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WARSTWY KOMPOZYTOWE Ni/Cgrafi
WYTWARZANE METODA ELEKTROCHEMICZNA

Przedstawiono wyniki badan warstw kompozytowych z oslong niklowg i dyspersyjna faza grafitowg Ni/C grarit Wytwarza-
nych metoda elektrochemiczna na podlozu stalowym. Oméwiono wplyw parametréw procesu wytwarzania na strukture ma-
terialu kompozytowego warstw. Wyznaczono charakterystyke dyspersyjnej fazy grafitowej oraz dokonano okreslenia wiel-
koSci czastek stosowanego proszku. Przedstawiono morfologi¢ i topografi¢ powierzchni wytworzonych warstw kompozyto-
wych o réznej zawartoSci dyspersyjnej fazy oraz rozmieszczenie czastek grafitu w warstwie Ni/Cgrafit. Metoda komputerowej
analizy obrazu wyznaczono udzial objetosciowy proszku grafitowego w materiale kompozytowym. Zaprezentowano wy-
niki badan tribologicznych oraz mikrotwardosci wytworzonych warstw niklowych i kompozytowych. Warstwy kompozy-
towe Ni/Cyratit wykazujq prawie trzykrotnie wigksza odpornos¢ na zuzycie przez tarcie niz warstwy niklowe.

Stowa kluczowe: warstwa kompozytowa Ni/Cgrafit, grafitowa faza dyspersyjna, warstwa niklowa, metoda elektrochemiczna

COMPOSITE LAYERS Ni/Cgraphite PRODUCED ELECTROCHEMICALLY

Electrochemical method as a one of the process in surface engineering allowed to obtain materials with high used proper-
ties to application in friction system and effective mechanical elements. Thanks to incorporation particles of different phase
into nikel matrix, selection composition of the electrolyte and technological parameters of the electrochemical process as cur-
rent, temperature, the kind of stirring, it’s possibile to modification hard and corrosion resistant nikel layers. Graphite as
a dispersion phase has a good lubricating ability, low hardness and high thermal and electrical conductivity. Thanks to con-
nection this materials it’s possibile to obtain a hard material with good used properties.

Composite layers with nickel matrix and Cgraphite disperse phase have been the subject of the present authors’ investiga-
tions. Composite layers was deposited on steel substrate (St3S) by electrochemical metod. Results of the characteristics initial
graphite powder are reported. The Ni-Cqyraphite COMposite were electrodeposited in a sulfate Watt's bath of the following com-
position: nickel sulfate (NiSO4-6H,0), nickel chloride (NiCl>:6H20), boric acid (H3BOs3) and with organic substantion Z;. In
this paper was presented the morphology, topography of Ni layers comparison with Ni/Cgraphite layers. The method computer
analysis of images was applied to determine the content of the dispersed chase of graphite in the composite material. These
investigations show that graphite powder in the whole volume of the composite layer is disposed uniformly and its introduc-
tion into the layer material causes considerable change of topography in comparison to Ni layer. The method of stirring
while electrodeposition process caused change of morphology and structure of produced layers. In the present paper applied
two kind of stirring: mechanical and ultrassound. The microhardness and tribology properties of nikel and composites layers
were also examined used wear test. Incorporation of graphite powder into Ni matrix caused improvement abrasion resistance
Ni/Cgyraphite COMposites. The im of present research was to obtain composite materials with high tribology properties and com-
pact, tight Ni-Cgrapnite layer.

Keywords: composite coating, disperse phase, nikel coating, electrochemical method

WPROWADZENIE

Warstwy powierzchniowe odgrywaja istotng role
w modyfikowaniu wielu wtasciwosci uzytkowych po-
krywanych wyrobow, takich jak np. wlasciwosci mecha-
niczne, tribologiczne, odporno$¢ na korozje. Jednym
z procesOw inzynierii powierzchni stosowanych do
ksztattowania wlasciwosci wyrobow jest niklowanie
elektrochemiczne. Struktur¢ powierzchniowych warstw
niklowych, ktéra decyduje o wiasciwosciach materiatu,

mozna ksztaltowaé w elektrochemicznym procesie ich
wytwarzania, poprzez odpowiedni dobdr sktadu elektro-
litu oraz poprzez parametry technologiczne procesu, takie
jak: prad, temperatura, mieszanie [1-3].

Jedna z bardziej efektywnych metod modyfikacji wias-
ciwosci twardych i odpornych na korozje warstw niklo-
wych jest wbudowanie w warstwe czastek innej fazy.
Poprzez odpowiedni dobor fazy dyspersyjnej, jej udzia-
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i w warstwie oraz stopnia dyspersji i sposobu rozmiesz-
czenia jej czastek mozliwa jest modyfikacja wlasciwosci
eksploatacyjnych wyrobow [4-7].

W pracy do modyfikacji wtasciwosci warstw niklo-
wych osadzanych elektrochemicznie zastosowano faze
dyspersyjna w postaci proszku grafitowego. Grafit, za-
stosowany jako faza dyspersyjna, charakteryzuje si¢
dobrymi wilasciwos$ciami smarnymi, mata twardoscia
w jednym kierunku oraz zblizonym do wigkszosci me-
tali przewodnictwem elektrycznym i cieplnym. Migkkie
czastki grafitu wbudowane w plastyczna osnowg niklo-
wa stwarzaja szerokie mozliwos$ci polepszenia smarow-
nosci oraz zwigkszenia przewodnictwa cieplnego i elek-
trycznego warstwy powierzchniowe;j.

METODYKA | ZAKRES BADAN

Warstwy niklowe i kompozytowe wytwarzano w ka-
pieli Wattsa zawierajacej: siarczan(IV) niklu(Il), chlo-
rek niklu(Il) i kwas borowy. Kapiel podstawowa byta
modyfikowana dodatkiem substancji organicznej Z1.
Proces osadzania warstw realizowano w kapieli 0 tem-
peraturze 45°C przy gestosci pradu 3 A/dm?. Warstwy
kompozytowe wytwarzano w kapieli o r6znej zawartosci
dyspersyjnej fazy grafitowej, a mianowicie: 0,1, 2, 4
i 6 g/dm>. W celu zapewnienia zwilzalno$ci grafitu
umozliwiajacej jego dyspersje w kapieli stosowano ka-
tionowy $rodek powierzchniowo czynny Z2. Dla zapew-
nienia jednorodnosci zawiesiny proszku grafitowego
w calej objetosci kapieli oraz w celu uniknigcia jego se-
dymentacji stosowano dwa rodzaje mieszania zawiesiny
podczas osadzania warstw, a mianowicie: mieszanie me-
chaniczne z szybkoscia 400 obr/min oraz ultradzwigka-
mi. Charakterystyki dyspersyjnej fazy grafitowej doko-
nano na podstawie analizy granulometrycznej za pomo-
ca Laserowego Analizatora Wielko$ci Czastek Horiba
LA - 950 oraz metodami elektronowej mikroskopii
skaningowej. Morfologi¢ powierzchni wytworzonych
warstw, ich strukture oraz rozmieszczenie czastek grafi-
tu w objgtosci materiatu oceniano na podstawie analizy
realizowanej za pomoca skaningowego mikroskopu
elektronowego S-3500 N firmy Hitachi. Stosujac program
Micrometer oraz mikroskopi¢ skaningowa (mapping),
badano rozmieszczenie czastek grafitu w warstwie kom-
pozytowej oraz wyznaczono udziat objgtosciowy fazy
dyspersyjnej w warstwie. Badaniom mikrotwardo$ci pod-
dano warstwy kompozytowe Ni/Cg.sit osadzone w ka-
pielach zawierajacych rozne ilosci proszku grafitowego,
(0,1; 2; 4; 6 g/dm®) oraz w celach poréwnawczych war-
stwy Ni. Pomiar mikrotwardo$ci wykonano metoda Vic-
kersa przy obciazeniu 20 G (HV0,02). Jednym z celéw
wytworzenia warstw z dyspersyjna faza grafitu byto
zwigkszenie odpornosci na $cieranie powtok. W tym
celu warstwy nilowe i kompozytowe poddano badaniom
tribologicznym za pomoca tribotestera T-04. Badanie
polegato na pomiarach §ladow wytarcia na probkach
w kolejnych etapach procesu oraz korekcji obciazenia

w celu zachowania statych naciskéw jednostkowych.
Podstawa do wyznaczenia odporno$ci na zuzycie byly
pomiary $ladéow wytarcia i obliczenie glgbokosci wy-
tarcia.

WYNIKI BADAN

Do wytwarzania warstw kompozytowych stosowano
polidyspersyjny proszek grafitowy o zréznicowanym
wymiarze i ksztalcie czastek. Czastki proszku wykazuja
duza sktonno$¢ do aglomeracji zarowno w Srodowisku
suchym, jak i wodnym, co stanowito pewne utrudnienie
w okresleniu wielko$ci czastek proszku. Zroéznicowanie
ksztattu 1 wymiardw czastek proszku grafitu, przedsta-
wione na rysunku 1, potwierdza rowniez analiza wielko-
$ci czastek (rys. 2).

Rys. 1. Morfologia proszku grafitu
Fig 1. Morphology of graphite powder

7.41 1,964 0,388
60-100;1111' 100-170pm

12,781
30,836
15-20pm

20-30pm

Rys. 2. Wymiary czastek stosowanego proszku grafitu
Fig. 2. Dimension analysis of applied graphite powder

Najwickszy udzial objetosciowy proszku grafitowego
stanowia czastki o wymiarach 15+20 um. Jednorodno$¢
zawiesiny proszku grafitowego w kapieli do niklowania
decyduje o jakosci warstw kompozytowych Ni/C grasit.
W celu uzyskania jednorodnej zawiesiny oraz ze wzgle-
du na jej niestabilnos¢ i sktonnos¢ czastek grafitu za-
rowno do sedymentacji, jak rowniez do gromadzenia sig¢
na powierzchni kapieli podczas osadzania warstw, stoso-
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wano dwa rodzaje mieszania: mechaniczne i ultradzwie-
kami. Wpltyw rodzaju mieszania na topografi¢ i morfolo-
gi¢ powierzchni warstw niklowych ilustruje rysunek 3,
za$ kompozytowych rysunek 4.

Rys. 3 Morfologia warstw Ni wytworzonych elektrochemicznie z zasto-
sowaniem roznego rodzaju mieszania: a) mieszanie mechaniczne,
b) mieszanie ultradzwigkami

Fig. 3. Surface of Ni layer: a) mechanical stirring, b) ultrasound stirring

Rys. 4. Morfologla warstw kompozytowych Ni/Cgrarit: @) mieszanie ultra-
dzwigkami, b) mieszanie mechaniczne

Fig. 4. Morphology of composite layers Ni/Cgeapnite: @) ultrasound stirring,
b) mechanical stirring
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Powierzchnie wytworzonych warstw Ni i Ni/Cgyafic Wy-
raznie roznia si¢. Duzy wptyw na topografi¢ i morfolo-
gi¢ wytworzonych warstw ma zaré6wno sposob miesza-
nia podczas procesu osadzania elektrochemicznego, jak
réwniez proszek grafitu zawarty w kapieli.

W przypadku warstw kompozytowych wytworzo-
nych w zawiesinie mieszanej ultradzwigkami (rys. 4a)
nie obserwuje si¢ czastek grafitu na powierzchni warstw.
Grafit jako material przewodzacy prad elektryczny jest
natychmiast pokrywany cienka warstewka niklu. Nato-
miast czastki grafitu obserwuje si¢ na powierzchni warstw
kompozytowych wytworzonych w zawiesinie mieszanej
mechanicznie (rys. 4b). W tym przypadku na powierzchni
warstwy wyraznie widoczne sa czastki grafitu niecatko-
wicie obudowane osnowa niklowa.

Wplyw sposobu mieszania na struktur¢ w przekroju
poprzecznym warstw kompozytowych wytworzonych
w kapieli zawierajacej 6 g/dm® grafitu przedstawiono na
rysunku 5.

Rys. 5. Wplyw sposobu mieszania na struktur¢ warstw kompozytowych
Ni/Cgrafit W przekroju poprzecznym: a) mieszanie mechaniczne,
b) mieszanie ultradzwigkami

Effect the kind of stirring on the composite Ni/Cgapnite layers
structure in cross section: a) mechanical stirring, b) ultrasound
stirring

Fig. 5.

Warstwy kompozytowe wytworzone w procesach, w kto-
rych zastosowano mieszanie ultradzwigkami, wykazuja
mniejszy stopien rozwinigcia, a czastki grafitu przy wig-
kszej jego zawarto$ci ukladaja si¢ w warstwie w sposob
pasmowy rownolegle do powierzchni (rys. 5aib).
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Rys. 6. Struktura warstw kompozytowych Ni/Cgrfit wytworzonych w ka-
pieli o roznej zawartosci grafitu: a) 4 g/dm®, b) 2 g/dm®

Fig. 6. Microstructures of composite layers Ni/Cgraphite produced with
different graphite contents: a) 4 g/dm?®, b) 2 g/dm?®

Wplyw zawartosci grafitu w kapieli mieszanej mecha-
nicznie na jego zawarto$¢ W osadzanej warstwie prezen-
tuja rysunki 6a i b.

Wyznaczona metoda komputerowej analizy obrazu
zawarto$¢ grafitu w wytworzonych warstwach kompozy-
towych Ni/Cg.sit przedstawiona jest w tabeli 1. Zwigk-
szenie zawartosci dyspersyjnej fazy grafitowej w kapieli
powoduje zwigkszenie ilosci whudowanego grafitu w ma-
terial wytworzonej warstwy kompozytowej.

TABELA 1. Zawartos¢ grafitu w warstwach Ni/C s Oraz ich

mikrotwardos$¢
TABLE 1. Microhardness and graphite contents in Ni/Cgaphite
layers
Zawarto$¢ Cgrafit
Materiat Twardo$¢
Kapiel Warstwa HV0,02
g/dm® % obj.
Ni - - 253,4
0,2 08 209,1
. 4 354,04
Ni/ Cgra\fit
4 12 2478
18 183,6

Badaniom mikrotwardosci poddano warstwy Ni oraz
warstwy kompozytowe Ni/Cgsit 0sadzone w kapielach
zawierajacych rozne ilosci proszku grafitowego, a miano-

wicie: 0,2, 2, 4 oraz 6 g/dm®. Zestawienie wynikow po-
miaru mikrotwardosci badanych warstw w zalezno$ci od
zawarto$ci fazy dyspersyjnej w kapieli i w wytworzonych
warstwach kompozytowych zamieszczono w tabeli 1.
Whbudowanie fazy dyspersyjnej grafitu w warstwe niklo-
wa powoduje zmniejszenie twardo$ci materiatu 0 30%.

Badaniom tribologicznym zostaly poddane warstwy
kompozytowe wytworzone w kapieli o zawartosci grafi-
tu 6 g/dm? oraz warstwy niklowe. Wyniki tych badan
przedstawione sa na rysunku 7.
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Rys. 7. Zuzycie $cierne warstw Ni oraz Ni/Cgyrafit przy obciazeniu 50 MPa

Fig. 7. Diagram of abrasive wear Ni and Ni/Cgrapnite layers with 50 MPa
loads

Analiza wynikow badania zuzycia przez tarcie wykazata,
ze warstwy zawierajace dyspersyjna faze grafitu wyka-
zuja prawie trzykrotnie wigksza odpornos$¢ na zuzycie
przez tarcie.

Obraz zniszczen badanych warstw po przeprowadzo-
nej probie $cierania przedstawiony jest na rysunkach 8
i9.

Rys. 8. Slady wytarcia na powierzchni warstwy niklowej po probie cie-
rania

Fig. 8. Erosion rack on the Ni layer after wear test

Na rysunkach widoczne sa rownomierne wytarcia
w ksztalcie elipsy z zauwazalnymi rysami, ktorych kie-
runek jest wynikiem dziatania przeciwprobki stozkowe;.
W obszarze styku warstwy kompozytowej z przeciw-
prébka nie stwierdzono zadnych peknigé czy tez ztusz-
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czen materiatu lub jakichkolwiek dekohezji fragmentéw
warstwy pod wptywem obciazenia, lecz rtOwnomierne Wy-
cieranie materiatu. Swiadczy to o dobrej adhezji warstw
do podtoza. W przypadku warstwy niklowej widoczne
jest jej catkowite wytarcie do stalowego podtoza.

Rys. 9. Slady wytarcia na powierchni warstwy kompozytowej Ni/Cgrafit
po probie Scierania
Fig. 9. Erosion rack on the Ni/Cgyrapnite cCOMposite layer after wear test

PODSUMOWANIE | WNIOSKI

Badania zrealizowane w ramach niniejszej pracy wy-
kazaly, ze:
— warstwy Ni i Ni/Cgyqsit wytworzone metoda elektro-
chemiczna charakteryzuja si¢ szczelnoscia oraz zwar-
ta budowa na calej pokrywanej powierzchni,

Kompozyty 9:1(2009) All rights reserved

— rodzaj mieszania podczas prowadzenia procesOw osa-
dzania metoda elektrochemiczng oraz ilo$¢ fazy dys-
persyjnej w kapielach, w ktorych wytwarzane sa war-
stwy Ni oraz Ni/Cysi, wptywaja znaczaco na morfo-
logig, topografig i strukturg otrzymanych warstw,

— warstwy kompozytowe Ni/Cqyrfir, Wytwarzane meto-
da elektrochemiczna, wykazuja trzykrotnie wigksza
odpornos$¢ na zuzycie przez tarcie w poroOwnaniu
z warstwami niklowymi.
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