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Streszczenie

Ze wzgledu na prognozowany i widoczny juz wzrost zapotrzebowania na odlewy ze stopédw magne-
zu, w Instytucie Odlewnictwa w Krakowie prowadzony jest szereg prac dotyczacych opracowania
nowych stopdw i technologii ich odlewania, czego przyktadem mogg by¢ stopy ultralekkie, (np. sto-
py magnez — lit). Wprowadzenie specyficznych dodatkow stopowych wymaga oryginalnych metod
topienia i odlewania tych stopow. Stgd badania nad nowymi rodzajami zabezpieczenia ciektych
stopéw magnezu i ich uszlachetniania.W artykule zawarto wyniki prac prowadzonych w Zaktadzie
Stopdéw Metali Niezelaznych Instytutu Odlewnictwa w Krakowie nad opracowaniem kompleksowej
technologii przygotowania ciektego metalu, odlewania do form piaskowych i metalowych oraz ob-
robki cieplnej stopdw magnezu i ich kompozytow. Praca ta ma charakter wieloetapowy, a zreali-
zowany pierwszy etap dotyczyt technologii przygotowania ciektego stopu magnezu i jego rafinacji.
Ze wzgledu na fakt, ze stop magnezu AZ91 jest najszerzej stosowanym stopem magnezu zarowno
w przypadku odlewania pod wysokim ci$nieniem, jak i do form piaskowych i kokil, kompleksowe
badania objety tylko ten stop.W pierwszym etapie badarn opracowano technologie topienia i ochro-
ny ciektego metalu przed zapaleniem sie oraz przeprowadzono badania wptywu nowych skftadéw
mieszanek gazowych na efekt rafinacji przy odlewaniu do form piaskowych i w kokilach. Efekt ten
okreslono na podstawie badan gesto$ci oraz makro- i mikrostruktury.

Stowa kluczowe: stopy magnezu, technologia topienia stopéw magnezu, rafinacja stopow
magnezu

Abstract

As expected, the increasing demand for magnesium alloy castings has already become a fact.
Considering this situation, a rich program of the studies on this particular subject has been ini-
tiated and put into operation at the Foundry Research Institute. The studies mainly include the
development of new alloys along with the technologies of their casting. A good example are
here the ultralight alloys (e.g. magnesium-lithium alloys). The addition of special alloying ele-
ments requires the development of new and original melting and casting technologies. Va-
rious investigations are also carried out on the new melt protecting and refining techniques.
The present article comprises the results of the studies carried out recently by the Department of
Non-Ferrous Metals operating in the Foundry Research Institute in Cracow. The aim of the studies
was to develop for magnesium alloys and respective composite materials a complex technology of
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molten metal treatment and casting into the sand and metal moulds, followed by heat treatment. The
program of the studies has been divided into several stages; the first stage was related with the tech-
nology of molten magnesium alloys treatment and refining. Complex studies covered only one alloy,
i.e. AZ91, since in the family of magnesium alloys this one is the most popular and most widely used;
it can be cast equally well into sand moulds and metal moulds by both pressure and gravity process.
At the first stage of the investigations, the technology of melting and melt protection from the self-
ignition was developed. The effect of the gas mixture of a new composition on the refining process
during casting into sand and metal moulds was examined. The effectiveness was determined from
the macro- and microstructure density.

Keywords: magnesium alloys, technology of magnesium alloy melting, refining of magnesium alloys

Wstep

Odlewy ze stopow magnezu, oprécz przemystu motoryzacyjnego, coraz czesciej
spotykamy w przedmiotach codziennego uzytku jak np. w telefonach komaérkowych, lap-
topach, w ostonach wiertarek, pit recznych, kos spalinowych, panelach telewizoréw kine-
skopowych, LCD i plazmowych, itp.

W roku 2007 swiatowa produkcja odlewdw ze stopéw magnezu wynosita 278 496 t,
z czego najwiekszymi producentami odlewéw z tych stopow sg kraje wysoko uprzemysto-
wione jak: USA - 110 000 t, Rosja - 80 000 t, Niemcy - 31 659 t, Wiochy - 12 500 t [1].

Topienia i odlewanie stopdw magnezu nalezy w poréwnaniu do stopéw aluminium
czy cynku do proceséw dosé skomplikowanych, miedzy innymi ze wzgledu na to, iz
temperatura odlewania stopéw magnezu jest znacznie wyzsza od punktu jego zaptonu,
a warstewka powstatego na powierzchni ciektego stopu tlenku, nie tworzy szczelnej ba-
riery przed dalszym utlenianiem, jak to mam miejsce w przypadku stopow aluminium.
Spowodowane jest to faktem, ze objetos¢ molowa tlenku magnezu jest mniejsza niz ob-
jetos¢ molowa rownowaznej ilosci magnezu (wspotczynnik Pilling-Bedworth wynosi 0,81)
i utworzona warstewka tlenku nie jest szczelna [2, 3]. Natomiast aluminium i jego stopy
posiadajg wspoétczynnik Pilling-Bedworth >1 co oznacza, ze utworzona warstewka tlenku
jest szczelna (rys. 1). Wystepowanie tego zjawiska wymusza koniecznos$¢ zastosowania
przy topieniu warstwy ochronnej. Warstwa ta uzyskiwana jest réznymi metodami: istnieje
mozliwos¢ wykorzystania gazéw ochronnych lub specjalnych topnikéw ochronnych; me-
toda, obecnie juz nie stosowang, byto wykorzystywanie sproszkowanej siarki.

Podstawowym zadaniem stosowania topnikéw jest wytworzenie na powierzchni cie-
ktego metalu pokrycia ochronnego, izolujgcego stop od kontaktu z powietrzem, oraz usu-
niecie z niego tlenkow, azotkéw i innych szkodliwych zwigzkéw wytworzonych w procesie
topienia.
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Rys. 1. Tworzenie sie warstewek ochronnych na powierzchni [2]
Fig. 1. The formation of protective oxide film on the surface [2]

Topniki stanowig najczesciej mieszaniny - o zmiennych proporcjach - réznorodnych
soli, gtdwnie na bazie fluorkdw i chlorkow metali alkalicznych tj. BaCl,, CaCl,, CaF,, KCl,
NaCl, MgCl, a takze karnalit (CaCO,-KCI-2H,0). Czesto topniki rafinujgco-pokrywajace
dla stopéw magnezu zawierajg ponadto tlenek magnezu (MgO), zabezpieczajacy przed
nadmiernym utlenianiem stopu.

Alternatywg stosowania topnikéw, ze wzgledu na ich liczne wady i utrudnienia, jest
stosowanie podczas wytopdw magnezu gazowej atmosfery ochronnej. Pierwsze prace
nad wyselekcjonowaniem gazéw do stopdw magnezu prowadzone byty juz w latach 20.
ubiegtego wieku [2]. Natomiast w patencie z roku 1934 [4] odnajdujemy opisy gazow
ochronnych do stopéw magnezu takich, jak: SF,, BF, i SO,. W latach 70. XX w., opraco-
wano podstawy przemystowego zastosowania zwigzkow fluoru dla ochrony kgpieli me-
talowej magnezu [2].

W celu minimalizacji kosztéw atmosfery ochronnej najczesciej stosuje sie mieszanki
gazowe dwu lub wiecej sktadnikowe. Mieszanki takich gazéw w odpowiednich propor-
cjach mozna zamawia¢ bgdz to u dostawcy gazow lub jak to ma miejsce m.in. w Insty-
tucie Odlewnictwa w Krakowie, wykonywa¢ we wlasnym zakresie zamawiajgc jedynie
od dostawcéw sprezone gazy wchodzace w sktad mieszanki. Najczesciej stosownymi
gazami przy topieniu stopdw magnezu sg: suche powietrze, argon, hel, azot, dwutlenek
wegla, szesciofluorek siarki (SF), dwutlenek siarki (SO,), BF,, oraz prowadzone sg proby
nad nowym gazem HFC-134a.

Gazami najpowszechniej obecnie stosowanymi jest SF, oraz SO,. W Instytucie Odlew-
nictwa jako gazu ochronnego przy topieniu stopéw magnezu uzywa sie SF, w mieszani-
nie z argonem.

SF, - szesciofluorek siarki - jest to gaz syntetyczny, ktory powstaje w wyniku od-
dziatywania gazowym fluorem na siarke, jest bezbarwny i nieposiadajacy zapachu oraz
smaku, o bardzo dobrych parametrach dielektrycznych. Przewodno$¢ cieplna tego gazu
wynosi 1,26x10* W/cmxK, co jest przeszto dwukrotnie mniej niz przewodnos¢ cieplna
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powietrza - 2,86x10* W/cmxK. Ciezar czasteczkowy wynosi 146,06, a gestos¢ w tem-
peraturze 20°C i cisnieniu 1 bara wynosi 6,16 g/l, czyli okoto 5 razy wiecej niz powietrza.
Czasteczka ma ksztait oktaedryczny (osmioscienny) z szescioma atomami fluoru w wierz-
chotkach i atomem siarki w srodku. Siarka w tym zwigzku ma najwiekszg warto$ciowosc.
Ta struktura jest przyczyng niezwyktej stabilnosci gazu i jego wyjatkowo duzej bezwtad-
nosci chemicznej, gdyz do jego rozpadu potrzeba znacznej energii. Stad tez przyjmuje
sie, ze do okoto 200°C jest gazem o bardzo matej aktywnos$ci chemicznej.

Rys. 2. Graficzne przedstawienie czgsteczki gazu
Fig. 2. Graphic representation of SF6 gas particle

Gaz ten najpowszechniej jest stosowany w przemysle energetycznym, gdzie znaj-
duje bardzo duze zastosowanie jako specjalna atmosfera do gaszenia tuku elektryczne-
go w roznego rodzaju rozdzielniach, poprawiajac parametry pracy tych urzadzen. SF,
w mieszaninie z argonem jest stosowany do izolacji okien, w metalurgii magnezu (7%
w 1996 roku swiatowej produkcji SF), w okulistyce wykorzystywany jest SF jako czynnik
chtodzgcy w operacjach (witrektomia).

Czysty SF, nie jest toksyczny. Gaz mozna wdychac pod warunkiem, ze jest wystar-
czajgca ilosc tlenu. Nawet mieszanina zawierajgca 80% SF i 20% O, jest bezpieczna.

SF, jest stosowany od okoto 50 lat. Obecnie w atmosferze jest go okoto 3 x 10"
(% obj.), jego statos¢ powoduje, ze bedzie on bardzo dtugo w atmosferze. SF, ze wzgledu
na to, ze odbija promieniowanie cieplne od ziemi, powoduje efekt cieplarniany, nie tworzy
jednak dziury ozonowej. Z tego powodu zostat uznany za gaz cieplarniany o bardzo du-
zym potencjale globalnego ocieplenia wynoszacym 23 900 w stosunku do CO,. Oznacza
to, ze 1 kg SF, daje taki sam w przyblizeniu efekt jak 24 t CO,. Jednakze jego bardzo mata
zawarto$¢ w atmosferze powoduje, ze wptyw SF, na efekt cieplarniany jest bardzo maty,
stanowi mniej niz 0,1% catkowitego udziatu, podczas gdy CO, jest odpowiedzialny za
60% tego efektu.

W latach 198687 emisja SF byta 10 razy wigksza niz w 1992 roku. Od roku 1987
obserwuje sie stopniowe zmniejszenie emisji SF, ktéra w 1995 roku wyniosta okoto 24
tony. W latach 1990-1995 emisja zmniejszyta sie o 74% [7]. Nalezy podkresli¢, ze SF,
podlega cyklowi ekologicznemu tzn. przez odpowiedni proces cieplny (ogrzewanie wraz
z wapnem w wysokiej temperaturze w piecu do wypalania) przeksztatca sie go do czyn-

30



P;fzcgoi;o Wybrane zagadnienia technologii przygotowania ciektego stopu magnezu AZ91...

nikow pierwotnych tj. fluorytu i gipsu. W energetyce SF jest zbierany i zawracany do
obiegu, jezeli podstacja musi by¢ otwierana.

Nie ma technicznego, ekologicznego i uwzgledniajgcego bezpieczehstwo wyttuma-
czenia zastgpowania SF, innym gazem, zwtaszcza w elektrotechnice. Pomimo dwaoch
dekad kosztownych badan, nie znaleziono réwnowaznych gazéw do gaszenia tuku elek-
trycznego [8].

Odlewnie stosuja SF, od ponad 20 lat i nie zaobserwowano zadnych skutkow ubocz-
nych u pracownikow.

Mimo wad, jakie posiada gaz SF, stanowi on jedng z niewielu alternatyw gazowej
ochrony stopéw magnezu. Jako nieliczny z gazéw pozwala na wytop stopéw Mg w tem-
peraturach powyzej 700°C, dajgc przy tym bardzo dobre rezultaty ochronne. Nie mnigj
jednak nie nalezy zapomina¢ o poszukiwaniu gazu alternatywnego, ktéry rownie dobrze
zastapitby szesciofluorek siarki, a jednoczesnie posiadat mniejszg szkodliwos¢ dla oto-
czenia.

Gazy szlachetne (argon, hel) nie sg praktycznie alternatywa dla SF, gdyz SF, z racji
swojego ciezaru pokrywa szczelnie powierzchnie topionego stopu [5]. Takiej szczelnej
ostony nie zapewnia ani argon, ani hel, zwtaszcza, gdy istnieje potrzeba otwierania pieca
badz to dla ujecia metalu, bgdz to dodania go. Geste, chtodne powietrze naptywajgce
wowczas wypieratoby hel lub argon, powodujac bardzo intensywne palenie lub potencjal-
nie wybuch.

Z kolei SO, tworzy w obecnosci tlenkdéw SO,, ktory z wilgocig zawartg w powietrzu
przechodzi w H,SO,, ktéry moze powodowac zatrucie zatogi oraz znaczng korozje urza-
dzen stalowych w odlewni. Wydatek 1 I/h SF potrafi zastgpi¢ 180 I/h SO, [9].

Alternatywg dla SF, nie jest tez metalurgiczna modyfikacja stopow przez dodatek
takich pierwiastkow jak aluminium, beryl czy wapn, ktére ograniczajg utlenienie sie topio-
nego magnezu. Pod ochronnymi atmosferami dodatek aluminium do czystego Mg powo-
duje redukcje, ktora utrudnia tendencje do palenia sie Mg. Dodatek berylu od 5-30 ppm
jest zwykle dodawany przy produkcji stopu, jednak jego dziatanie jest bardzo krotkotrwa-
te. Oprocz tego beryl jest pierwiastkiem silnie toksycznym, dazy sie do jego catkowite-
go wyeliminowania z odlewnictwa. Dodatki wapnia znacznie opdzniajg palenie sie Mg,
jednak nie eliminujg go catkowicie. Ponadto dodatek okoto 1% Ca obniza wtasciwosci
mechaniczne odlewodw [9].

Na dzieh dzisiejszy nie istnieje mieszanka gazowa stosowana jako gaz ochronny
podczas topienia stopodw magnezu, ktéra spetniataby warunki niskiej szkodliwosci dla
srodowiska i braku toksycznosci dla ludzi. Stad ciggty nacisk na laboratoria badawcze
do poszukiwan optymalnego sktadu mieszanki gazowej do ochrony i rafinacji stopow
magnezu stanowigcej ,ztoty srodek” miedzy ekologig a ekonomig.

1. Opis przeprowadzonych doswiadczen

Celem przeprowadzonych badan byto okreslenie wptywu poszczegdlnych gazowych
mieszanek rafinujgcych na skutecznos$¢ oczyszczania metalu od wtracen niemetalicz-
nych. Efekt rafinacji okreslono na podstawie gestosci oraz badan makro- i mikrostruktury.
Wytopy eksperymentalne przeprowadzono w Zaktadzie Stopéw Metali Niezelaznych In-
stytutu Odlewnictwa w Krakowie, z wykorzystaniem pieca oporowego typu PET 60 oraz
nastepujacych gazéw i ich mieszanek: argon, hel i inny gaz aktywny w réznych propor-
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cjach. Ze wzgledu na planowane zastrzezenie patentowe, w chwili obecnej autorzy nie
podajg nazwy tego gazu.

Proces topienia wsadu prowadzono w atmosferze ochronnej Ar + SF, w specjalnie
skonstruowanym tyglu przeznaczonym do topienia stopéw magnezu. Tygiel stalowy po-
siada uchylne zamkniecie a nad lustrem metalu rozprowadzana jest ochronna mieszanka
gazowa jak to jest pokazane na rysunku 3. Integralng czescig aparatury jest stacja mie-
Szania gazow wyposazona w przeptywomierze. Stacja ta umozliwia wykonanie miesza-
nek 3 roznych gazéw oraz doktadne dozowanie jej nad lustro metalu.

mieszalnik gazu

rurka podajaca gaz ochronny
na lustro metalu

Rys. 3. Schemat stanowiska badawczego do topienia stopéw magnezu
Fig. 3. Schematic layout of a test stand for melting of magnesium alloys

Po roztopieniu wsadu i doprowadzeniu kgpieli metalowej do temperatury okoto
740°C, przystgpiono do rafinacji stopu, stosujac rézne mieszanki gazowe. Rafinacje
przeprowadzono za pomocg lancy (rys. 4), wedtug opracowanego planu eksperymentu,
ktory zaktadat pobor metalu i odlanie go w formie piaskowej i w kokili po 5, 10 i 15 minu-
tach rafinacji r6znymi mieszankami gazowymi.

Rafinacja ma na celu oczyszczenie ciektego metalu przed zalewaniem od zanie-
czyszczen statych i gazowych, a w efekcie poprawe jakosci odlewéw. Usuniecie zanie-
czyszczen ze stopow magnezu poprawia nie tylko wtasciwosci mechaniczne odlewéw
(szczegolnie plastycznosc), ale takze polepsza ich odpornos¢ korozyjng oraz zwartosc
(gestose) [6].

Gtéwnym zanieczyszczeniem gazowym w stopach magnezu jest wodoér. Stopy ma-
gnezu w procesach ich topienia i zalewania pochtaniajg duzg ilo§¢ wodoru; duzo wiek-
szg anizeli inne stopy metali niezelaznych, np. na osnowie aluminium czy miedzi. O ile
w ciektych stopach aluminium zawarto$¢ wodoru moze wynosi¢ 1-5 cm®/100 g metalu, to
w stopach magnezu ilo$¢ zawartego w tych samych warunkach wodoru moze dochodzi¢
do 20-30 cm?3/100 g. Z uwagi na duze powinowactwo magnezu do tlenu, stopy magnezu
moga by¢ zanieczyszczone tlenkiem magnezu (MgO) i tlenkami (najczesciej w postaci
statych wtracen) innych dodatkéw stopowych i zanieczyszczen.
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Rys. 4. Rafinacja gazowa stopéw magnezu za pomocg lancy
Fig. 4. Gas refining of magnesium alloys using a lance

2. Badanie sktadu chemicznego i pomiar gestosci

Badania sktadu chemicznego otrzymanych prébek zastaty przeprowadzone w labo-
ratorium Instytutu Odlewnictwa z wykorzystaniem spektrometru optycznego, emisyjnego
GDS850A (LECO). Wyniki przedstawiono w tabeli 1.

Tabela 1. Sktad chemiczny probek (% wag.)
Table 1. Chemical composition of specimens (wt. %)

Rodzaj probki Mg Al Zn Si Mn
Wedtug normy EN-PN 1706:2002 89,0-91,0 | 8,5-9,5 | 0,45-0,9 0,20 0,15-0,4
Probka wyjsciowa 90,7 8,0 0,85 0,18 0,18
Prébka pobranaHp;o 5 min rafinacji 91.0 8.0 0,65 0.19 0.14
Prébka pobranaﬁg 10 min rafinacji 91.0 8.0 0,65 0.20 0.14
Prébka pobranaﬁg 15 min rafinacji 93.0 6.0 0,37 013 0.20
Prébka wyjsciowa 90,8 8,5 0,45 0,18 0,14
Probka pobrana po 5 min rafinacji 905 83 0,65 0.20 0.14
aktywnym gazem
Probka pobrana po 10 min rafinacji 913 75 0,62 0.20 013
aktywnym gazem
Prébka pobrana po 15 min rafinaciji 90,5 8.2 0,67 022 013
aktywnym gazem
Prébka wyjsciowa 91,1 7,3 0,45 0,17 0,1
Prébka pobranaK:) 5 min rafinacji 923 6.7 0,55 015 0.1
Prébka pobrana X(: 10 min rafinacji 903 85 0,52 0,20 0.18
Prébka pobrana K(: 15 min rafinacji 91.0 8.6 0,57 013 0,20
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Pewnym wyznacznikiem skutecznosci rafinacji jest gestos¢ metalu. Jej przyblizenie
do gestosci teoretycznej swiadczy o dobrze odgazowanym metalu, czyli skutecznosci
rafinacji. Ciekty magnez i jego stopy sg bardzo aktywne chemicznie, w zwigzku z czym
powstaje duza ilos¢ réznego rodzaju tlenkéw, fluorkéw, azotkéw i innych zwigzkéw che-
micznych, ktore obnizajg gestosc stopu. Okreslenie gestosci stopu w potaczeniu z analizg
makro- i mikrostruktur pozwala do$¢ doktadnie oceni¢ wptyw poszczegdlinych mieszanek
gazowych na jakos¢ metalu.

Ocena stopnia zagazowania (wg BN-75/4051-10 - norma ta dotyczy stopow alumi-
nium, ale sposdb wyznaczenia liczby gazowej i porowatosci mozna wyznaczy¢ réwniez
przy jej pomocy w stopach magnezu, moze by¢ przeprowadzona na podstawie:

» obserwacji procesu krzepniecia prébki i menisku probki (duzy wypukty menisk
z ewentualnymi pekajgcymi pecherzami swiadczy o duzym zagazowaniu; menisk
wklesty - o matym zagazowaniu);

» gestosci probki i wyznaczenia liczby gazowej LG jako ilorazu gestosci probki
(pp) do gestosci teoretycznej (p,) stopu (nie zawierajgcego porowatosci i innych
wad) po pomiarze masy prébki w powietrzu (mp) i w wodzie (m, ) na odpowiedniej
wadze.

LG =" (1)
mp'pw
m_—m

P w

Py = ; g/cm?® 2)

gdzie:

p, - masa wiasciwa (gestosc¢) probki, g/cm?;

p, - Masa witasciwa (gestosc¢) wody, glcm?;

p, - masa wiasciwa (teoretyczna) stopu, g/cm?;
m, - masa probki (stopu) wazonej w powietrzu, g;
m,, - masa probki (stopu) wazonej w wodzie, g.

Procentowg zawartos¢ gazu w badanych prébkach zwang porowatoscig P oblicza sie
z zaleznosci:

ZL TP 100 (3)

Badania gestosci odlewow przeprowadzono metodg hydrostatyczng, poprzez waze-
nie probki w wodzie i w powietrzu, na specjalnej wadze.
Teoretyczng mase wtasciwag (gestosc) stopu wyliczono na podstawie wzoru:

1
P =2 %N py 755 (4)

gdzie:

%N - procentowa zawartos¢ pierwiastka w stopie;
p, - masa wilasciwa danego pierwiastka, g/cm?.
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W celu okreslenia efektu rafinacji przeprowadzono badania gestosci probek przed
i po rafinacji. Badanie to oparto na pomiarach masy prébki w wodzie i w powietrzu na
wadze laboratoryjnej Gibertini E42S.

m
TR ORIV SV SED) ©
m, —m,

gdzie:

p - gestos¢ probki, g/cm?;

m, m, - masa prébki odpowiedni w powietrzu i w wodzie, g;

Py P, - gestos¢ odpowiednio powietrza i wody, g/cm?;

B - wspodtczynnik rozszerzalnosci cieplnej (objetosciowy) materiatu probki (Sredni

w zakresie temperatur t = 20°C, (°C)x 10°%;
t - temperatura powietrza i wody w czasie wazenie probki, °C (t = 20°C).

Do obliczen przyjeto:

p, = 0,001208 g/cm? (gestosé powietrza w temp. 20°C i p = 762 mm Hg),
P, = 0,99802 g/cm? (gestos¢ wody w temp. 20°C i p = 762 mm Hg).

Gestos¢ teoretyczng obliczono na podstawie sktadu chemicznego zawartego w tabeli 2
korzystajac ze wzoru (4).

Rys. 5. Ogdiny widok stanowiska do pomiaru gestosci probek
Fig. 5. General view of the stand for density measurements
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Tabela 2. Wyniki pomiaru gestosci poszczegdlnych probek
Table 2. The results of the density measurements carried out on
individual specimens
Gestos¢ Gestosc¢ Porowatosé,
Rodzaj probki teoretyczna, probki, LG .
g/lcm?® g/lcm?® %o
Probka wyjsciowa 1,95405 1,787 0,914511 9,35
Probka pobrana po 5 min| 4 93,7 1,802 0,932485 7,24
rafinacji He
Probka pobrana po 10 min| 4 3544 1,816 0,939905 6,39
rafinacji He
Probka pobrana po 15 min| 4 3574 1,821 0,942200 6,13
rafinacji He
Probka wyjsciowa 1,90896 1,755 0,919349 8,77
Probka pobrana po 5 min| 4 gq5q7 1,788 0,942854 6,06
rafinacji aktywnym gazem
Probka pobrana po 10 min| 4 g3 1,825 0,045322 5,78
rafinacji aktywnym gazem
Probka pobrana po 15 min| 4 95455 1,831 0,052877 4,95
rafinacji aktywnym gazem
Probka wyjsciowa 1,94425 1,795 0,923235 8,31
Probka pobrana po 5 min| 4 9580 1,805 0,936203 6,81
rafinacji Ar
Prébka pobrana po 10 min| 4 gq765 1,811 0,954353 4,78
rafinacji Ar
Probka pobrana po 15 min| 4 95774 1,806 0,036853 6,74
rafinacji Ar
—Rafinacja helem
=—=Rafinacja gazem aktywnym
Rafinacja azotem
10
9
AN

Porowatos¢ [%]
~

Czas rafinacji [min]

Rys. 6. Wptyw poszczegdlnych gazéw rafinujgcych na porowato$c stopu

Fig. 6. Effect of different refining gases on alloy porosity
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1,84

W Prébka wyjsciowa

O/Prébka pobrana po 5 min

Irafinacji
B Probka pobrana po 10 min
rafinacji
@ Probka pobrana po 15 min
rafinaciji
Hel Azot Aktywny gaz
rafinujacy

Rys. 7. Wptyw poszczegdlnych gazow rafinujgcych na gestosc¢ stopu
Fig. 7. Effect of different refining gases on alloy density

Przeprowadzone pomiary gestosci stopdw i na jej podstawie wyliczone liczba gazo-
wa i porowatos¢ wykazaty, ze najlepsze rezultaty otrzymano w wyniku rafinacji wybranym,
aktywnym gazem rafinujacym. O jego duzej skutecznosci swiadczy miedzy innymi fakt,
ze rafinowano metal o najgorszych parametrach wejsciowych to znaczy o najmniejszej
gestosci, czyli o duzym stopniu zanieczyszczenia. Nie ma znaczacej réznicy w przyro-
Scie gestosci stopu pomiedzy rafinacjg 10 i 15 minutowa, dla optymalizacji wydatku gazu
i kosztow procesu rozwazy¢é mozna krétszy czas rafinacji tym gazem. Najgorsze efekty
rafinacji uzyskano stosujgc azot. Dluzszy czas rafinacji tym gazem nawet pogorszyt ja-
kos¢ metalu. Wynika to najprawdopodobniej z tworzenia sie azotkéw magnezu.

Dos¢ dobre rezultaty uzyskano rafinujac stop za pomoca helu, jednak ze wzgledu na
wysoki koszt tego gazu jest to proces ekonomicznie dyskusyjny.

3. Badania makroskopowe i mikroskopowe otrzymanych prébek

Badania makrostrukturalne przeprowadzone zostaty w Instytucie Odlewnictwa. Na
rysunkach 8, 9, 10 i 11 przedstawiono wybrane zdjecia przetoméw po rafinacji poszcze-
go6lnymi gazami.

Analiza przetomow uwidacznia duzg liczbg wtrgcen, koloru czarnego, szczegdlnie
w probce wyjsciowej. Kazda rafinacja prowadzi do znacznej redukcji powstatych wtrgcen.
Najlepsze rezultaty otrzymano po rafinacji stopu magnezu gazem aktywnym.

Przeprowadzono réwniez badania mikroskopowe stopu przed i po kazdej rafina-
cji. Obserwacje mikroskopowe i zdjecia zostaty wykonane za pomoca mikroskopu me-
talograficznego AXIO OBSERVER Z1M na zgtadach metalograficznych przygotowa-
nych zgodnie z instrukcja nr TBM/001. Zgtady trawiono w odczynniku Mi16Mg wg normy
PN-H-04512:1975. Wybrane zdjecia mikrostruktur przedstawiono na rysunkach 12, 13,
14i15.
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Rys. 8. Makrostruktura przetomu
w stanie wyjsciowym przed rafinacjg
aktywnym gazem

Fig. 8. Macrostructure observed on
specimen fracture before refining with
active gas

Rys. 10. Makrostruktura przefomu
po 15 min rafinacji helem

Fig. 10. Macrostructure observed on
specimen fracture after 15 minute
refining with helium
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Rys. 9. Makrostruktura przetomu
po 15 min rafinacji aktywnym
gazem

Fig. 9. Macrostructure observed on
specimen fracture after 15 minute
refining with active gas

Rys. 11. Makrostruktura przetomu
po 10 min rafinacji azotem

Fig. 11. Macrostructure observed on
specimen fracture after 15 minute
refining with nitrogen
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Rys. 12. Mikrostruktura probki przed i po 15 minutach rafinacji gazem aktywnym, zgtad trawiony
2%Mi16Mg, pow. 100, 500 i 1000x

Fig. 12. Microstructure observed on specimen fracture before and after 15 minute refining with
active gas; section etched with 2%Mi16Mg, 100, 500 and 1000x
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Rys. 13. Mikrostruktura probki przed i po 15 minutach rafinacji azotem, zgtad trawiony 2%Mi16Mg,
pow. 100, 500 i 1000x

Fig. 13. Microstructure observed on specimen fracture before and after 15 minute refining with
nitrogen; section etched with 2%Mi16Mg, 100, 500 and 1000x
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Rys. 14. Mikrostruktura probki przed i po 15 minutach rafinacji helem, zgtad trawiony 2%Mi16Mg,
pow. 100, 500 i 1000x

Fig. 14. Microstructure observed on specimen fracture before and after 15 minute refining with
helium; section etched with 2%Mi16Mg, 100, 500 and 1000x

Czarne wydzielenia widoczne na mikrostrukturach sg to niekorzystne wtragcenia nie-
metaliczne, ktére sytuujac sie przede wszystkim na granicach ziarn, pogarszajg wiasci-
wosci mechaniczne odlewoéw. Rafinacja znacznie obniza ich zawartos¢ w stopie.

Analizujgc mikrostruktury, nalezy stwierdzi¢, ze widoczny jest korzystny wptyw rafi-

nacji kazdym rodzajem gazu na poprawe struktury stopu AZ91. Najlepszy efekt rafinaciji
uzyskano w przypadku rafinacji gazem aktywnym.
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Whioski

Niniejsza praca poruszajac zagadnienia innowacyjnych sposobéw rafinacji stopow
magnezu, stanowi istotny wktad do opracowania technologii skutecznego oczyszczenia
stopu magnezu od zanieczyszczen niemetalicznych. Dobér gazéw rafinujgcych miat na
celu przede wszystkim aspekt ekologiczny. Dobrze przygotowany ciekty metal to przede
wszystkim mniejsza ilos¢ odlewoéw brakowych, co w potgczeniu z optymalizacjg ilosci
podawanych gazéw przyczyni sie do wzrostu optacalnosci catego procesu wykonywania
odlewoéw ze stopdw magnezu.

Na podstawie otrzymanych wynikéw mozna stwierdzi¢, ze:

+ mieszanka gazowa SF, + Ar bardzo dobrze zabezpiecza ciekty stop magnezu
zaréwno podczas topienia, jak i rafinacji oraz odlewania;

* gazy zastosowane do rafinacji zwiekszajg gestosé stopu, a tym samym zmniej-
szajg porowatos¢, co swiadczy o ich skutecznosci;

* najlepsze efekty rafinacji otrzymano wykorzystujac do tego procesu aktywny gaz.
Uwidacznia sie to najwyzszg gestoscig stopu po rafinacji, najmniejszg porowato-
Scig oraz znacznie zmniejszong iloscig wtrgcen niemetalicznych, co potwierdzity
badania makro- i mikrostrukturalne;

» Zzjawiska fizykochemiczne zachodzace podczas rafinacji, ze wzgledu na duzg
aktywnosc¢ chemiczng ciektego stopu magnezu sg bardzo dynamiczne i nie do
konca wyjasnione. Prowadzone beda dalsze badania nad poznaniem tych me-
chanizmow.

Podziekowania

Badania wykonano w ramach pracy statutowej Instytutu Odlewnictwa, prowadzonej
przez mgr inz. Krzysztofa Saje, pt. ,Opracowanie kompleksowej technologii przygotowa-
nia ciektego metalu, odlewania do form ceramicznych i metalowych oraz obrébki cieplne;j
stopéw magnezu i ich kompozytéw. Etap 1: Technologia przygotowania ciektego metalu",
zlec. 6008/00.
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