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ВВЕДЕНИЕ

Актуальность темы. Разработка новых экологически чистых технологий получения высокоэффективных и надежных покрытий для защиты и упрочнения металлических изделий является одной из актуальных задач современной науки и техники, что обусловлено постоянным повышением требований к конструкционным материалам и изделиям. Одной из таких технологий является микродуговое оксидирование, успешно конкурирующее в последние годы с другими современными методами получения защитных покрытий.
Применение метода МДО позволяет предприятиям выпускать продукцию нового качественного уровня, создавать высокотехнологичные материалы, удовлетворяющие растущим потребностям технического прогресса. Метод МДО позволяет получать на вентильных металлах (Al, Ti, Mg, Zr и др.) и их сплавах многофункциональные керамикоподобные покрытия с уникальным комплексом свойств, в том числе износо-, коррозионно- и теплостойкие, электроизоляционные и декоративные, характеризующиеся высокими эксплуатационными показателями.
Определяющее значение при разработке технологии приобретают изучение закономерностей формирования покрытия с заданными свойствами и исследование полученного упрочненного слоя с использованием современных методов диагностики. При внедрении технологии МДО на предприятиях возникает потребность в объективной оценке качества покрытий и создании соответствующих нормативных документов. Отсутствие национальных стандартов для метода МДО и невозможность применения некоторых межгосударственных и национальных стандартов для оценивания качества покрытий, полученных микродуговым оксидированием, затрудняет разработку технологии их нанесения в условиях предприятия, диагностику, и, соответственно, получение достоверной оценки уровня их качества.
Таким образом, возникла задача обеспечения получения качественных покрытий методом микродугового оксидирования, разработки эффективных методов их диагностики и создания соответствующих нормативных документов, что и определило актуальность темы исследования.
Связь работы с научными программами, планами, темами. Работа выполнялась на кафедре физики, теоретической и общей электротехники Украинской инженерно-педагогической академии в рамках госбюджетных тем Министерства образования и науки, молодежи и спорта Украины «Створення науково-технічних основ ресурсозберігаючих технологій в’яжучих матеріалів» (ГР № 0109U008662) и «Створення теорії ресурсозберігаючого синтезу композиційних матеріалів на основі двійних оксидів і розробка на її базі нових поліфункціональних матеріалів» (ГР № 0110U008507).
Цель диссертационной работы – совершенствование метода оценки качества износостойких покрытий на алюминиевых сплавах, полученных методом микродугового оксидирования, на основании применения современных методов контроля и разработка технического и нормативного обеспечения.
Для реализации поставленной цели были сформулированы и решены следующие задачи: 

1. Проанализировать современное состояние развития микродугового оксидирования как эффективной технологии упрочнения поверхностного слоя изделий и проблемы внедрения на предприятиях.

2. Выявить и обобщить факторы, определяющие качество МДО-покрытий, установить диапазоны оптимальных значений параметров микродуговой обработки алюминиевых сплавов и выбрать основные показатели качества износостойких МДО-покрытий.

3. Установить взаимосвязь параметров обработки с регламентирующими показателями качества покрытий, полученных методом микродугового оксидирования, на алюминиевых сплавах.

4. Провести исследования физико-механических свойств упрочненного микродуговой обработкой поверхностного слоя на алюминиевых сплавах различных групп с привлечением методов экзоэлектронной эмиссии и контактной разности потенциалов.
5. Разработать нормативные документы, позволяющие проводить оценку и контроль качества покрытий, полученных микродуговым оксидированием, на предприятии.

Объект исследований – контроль качества покрытий на алюминии и его сплавах, полученных методом микродугового оксидирования.

Предмет исследования – техническое и нормативное обеспечение контроля покрытий на алюминиевых сплавах, полученных методом МДО.

Методы исследования. Для решения поставленных задач использовались методы квалиметрии, статистического контроля качества продукции и планирования эксперимента. Экспериментальные исследования выполнялись с помощью методов контактной разности потенциалов, экзоэлектронной эмиссии, толщинометрии, микротвердости и пористости, испытаний на износ.
Научная новизна полученных результатов заключается в следующем: 

1. Впервые получены регрессионные модели взаимосвязи параметров микродуговой обработки с нормируемыми характеристиками покрытия (толщина упрочненного слоя и микротвердость), позволяющие определить степень влияния каждого из этих параметров на моделируемые характеристики покрытия, оптимальные режимы для получения покрытий и прогнозировать их эксплуатационные характеристики.

2. Усовершенствован метод контроля качества МДО-покрытий на основе сочетания методов измерения микротвердости и толщины, пористости и износостойкости с методами ЭЭ и КРП, позволяющий комплексно оценить качество покрытия и усовершенствовать существующую нормативную и техническую базу по технологии МДО.

3. Предложен неразрушающий экзоэмиссионный метод определения пористости поверхностных слоев материалов, позволяющий определять открытую пористость с размерами пор от 1·10-2 мкм и выше.
4. Впервые предложен и разработан способ получения рабочего вещества на основе МДО-покрытия для твердотельных дозиметров, позволяющий обеспечить высокую чувствительность к ионизирующему излучению, длительность сохранения дозиметрической информации и уменьшить стоимость синтеза рабочего вещества.

Практическая ценность полученных результатов. Разработаны предложения к комплексной программе стандартизации технологии нанесения покрытий методом МДО, направленные на получение комплекса согласованных между собой нормативных документов, устанавливающих взаимосвязанные нормы и требования к процессу разработки, производства, контроля и эксплуатации продукции.

Сформулированы рекомендации по созданию стандарта на технологию МДО алюминиевых сплавов с указанием содержания каждого из разделов документа, служащие основой для составления соответствующего документа на предприятиях, планирующих внедрение технологии.
Разработан проект СОУ «Микродуговое оксидирование. Защитные покрытия алюминиевых сплавов. Требования к технологии и методам контроля» и методика испытаний, позволяющая проводить оценку и контроль качества покрытий, учитывая три единичных показателя качества (толщину, микротвердость и КРП).

Разработаны предложения по совершенствованию нормативного обеспечения экзоэмиссионных методов, которые могут лечь в основу полной и взаимосвязанной системы соответствующих нормативных документов, а также обеспечения единства в интерпретации и идентификации результатов 
измерений.

Результаты исследований приняты к внедрению в Институте физики твердого тела, материаловедения и технологий ННЦ «Харьковский физико-технический институт» и в ООО «Укрспецмаш» (г. Бердянск), а также внедрены в учебный процесс кафедры интегрированных технологий в машиностроении и сварочного производства УИПА в дисциплинах «Стандартизация и качество продукции», «Нанесение покрытия» и «Материаловедение и основы обработки материалов».

Личный вклад соискателя. Проведение теоретических и экспериментальных исследований, получение регрессионных моделей и разработка методов и способа, выносимых на защиту, осуществлялись автором лично. Постановка задач исследований, обсуждение результатов экспериментов и их интерпретация, формулирование выводов были выполнены совместно с научным руководителем. В работах, опубликованных в соавторстве, соискателем сформулированы задачи, определены пути их решения, обоснованы методы экспериментальных исследований; определена номенклатура показателей качества МДО-покрытий; сформулирована суть экзоэмиссионного способа определения пористости; определены аппроксимирующие функции и получены регрессионные модели для сплавов Д16, АМг6 и АК5; установлена взаимосвязь между эмиссионными и механическими свойствами слоев МДО-покрытия; установлена взаимосвязь между механическими, физическими и эмиссионными свойствами упрочненного слоя; выполнены исследования технологического слоя МДО-покрытия; обобщены результаты экспериментальных исследований свойств покрытия с привлечением методов ЭЭ и КРП; предложена концепция создания и структура экспериментального комплекса; сформулированы предложения по метрологической аттестации устройства для регистрации ЭЭ; разработаны предложения по совершенствованию нормативного обеспечения экзоэмиссионных методов; обоснованно использование технологии МДО в машиностроении для восстановления изношенных деталей.

Апробация результатов диссертации. Основные положения и результаты работы докладывались и обсуждались на 11 международных конференциях и семинарах: Международная научно-практическая конференция «Человек – технологии – среда: стандартизация, сертификация и управления качеством. Теория и практика» (Судак, 2009 г.); Международная научно-техническая конференция «Функциональные и конструкционные материалы» (Донецк, 2009 г.); V Международная конференция с элементами научной школы для молодежи «Микромеханизмы пластичности, разрушения и сопутствующих явлений» (Тамбов, Россия, 2010 г.); Международная конференция «Ярмарок інновацій. Інвестиції в нанотехнології» (Харьков, 2010 г.); IIІ, IV, V Международные научно-практические конференции «Качество технологий – качество жизни» (Харьков, 2011 г.; Судак, 2011 г.; Солнечный Берег, Болгария, 2012 г.); XII Международный научно-технический семинар «Современные проблемы производства и ремонта в промышленности и на транспорте» (Свалява, 2012 г.); XII Международная научно-техническая конференция «Инженерия поверхности и реновация изделий» (Ялта, 2012 г.); ХХ Международный научно-технический семинар «Высокие технологии в машиностроении и нормативно-техническое регулирование» (Алушта, 2012 г.); XII Международная научно-практическая конференция «Качество, стандартизация, контроль: теория и практика» (Ялта, 2012 г.).

Публикации. По результатам диссертации опубликовано 21 научная работа, в т.ч. 8 статей в научных специализированных изданиях и сборниках научных трудов, входящих в Перечень научных специализированных изданий Украины, 1 статья за рубежом, 3 материала конференций и 6 тезисов докладов, получено 3 патента на полезную модель.

Структура диссертации. Диссертация состоит из введения, четырех разделов, выводов по каждому разделу, общих выводов, списка использованных источников, 5 приложений. Полный объем диссертации — 208 страниц, основной объем — 133 страницы. Работа содержит 24 рисунка и 15 таблиц. Список использованных источников насчитывает 186 наименований на 21 странице.
Благодарности. Автор благодарит научного руководителя доц., 
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Заключение и общие выводы
В диссертационной работе решена поставленная задача, связанная с совершенствованием метода оценки качества износостойких покрытий на алюминиевых сплавах, полученных методом микродугового оксидирования, на основании применения современных методов контроля и разработка технического и нормативного обеспечения. Результаты проведенных теоретических и экспериментальных исследований позволяют сделать следующие выводы:
1. В рамках анализа нормативного и технического обеспечения метода микродугового оксидирования проанализирована применяемая нормативная терминология метода и проведен анализ действующих нормативных документов на защитные покрытия, что позволило выявить факторы, сдерживающие внедрение технологии на промышленных предприятиях, и выделить перечень требующих решения вопросов для эффективного внедрения МДО на машиностроительных предприятиях.
2. Систематизированы факторы, влияющие на качество процесса нанесения покрытия методом МДО, и определена номенклатура показателей качества покрытия, которые необходимо учитывать в процессе усовершенствования и разработки нормативных документов для технологии МДО. Установлен диапазон оптимальных значений параметров микродуговой обработки алюминиевых сплавов: плотность тока в диапазоне от 10 А/дм2 до 30 А/дм2, соотношение катодной и анодной токовых составляющих в пределах от 1 до 1,5, электролит с концентрацией КОН от 1 г/л до 3 г/л и Na2SiО3 до 18 г/л, время обработки от 
15 мин до 180 мин. 
3. Разработан неразрушающий метод определения пористости поверхностных слоев материалов с помощью метода ЭЭ и усовершенствован метод обработки экспериментальных кривых затухания ЭЭ, аппроксимируемых с помощью комбинации экспонент.
4. Используя планирование эксперимента, получены регрессионные модели, соответствующие зависимостям микротвердости и толщины упрочненного покрытия от параметров микродуговой обработки, по которым определены степень влияния каждого из параметров обработки на моделируемые характеристики и оптимальные режимы для получения покрытий и которые могут применяться в практических расчетах. Определены оптимальные режимы для получения износостойких покрытий на сплавах Д16, АМГ6 и АК5: плотность тока от 25 А/дм2 до 30 А/дм2 и время оксидирования 1,5 ч при концентрации КОН 3 г/л и Na2SiО3 6 г/л.
5. Установлено, что методы ЭЭ и КРП в сочетании с методами измерения микротвердости и толщины покрытия дают достаточно полную оценку качества МДО-покрытия, при этом установление связи между физическими, механическими и эмиссионными свойствами составляет новый подход в исследовании свойств этих покрытий. Выявлено, что для оценки качества покрытия в условиях производства достаточно таких единичных показателей качества, как толщина, микротвердость и КРП.
6. Основываясь на результатах исследований свойств МДО-покрытий методом ЭЭ и особенностях фазового состава каждого из слоев, предложен технологический процесс получения рабочего вещества на основе МДО-покрытия на сплавах А99, В95 и Д16 с максимальным содержанием фазы α-А12O3 в основном слое покрытия для твердотельного дозиметра, который позволяет обеспечить высокую чувствительность к ионизирующему излучению, длительность сохранения дозиметрической информации и уменьшить стоимость синтеза рабочего вещества.
7. Разработан проект стандарта организации по получению износостойких покрытий на алюминиевых сплавах методом МДО и методика испытаний, позволяющая проводить оценку и контроль качества покрытий, учитывая толщину, микротвердость и КРП.
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