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Streszczenie

Artykul dotyczy problematyki zwigzanej z modyfikacja warstwy wierzchniej zeliwa
szarego za pomocg laserowej obrobki cieplnej (LOC) przede wszystkim w celu zwigk-
szania odpornosci na zuzycie tribologiczne fragmentéw czesci maszyn wykonanych
z tego materialu. W niniejszej pracy przedstawiono badania wplywu stopowania lase-
rowego borem na mikrostrukture warstwy wierzchniej zeliwa sferoidalnego. Celem
prezentowanych badan byta ocena budowy strefy stopowanej laserowo borem w warstwie
wierzchniej zeliwa sferoidalnego z wykorzystaniem dyskretnej metody spektroskopii
elektronéw Auger, ktoérg wybrano ze wzgledu na szczegolne mozliwoéci badawcze de-
dykowane warstwom zawierajacym pierwiastki lekkie. Modyfikacje warstwy wierzch-
niej dokonano za pomocg lasera molekularnego CO, o pracy ciaglej firmy Trumpf
o maksymalnej mocy wyjsciowej 2600W i modzie TEM,,1. Do oceny efektéw LOC,
oprécz metody AES, wykorzystano mikroskopy optyczne i elektronowy mikroskop
skaningowy oraz dyfraktometr rentgenowski. Twardos¢ oceniono metoda Vickersa przy
obcigzeniu 0,9807 N. Stopowanie laserowe Zeliwa sferoidalnego borem umozliwia
wytworzenie warstwy wierzchniej skladajacej sie z drobnoziarnistej strefy przetopionej,
wzbogaconej w nowopowstale fazy zawierajace wprowadzany pierwiastek, strefy przejs-
ciowej oraz zahartowanej ze stanu statego. Uzyskana strefa przetopiona pozwala ok.
7-krotnie zwigkszy¢ twardos¢ warstwy wierzchniej zeliwa. Badania za pomoca AES tej
strefy wykazaly obecno$¢ wprowadzonego podczas LOC boru, ktérego zawarto$¢ wy-
nosita ok. 10% at., co umozliwilo powstanie borkéw Fe,B. Obecnos¢ tych borkéw po-
twierdzita analiza dyfrakcyjna oraz obserwacje mikrostrukturalne. Ponadto wykazano,
ze mniejszej zawartoéci wprowadzonego pierwiastka mozna spodziewac sie posrodku
strefy przetopionej, gdzie odnotowano réwniez mniejszg twardos¢. Stwierdzono takze,
ze w strefie przetopionej w poblizu strefy przejéciowej wystepuja duze réznice w pro-
porcjach zelaza i boru, co wskazuje na obecno$¢ w tym miejscu bardziej drobnoziarnistej
mikrostruktury. Wystepowanie w tym obszarze drobniejszych ziarn potwierdzily
obserwacje mikrostrukturalne.

Stowa kluczowe: stopowanie laserowe, spektroskopia elektronéw Auger, mikrostruktura

Abstract

The paper concerns aspects related with surface layer of gray iron modification using
laser heat treatment (LHT) mainly to achieve the increase of the resistance to tribological
wear of machine elements parts made of this iron. In this paper the influence of laser
alloying with boron on the microstructure of the nodular iron surface layer is presented.
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The aim of the research was the evaluation of the structure of laser alloyed zone with
boron in the surface layer of nodular iron using Auger Electron Spectroscopy. This
method has been chosen because of special research possibilities dedicated to layers made
of light elements. Surface layer modification was made using CO, Trumpf molecular
laser with continuous wave with 2600W output power and TEM,,; mode. Except AES
method to evaluate LHT effects optical and electron scanning microscopes and X-ray
diffractometers were applied. Hardness was assessed by Vickers method with the load of
0.9807N. Laser alloying with boron of nodular iron makes possible to achieve the surface
layer made of finegrained remelted zone enriched with new phases containing
implemented element, the transition zone and the hardened zone form the solid state.
The remelted zone allows for approximately 7-fold increase of the harness of the surface
layer of the iron. The research with AES of this zone showed the existence of born
implemented during LHT. Its amount was about 10% at., which made possible to create
Fe,B borides. Presence of those borides was confirmed by microscopic observation and
X-ray diffraction. In addition, it was showed that less amount of implemented element
could be expected in the middle of the remelted zone, where lower hardness has been
also found. Moreover, in the remelted zone in the neighborhood of the transition zone
large differences in proportions of iron and boron has been detected. It points to more
fine grained microstructure in this place. Presence of such fine grained microstructure

was confirmed by microscopic observation.

Keywords: laser alloying, Auger electron spectroscopy, microstructure

1. WPROWADZENIE

Technologie wykorzystujace skoncentrowane
wiazki energii, w tym technologie laserowe, zna-
lazly szerokie zastosowanie w wielu dziedzinach,
réwniez w inzynierii materiatowej, np. do wspo-
magania procesow ksztaltowania, w procesach
spawalniczych czy tez do modyfikacji warstw
wierzchnich elementéw z réznych stopéw me-
tali [1-10]. W wyniku takiej obrobki powierz-
chniowej mozliwe jest ich zastosowanie w bar-
dziej wymagajacych warunkach pracy (np. nara-
zonych na intensywniejsze zuzycie przez tarcie)
lub zwiekszenie ich trwatosci.

Zeliwo sferoidalne ze wzgledu na swoje szcze-
golne wlasciwosci staje sie coraz popularniejszym
materialem w réznych galeziach przemystu np.
motoryzacyjnego (czesci skrzyn biegow, kota ze-
bate, tuleje cylindrowe, waty korbowe, walki roz-
rzadu), hutniczego, maszyn rolniczych [9-11].
Niektore fragmenty tych czesci narazone sg pod-
czas pracy na intensywne zuzycie tribologiczne
czy tez korozje, co powoduje, ze wymaga sie od
nich odpowiednich wlasciwos$ci warstwy wierzch-
niej. Laserowa obrobka cieplna jest jedna z metod
pozwalajacych na zmiane tych wlasciwosci w ok-
reslonych miejscach fragmentéw czesci maszyn.

1. INTRODUCTION

Technologies that use concentrated energy
beams, like laser technologies, found application
in many fields, including material engineering
for example in case of supporting the forming
processes, in welding processes or in modification
of surface layers of elements made of various
metal alloys [1-10]. As a result of such surface
treatment it is possible to use them in more de-
manding working conditions (for example exposed
to more intensive wear due to friction) or to in-
crease their durability.

Nodular iron due to its special properties is
becoming an increasingly popular material in
various industries branches such as automotive
(parts of gearboxes, gears, cylinder liners, crank-
shafts, camshafts), metallurgy, agricultural ma-
chinery [9-11]. Some places of these parts are
exposed during their work to intensive tribologi-
cal wear or corrosion, which causes that special
properties of their surface layer are required. La-
ser heat treatment is one of the methods allows
to change these properties at selected places of
machine parts.
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Dotychczasowe badania w zakresie lasero-
wej obrobki cieplnej (w szczeg6lnosci stopowa-
nia borem) zeliwa wykazaly ze, taka modyfikacja
jego warstwy wierzchniej skutkuje uzyskaniem
zwiekszeniem twardosci i odpornosci na zuzycie
tribologiczne [12]. W strefie przetopionej pow-
staje drobnoziarnista mikrostruktura o charak-
terze zblizonym do zahartowanego zeliwa bia-
tego. Nalezy zaznaczy¢, ze mikrostruktura i uzys-
kana twardos$¢ zalezy od warunkow przeprowa-
dzonej obrobki, np. od parametréw laserowego
nagrzewania powierzchni [13], a takze, w przy-
padku stopowania, od rodzaju wprowadzanego
pierwiastka, kombinacji pierwiastkdw lub zwigz-
kow [12, 14].

Identyfikacja stanu uzyskiwanych warstw
wierzchnich po laserowej obrébce cieplnej sta-
nowi istotny element badan nad oceng zjawisk
zachodzacych podczas tej obrobki, a co za tym
idzie ocena mozliwosci wplywania na jej re-
zultaty. Jedna z niewielu metod badania warstw
wzbogaconych w pierwiastki lekkie (jak wars-
twy po naweglaniu, azotowaniu, borowaniu) jest
spektroskopia elektronéw Auger (AES - Auger
Electron Spectroscopy). Spowodowane jest to wy-
stepowaniem wiekszego prawdopodobienstwa
emisji elektronow Auger w przypadku tych pier-
wiastkow niz zajscia promieniowania X. Poza
tym metoda AES cechuje si¢ innymi istotnymi
zaletami jak ta, Ze informacja o analizowanych
pierwiastkach pochodzi tylko z paru warstw ato-
mowych [15]. Elektron Auger moze wydostacé
sie z glebokosci ok. 5-50 A, co czyni te metode
bardzo czulg i umozliwia dokladne wykonanie
profili zmian wartosci badanego pierwiastka.
Z tego wzgledu dedykowana jest do oceny nawet
bardzo cienkich warstw.

Celem prezentowanych badan byla ocena
budowy strefy stopowanej laserowo borem
w warstwie wierzchniej zeliwa sferoidalnego z
wykorzystaniem metody spektroskopii elektro-
now Auger.

2. METODYKA BADAN

Obiektem badan bylo ferrytyczno-perlityczne
zeliwo sferoidalne EN-GJS-500 zawierajace 3,82%
C, 2,53% Si, 0,33% Mn, 0,02% Cr, 0,042% P,
0,013% S10,257% Cu.

Previous research in this area of laser heat
treatment (especially in case of boron alloying) of
cast iron, showed that such modification of its
surface layer results in improved of the hardness
and resistance to tribological wear [12]. In the
remelted zone, fine grained microstructure, simi-
lar to hardened white iron are formed. It needs
to be underlined, that obtained microstructure
and hardness depends on the conditions of the
treatment like: laser surface heating parameters
[13], and also (in the case of the alloying) kind of
implemented element, combination of elements
or compounds [12, 14].

Identification of the condition of the obtained
surface layers after laser heat treatment is an
important aspect of research on the evaluation of
phenomena occurring during this treatment, and
thus the assessment of the possibility of influen-
cing its results. One of the only few investigation
methods of layers enriched with light elements
(such as layers after carburizing, nitriding, boro-
nizing) is Auger electron spectroscopy (AES). This
is due to the higher probability of Auger electrons
emission in case of these elements than the occur-
rence of X-radiation. Furthermore, the AES me-
thod has other important advantage, such as this,
that information about the analyzed element co-
mes only from several atomic layers [15]. Auger
electron can get out from a depth of about 5-50 A
which makes this method very sensitive and allows
for precisely create the profile changes of the va-
lue of investigated element. For this reason, it is
dedicated for evaluation of even very thin layers.

The aim of presented research was to assess
the structure of the laser alloyed zone with boron
in the surface layer of nodular iron using the
Auger electron spectroscopy method.

2. METHODOLOGY

The object of the study was EN-GJS-500 no-
dular iron (with the matrix consisting ferrite and
pearlite) containing 3.82% C, 2.53% Si, 0.33% Mn,
0.02% Cr, 0.042% P, 0.013% S and 0.257% Cu.
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Badanie polegalo na przeprowadzeniu la-
serowej obrobki cieplnej za pomocg lasera mo-
lekularnego CO, o pracy ciaglej firmy Trumpf
o maksymalnej mocy wyjsciowej 2600W i modzie
TEMy,. Parametry obrobki laserowej dobrano tak,
aby przez nagrzanie warstwy wierzchniej uzys-
kac jej przetopienie wraz z nalozong uprzednio
na powierzchnie zeliwa powtoka z substancjg
stopujaca, ktora byl amorficzny bor.

Sposéb stopowania polegal na wymieszaniu
(na skutek wystepujacych ruchéw konwekcyj-
nych w przetapianym obszarze w wyniku prze-
suwania sie wigzki laserowej) substancji stopu-
jacej wraz z warstwa wierzchnig bedaca w stanie
cieklym pod wplywem nagrzewania wigzka la-
serowy, nastepnie szybkim schlodzeniu powodu-
jacym krystalizacje i zahartowanie.

Efekty przeprowadzonej obrébki laserowe;j
oceniono za pomocg mikroskopéw optycznych
Epiquant firmy Carl Zeiss i Eclipse L150 firmy
Nikon oraz elektronowego mikroskopu skanin-
gowego Stereoscan firmy Cambridge, a takze
dyfraktometru rentgenowskiego Bruker D8 Ad-
vances. Na dyfraktometrze Bruker zastosowano
filtrowane promieniowanie lampy o anodzie ko-
baltowej. Linie dyfrakcyjne rejestrowano w za-
kresie kata 20 metodg krokowg ze skokiem kata
26 réwnym 0,01°. Analiza prowadzona zostala
przy zastosowaniu firmowego programu do
identyfikacji faz, rezydujacego w komputerze
sterujagcym pracg dyfraktometru marki Bruker.

Twardo$¢ oceniono metodg Vickersa za
pomocy twardos$ciomierza ZWICK 3212 przy
obcigzeniu 0,9807 N.

Do analizy stezenia boru i jego zmian w uzys-
kanej warstwie wierzchniej wykorzystano spektro-
skop elektronéw Auger. Zastosowane urzadze-
nie firmy RIBER typu LAS 620 pozwala na wy-
konanie pojedynczych pomiaréw z obszaréw
o $rednicy 2 um (co odpowiada $rednicy pier-
wotnej wigzki elektronéw wzbudzajacych pro-
ces Auger) i glebokosci ok. 10 A [16]. Metoda t3
mozna poddawac analizie wszystkie pierwiastki
oprécz wodoru i helu.

Badanie sktadu chemicznego oraz twardosci
wykonano na poprzecznym zgladzie metalogra-
ficznym. Miejsca pomiaru zaznaczono narys. 1.

The research consisted of execution of the la-
ser heat treatment using CO, Trumpf molecular
laser with continuous wave with 2600W output
power and TEM,,; mode. The parameters of the
laser treatment were selected to achieve (by heat-
ing of the surface) remelting of the surface layer
with the previously applied on the top of the iron
an alloying substance, that was amorphous boron.

The method of alloying consisted in mixing
(as a consequence of convective movements in
the remelted area as a result of moving of the
laser beam) the alloying substance together with
the surface layer existing in the liquid state (due
to the influence of laser beam heating), than rapid
cooling causing crystallization and hardening.

The effects of the laser treatment were eva-
luated using Epiquant by Carl Zeiss and Eclipse
L150 by Nikon optical microscopes and Stereo-
scan electron scanning microscope by Cambridge
and Bruker D8 Advances X-ray diffractometer.
The Bruker diffractometer filtered lamp with
a cobalt anode was used. Diffraction lines were
recorded in the range of angle of 26 by the step
method (step angle of 28was equal to 0.01 °). The
analysis was carried out using the company’s
phase identification program residing in the Bru-
ker diffractometer computer.

The hardness was assessed using the Vickers
method by means of a ZWICK 3212 tester with
a load of 0.9807 N.

Auger electron spectroscopy was used to ana-
lyze the boron concentration and its changes in
the obtained surface layer. Applied in presented
research RIBER type LAS 620 device allows to
make single measurements from areas with a dia-
meter of 2 um (which corresponds to the dia-
meter of the primary electron beam inducing the
Auger process) and a depth of approx. 10 A [16].
The method can be used to analyze all elements
except hydrogen and helium.

The chemical composition and hardness test was
performed on transverse metallographic samples.
The places of measurments are marked in the Fig. 1.
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Miejsca pomiaru AES oraz HV wykonane od jednej z krawedzi
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Rys. 1. Schemat poprzecznego zgtadu metalograficznego zeliwa sferoidalnego
po stopowaniu laserowym z wyznaczonymi miejsca badania AES i HV

Fig. 1. The scheme of transverse metallographic sample of nodular iron
after laser alloying with marked testing places of AES and HV

Obrobka laserowa przeprowadzona zostala
w Instytucie Technologii Mechanicznej Politech-
niki Poznanskiej. Badania za pomocg mikroskopu
optycznego wykonano w Instytucie Obrobki
Plastycznej w Poznaniu oraz Instytucie Maszyn
Roboczych i Pojazdéow Samochodowych Poli-
techniki Poznanskiej, w ktérym wykonano réow-
niez pomiar twardosci oraz sktadu chemicznego.
Natomiast badania za pomocg mikroskopu ska-
ningowego oraz dyfraktometryczne przeprowa-
dzono w Katedrze Metaloznawstwa i Metalurgii
Proszkow Akademii Gérniczo-Hutniczej.

3. WYNIKI I ANALIZA BDAN

Po laserowej obrébce cieplnej polegajacej
na stopowaniu warstwy wierzchniej zeliwa od
rdzenia (materialu rodzimego) wyr6zni¢ mozna
byto trzy charakterystyczne strefy: zahartowana
ze stanu stalego, przejsciowg (czgsciowo przeto-
piong) oraz przetopiong (wzbogacong o pierwia-
stek stopowy, w tym przypadku bor) - rys. 21 3.

Laser treatment was carried out at the Insti-
tute of Mechanical Technology at the Poznan
University of Technology. Optical microscopy in-
vestigation was carried out at the Metal Forming
Institute in Poznan and the Institute of Machi-
nes and Motor Vehicles of the Poznan University
of Technology, where hardness and chemical com-
position were also executed. Studies using scan-
ning microscope and diffractometer were carried
out at the Department of Metal Science and Me-
tallurgy of Powders of the University of Science
and Technology.

3. RESEARCH RESULTS AND ANALYSIS

After laser heat treatment consisting in al-
loying of the surface layer of cast iron three cha-
racteristic zones from the core (the base material)
were distinguished: the hardened from the solid
state, the transition (partly remelted) and remel-
ted (enriched with alloying element — boron in this
case) - Fig. 2 and 3.

b)

Rys. 2. Warstwa wierzchnia zeliwa sferoidalnego po stopowaniu laserowym (SEM, zglad metalograficzny wykonany od strony obrabianej powierzchni:
a) nietrawiony; b) trawiony): I - strefa przetopiona, II - strefa przejéciowa, III - strefa zahartowana ze stanu stalego, IV — material rodzimy

Fig. 2. The surface layer of nodular iron after laser alloying (SEM, metallographic sample - the top of the treated surface: a) non-etched;
b) etched): I - the remelted zone, II - the transition zone, III - the hardened zone from the solid state, IV - the base material
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Rys. 3. Warstwa wierzchnia zeliwa sferoidalnego po stopowaniu laserowym (MO, poprzeczny zglad metalograficzny, trawiony):
I - strefa przetopiona, II - strefa przejsciowa, III - strefa zahartowana ze stanu statego, IV — material rodzimy

Fig. 3. The surface layer of nodular iron after laser alloying (OM, metallographic sample - the transvers view, etched):
I - the remelted zone, II - the transition zone, I1I - the hardened zone from the solid state, IV - the base material

W strefie zahartowanej ze stanu stalego (stre-
fa ,III” na rys. 2a i 3) mozna wyr6zni¢ marten-
zyt, ferryt oraz kulki grafitu w martenzytycznych
otoczkach, charakterystycznych dla obrébki la-
serowej zeliwa sferoidalnego.

W strefie przejsciowej (tworzacej stosun-
kowo waski obszar w warstwie wierzchniej ob-
robionego laserowo zeliwa - strefa ,,II” na rys. 2
i3 oraz4) odnotowaé mozna wystepowanie: mar-
tenzytu, austenitu szczatkowego, ferrytu oraz
kulek grafitu w podwdjnej otoczce, z ktérej jed-
na to zahartowany ledeburyt przemieniony,
a druga — martenzyt - jak w przypadku strefy za-
hartowanej ze stanu stalego.

otoczka grafitu P
(ledeburytyczna) i rs
/graphite shell ~{ \
(ledeburic)

otoczka grafitu
(martenzytyczna)
/graphite shell
(martensitic)

austenit
szczgtkowy
/retained
austenite

mareftizyt
martensite

In the hardened zone from the solid state
(“III” zone in Fig. 2a and 3) can be distinguished:
martensite, ferrite and graphite nodules in the
martensitic shells (characteristic of the laser treat-
ment of nodular iron).

In the transition zone (which is a relatively
narrow area in the surface layer of laser-treated
cast iron — “II” zone in Fig. 2, 3 and 4) can be no-
ticed the occurrence of martensite, residual aus-
tenite, ferrite and graphite nodules in a double
shell (where one of them is hardened ledeburite,
and the second one - martensite — as in case of the
hardened zone form the solid state).

Rys. 4. Fragment strefy przejsciowej warstwy wierzchniej zeliwa sferoidalnego
po stopowaniu laserowym (poprzeczny zglad metalograficzny, trawiony, MO)

Fig. 4. The part of the transition zone of the surface layer of nodular iron
after laser alloying (transvers metallographic sample, etched, OM)

W strefie przetopionej (pierwszej od powierz-
chni - oznaczonej jako ,I” narys. 21 3) zaobser-
wowa¢ mozna do$¢ homogeniczng, drobnoziar-
nista mikrostrukture z wystepujacymi miejscami

In the remelted zone (the first one from the
surface - marked as “I” in Fig. 2 and 3), it can ob-
served a fairly homogeneous, fine-grained micro-
structure with graphite nodules (that did not have
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kulkami grafitu, ktére nie zdazyly sie do konca
rozpusci¢ w cieklym roztworze zelaza (rys. 5).
W strefie tej wyrdzni¢ obszary dendrytyczne
(powstale w wyniku przetopienia podczas nagrze-
wania laserowego i krystalizacji) wystepujace
w szczegolnosci przy strefie przejsciowej (rys. 5b).
Dendryty zarodkujg na granicy z materiatem
nieprzetopionym. Strefa przetopiona, stanowigc
stosunkowo jednorodny obszar, w ktérym moz-
na sie spodziewac wystepowania przede wszyst-
kim mikrostruktury o budowie zblizonej do za-
hartowanego ledeburytu przemienionego z ce-
mentytem i austenitem szczatkowym, jest trud-
niejsza w ocenie fazowej niz w przypadku po-
zostalych dwoch stref zmodyfikowanej warstwy
wierzchniej zeliwa. Nalezy wzig¢ réwniez pod
uwage, ze zastosowanie stopowania (powoduja-
cego zmiang skladu chemicznego tej strefy)
sprawia, ze identyfikacja fazowa jest jeszcze bar-
dziej zlozona. Poza tym nierdwnowagowe wa-
runki tworzenia takiej mikrostruktury powoduja
dodatkowe problemy w interpretacji dyfrakto-
gramow rentgenostrukturalnych.

i a

enough time to entirely dissolve in the liquid iron
solution) (Fig. 5). In this zone, it can be distin-
guished dendritic areas (created as a result of re-
melting during laser heating and crystallization)
occurring especially near the tranmsition zone
(Fig. 5b). Dendrites nucleate on the border with
non-melted material. The remelted zone, as a re-
latively homogeneous area, where mainly the
microstructure similar to hardened ledeburite
with cementite and residual austenite can be ex-
pected, is more difficult in phase evaluation (more
than in case of the other two zones in the mo-
dified cast iron surface layer). It should also be
taken into account that the application of alloy-
ing (causing the change in the chemical composi-
tion of this zone) makes the phase identification
more complex issue. Furthermore, non-equilibrium
conditions of creating of such a microstructure
cause additional problems in the interpretation
of X-ray diffractograms.

b

Rys. 5. Fragment strefy przetopionej warstwy wierzchniej zeliwa sferoidalnego
po stopowaniu laserowym (poprzeczny zglad metalograficzny, trawiony, MO)

Fig. 5. The part of the remelted zone in the surface layer of nodular iron
after laser alloying (transvers metallographic sample, etched, OM)

Badania za pomocg spektroskopii elektro-
néw Auger obszaru strefy przetopionej wykazaty
obecnos¢ wprowadzonego podczas LOC boru
(rys. 6), ktorego zawartos¢ wynosila $rednio ok.
10% at. Przy takiej zawarto$ci boru mozliwe jest
powstanie borkow zelaza Fe,B (w ukladzie Fe-B
przy 10% at. boru wystepuje stop podeutektyczny).

Investigations with Auger electron spectro-
scopy of the remelted zone area showed the pre-
sence of boron introduced during LHT (Fig. 6).
The average content of boron was about 10% at.
With this content of boron it is possible to create
iron borides Fe,B (the hypoeutectic alloy existing
in the Fe-B diagram at 10% of boron).

Paczkowska Marta. 2018. ,, The analysis of the laser alloyed zone with boron in nodular iron with use
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Rys. 6. Widmo rézniczkowe wykonane metoda AES w strefie przetopionej warstwy
wierzchniej zeliwa sferoidalnego po stopowaniu laserowym borem

Fig. 6. The differential spectrum made by AES method in the area of remelted surface
zone of nodular iron after laser alloying with boron

Analiza dyfrakcyjna potwierdzita wystepo-
wanie fazy a oraz borku Fe,B (rys. 7). W celu
obserwacji drobnych wydzielen Fe;B przepro-
wadzono dodatkowo obserwacje w wigkszym
powigkszeniu (rys. 8). Ksztalty borkéow Fe,B
(np. formy wieloscienne) sg charakterystyczne
dla tych, jakie powstaja podczas obrébki prze-
topieniowej. Nalezy zaznaczy¢, ze w przypadku
zeliwa nie mozna wykluczy¢ réwniez wystepo-
wania borku Fe;B lub borocementytu Fes(B,C)
o iglastej morforlogii zblizonej do tej, jaka przy-
biera cmentyt pierwotny.

The diffraction analysis confirmed the pre-
sence of « phase and Fe,B boride (Fig. 7). In or-
der to notice small Fe;B precipitates, additional
observations were made at higher magnification
(Fig. 8). Shapes of Fe,B borides (for example poly-
hedral forms) are characteristic of those that occur
during the remelting treatments. It should be no-
ted that in the case of cast iron, the occurrence of
FesB boride or Fes(B,C) borocementite with needle-
like morphology similar to morphology of primary
cementite can be expected.

Fe,C

Intensywnos$é/Intensity
Fe,C

|

FeqsC
B

110Feq,

11 e

Fe,
Fe,

Fe,C
FesC g

2
LE FeC

1B Fem

00F ey

.
=

50
28]

Rys. 7. Dyfraktogram RTG wykonany w strefie przetopionej warstwy wierzchniej zeliwa sferoidalnego

Fig. 7. X-ray diffractogram of the remelted zone in the nodular iron surface layer

Rys. 8. Fragment strefy przetopionej warstwy wierzchniej zeliwa sferoidalnego wraz z borkami zelaza Fe,B
uzyskanymi po stopowaniu laserowym (poprzeczny zgtad metalograficzny, trawiony, MO)

Fig. 8. The part of the remelted zone in the surface layer of nodular iron with iron borides Fe,B
created after laser alloying (transvers metallographic sample, etched, OM)
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Wykonane profile zawartosci pierwiastkow
metoda AES w trzech miejscach na zgladzie po-
przecznym od powierzchni w kierunku rdzenia
probki wykazaly pewne réznice w skladzie che-
micznym (rys. 9).

The carried out profiles of the elements con-
tent by AES method in three places on the trans-
verse sample from the surface to the core material
showed some differences in the chemical compo-
sition (Fig. 9).
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Rys. 9. Zmiana zawartosci Fe, C i B wyrazona w wartoéci Ci [% at.] na widmie uzyskanym metodg AES zmierzonym
od powierzchni w kierunku rdzenia materialu na trzech odcinkach w strefie przetopionej od jednej
z jej krawedzi w odleglosci: a) %; b) ¥ (czyli posrodku strefy przetopionej); c) %
Fig. 9. The change of Fe, C and B content (expressed in Ci [% at.]) in the spectrum obtained with the AES method
measured from the surface to the core material in three sections of the remelted zone from one of its
edges at a distance of: a) %; b) ¥ (consequently in the middle of the remelted zone); c) %

Z przeprowadzonego badania wynika, ze
mniejszej, o ok. 2% at., zawartosci wprowadzo-
nego pierwiastka mozna spodziewac si¢ posrodku
strefy przetopionej (rys. 10). Zwigzane jest to
prawdopodobnie z ruchami konwekcyjnymi wy-
stepujacymi w strefie przetapianej podczas ob-
robki laserowej oraz metoda wigzki laserowej (01).

The study shows, that a smaller (about 2% at.)
contents of the implemented element can be ex-
pected in the middle of the melted zone (Fig. 10).
This is probably related to convective movements
occurring in the remelted zone during laser treat-
ment and the laser beam mode (01).
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Rys. 10. Srednia zawarto$¢ boru zmierzona na trzech odcinkach od powierzchni w kierunku rdzenia
w strefie przetopionej od jednej z jej krawedzi w odlegtosci: a) %; b) ¥3; ¢) %

Fig. 10. The average boron content measured in the three sections from the surface to the core material
in the remelted zone from one of its edges at a distance of: a) %; b) ¥; c) %

Na pewne zroznicowanie mikrostrukturalne
w strefie przetopionej wskazaty réwniez badania
twardosci (rys. 11). Spodziewac si¢ mozna mniej-

The hardness tests also showed some micro-
structural differentiation in the remelted zone
(Fig. 11). A smaller strengthening in places with
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szego umocnienia w miejscach ubozszych w pier-
wiastek stopowy (rys. 12). Posrodku strefy twar-
dos¢ wynosita ok. 1200 HVO0,1 a w polowie od-
leglosci od srodka do jej krawedzi ok. 1400 HVO,1.

1600

less amount of the alloying element can be expected
(Fig. 12). In the middle of the remelted zone the
hardness was about 1200 HV0.1 and in the halfway
from the center to its edge was about 1400 HVO.1.
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Rys. 11. Srednia twardo$¢ zmierzona metodg Vickersa na trzech odcinkach od powierzchni w kierunku
rdzenia w strefie przetopionej od jednej z jej krawedzi w odleglosci: a) %; b) %; ¢) %

Fig. 11. The average hardness measured by the Vickers method in the three sections from the surface
to the core material in the remelted zone from one of its edges at a distance of: a) %; b) ¥; ¢) %
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Rys. 12. Twardo$¢ w strefie przetopionej warstwy wierzchniej zeliwa sferoidalnego
po stopowaniu laserowym w zalezno$ci zawartosci wprowadzonego boru

Fig. 12. The hardness in the area of remelted surface layer of nodular iron after laser
alloyingin the dependence on the content of implemented boron

Badanie z wykorzystaniem metody AES,
polegajace na pomiarze skfadu chemicznego co
2 um w strefie przetopionej na dtugosci 60 um
tuz przy granicy z nieprzetopionym materiatem
(ktorego rezultaty przedstawiono narys. 13), prze-
prowadzono w celu oceny charakteru zmian
proporcji zelaza do boru (rys. 14). Poza tym, ze
wraz ze zblizaniem si¢ do granicy ze strefg przej-
$ciowg rosnie stosunek Fe do B, to rosng takze
réznice w tych proporcjach. Moze to oznaczaé
wystepowanie faz o mniejszej wielko$ci niz w po-
zostalym obszarze strefy przetopionej. Tworzenie
sie drobnych krystalitow w poblizu materiatu
nieprzetopionego mozna poréwnac do krystali-
zacji wlewka, podczas ktérej jako pierwsze przy

The investigation with the AES method con-
sisting in the measurement of chemical composi-
tion every 2 fim in the remelted zone of 60 fim in
the neighborhood of non-melted material (the
results are presented in Fig. 13) was carried out
to assess the character of changes in iron-to-
boron proportions (Fig. 14). Despite the fact, that
with approaching to the border with the transi-
tion zone, the Fe to B ratio grows, the differences
in these proportions also grow. This may mean
the occurrence of smaller size of phases than in
the rest area of the remelted zone (also confirmed
by microstructural observations — Fig. 15). The
formation of fine crystallites near the unmelted
material can be compared to the crystallization of
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$ciankach powstaja tzw. krystality zamrozone [18]
(potwierdzily to rdwniez obserwacje mikrostruk-
turalne - rys. 15), co wskazuje na pewne analogie
do proceséw odlewniczych (pomimo zupelnie
odmiennych warunkéw tworzenia stopu, jakie
zachodza podczas obrébki laserowej).

920

the ingot. During this process the so-called: fro-
zen crystallites [18] are formed at the walls. This
indicates some analogies to foundry processes
(despite of completely different conditions of alloy
forming that occur during laser treatment).
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Rys. 13. Zmiana zawartoéci Fe, C i B wyrazona w Ci [% at.] na widmie uzyskanym metoda AES
zmierzonym w strefie przetopionej przy granicy z nieprzetopionym materialem
Fig. 13. The change of Fe, C and B content (expressed in Ci [% at.]) in the spectrum obtained
by the AES method measured in the remelted zone at the border with non-remelted material
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Rys. 14. Zmiana proporcji zelaza do boru oszacowana w strefie przetopionej przy granicy z nieprzetopionym materialem

Fig. 14. The change of iron-to-boron proportions estimated in the remelted zone near the border with non-melted material

Rys. 15. Fragment strefy przetopionej warstwy wierzchniej zeliwa sferoidalnego po stopowaniu laserowym przy strefie
przejéciowej wraz z zaznaczonymi obszarami ultra drobnokrystalicznej mikrostruktury (poprzeczny zglad
metalograficzny, trawiony, MO)

Fig. 15. The part of the remelted zone in the surface layer of nodular iron after laser alloying at the transition zone with
marked areas of ultrafine crystalline microstructure (transvers metallographic sample, etched, OM)
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4. PODSUMOWANIE I WNIOSKI

Na podstawie przeprowadzonych badan
mozna wysuna¢ wymienione ponizej wnioski
1 spostrzezenia.

Stopowanie laserowe zeliwa sferoidalnego
borem umozliwia wytworzenie warstwy wierzch-
niej, skladajacej si¢ z drobnoziarnistej strefy
przetopionej wzbogaconej w nowopowstate fa-
zy zawierajace wprowadzany pierwiastek, strefy
przejsciowej oraz strefy zahartowanej ze stanu
stalego. Utworzona w skutek takiej obrobki strefa
przetopiona pozwala ok. 7-krotnie zwigkszy¢ twar-
dos$¢ warstwy wierzchniej zeliwa.

Badania za pomocg spektroskopii elektro-
néw Auger obszaru strefy przetopionej wykazaly
miedzy innymi, ze:

— w wyniku przeprowadzonej obrobki lasero-
wej zostala ona wzbogacona w pierwiastek
stopowy, ktorego zawarto$¢ byla na poziomie
10% at., co umozliwilo powstanie borkéw
zelaza typu Fe,B (obecno$¢ borkéw potwier-
dzila analiza dyfrakcyjna oraz obserwacje mi-
krostrukturalne);

— mniejszej zawartoéci wprowadzonego pier-
wiastka mozna spodziewaé si¢ w posrodku
strefy przetopionej, w ktoérej odnotowano
réwniez mniejsza twardos¢;

— w poblizu granicy ze strefg przejSciowa wy-
stepowaly duze réznice w proporcjach zelaza
i boru, sugerujagc obecno$¢ w tym miejscu
strefy przetopionej mniejszych ziaren.

Ocena zawartos$ci pierwiastkoéw tzw. lekkich
w stopach metali wymaga zastosowania specjal-
nych urzadzen badawczych, do ktérych nalezy
spektroskop elektronéw Auger. Za pomoca tego
urzadzenia w niniejszych badaniach okreslono
nie tylko $rednig zawarto$¢ boru, ale rowniez
wyznaczono profile jego stezenia w zmodyfiko-
wanej laserowo warstwie wierzchniej.

PODZIEKOWANIA

Badania finansowane w ramach grantu nr N504
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4. CONCLUSION

The following conclusions and observations
can be made on the basis of the conducted re-
search.

Laser alloying of nodular cast with boron
enables to create the surface layer consisting of
a fine-grained remelted zone enriched with newly
formed phases containing the implemented ele-
ment, the transition zone and the hardened zone
from the solid state. The remelted zone formed as
a result of such treatment allows to achieve approx.
7 fold increase of the hardness of the cast iron
surface layer.

Investigations with Auger electron spectro-
scopy of the remelted zone area showed, among
other things, that:

— as a result of the laser treatment, it was en-
riched with an alloy element with the content
at the level of 10% at., which made possible to
Fe;B borides creation (the presence of borides
confirmed diffraction analysis and microstruc-
tural observations);

— a smaller content of the implemented element
can be expected in the middle of the remelted
zone, where the hardness was also lower;

— near the border with the transition zone,
larger differences in the proportions of iron
and boron was present (this suggests the occur-
rence of smaller grains in this place of a remel-
ted zone).

The evaluation of the content of the so-
called light elements in metal alloys requires the
use of special testing devices that include the
Auger electron spectroscope. With this device, not
only the average boron content was determined
in this study, but also its concentration profiles
in the laser-modified surface layer.
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