44 mW/mK, wigc
ciepto jest odprowadzane szybciej ze struktur wytwarzanych w azocie [12].

5. PODSUMOWANIE | WNIOSKI

o Depozycja metodg laser-drut w atmosferze azotu jest mozliwa dla parametrow depozycji
w  standardowej atmosferze argonu. Nie stwierdzono znacznych  rdznic
w przypadku dynamiki procesu oraz metalurgicznych zmian w materiale. Wyniki projektu
potwierdzaja realno$¢ adaptacji wykorzystania azotu w przemysle kosmicznym i
nuklearnym.

o Odpowiednie  dopasowanie  parametrOw procesu pozwala na zmniejszenie
prawdopodobienstwa formowania si¢ niepozadanych azotkow w materiale.

. Mikrostruktura uzyskanych probek zalezy od zmiennych parametrow procesu. Proces
depozycji nalezy dokladnie zaprojektowaé, poprzez odpowiedni dobdr warto$ci mocy
lasera, szybkosci naktadania warstw oraz sktadu chemicznego gazu ochronnego.

o Badania mikrotwardo$ci ujawnily wyzszg twardo$¢ struktur wytworzonych
w atmosferze azotu (210,3 HV0.2) niz w atmosferze argonu (193,7 HV0.2).
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