ZASTOSOWANIE TRANSMISYJNEJ MIKROSKOPII ELEKTRONOWEJ
W BADANIACH MATERIALOW WIELOFAZOWYCH

W dniach od 10 do 13 stycznia br. odbywato sie seminarium pos$wiecone
problematyce wykorzystania technik transmisyjnej mikroskopii elektronowej w badaniach
materiatédéw wielofazowych,
zorganizowane przez cztonkéw Komisiji
Metalurgiczno-Odlewniczej PAN,
pracujgcych w Instytucie Metalurgii i
Inzynierii Materiatowej PAN oraz na
Wydz. Mat.-Fiz.-Tech. UP KEN, przy

wspotudziale organizacyjnym Polskiego
Towarzystwa Stereologicznego
W zimowej scenerii w pensjonacie

TOPOROW w Biatce Tatrzarskiej
uczestnicy seminarium z IMIM PAN, IT
UP KEN, IMN O/ML, Wydziatu
Odlewnictwa i Wydziatu Metali
Niezelaznych AGH, mieli mozliwosc¢
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wystuchania dziewieciu wyktadow,
a takze uczestnictwa w dyskusjach
moderowanych przez profesorow Jana
Dutkiewicza i Jerzego Morgiela z IMIM
PAN.
Tego rodzaju seminaria stwarzajg nie
tylko mozliwo$¢ pogtebienia wiedzy w
zakresie mikroskopii elektronowej,
nowych metod badawczych oraz interpretacji wynikow, ale réwniez stanowig forum
wymiany doswiadczenn dla miodych pracownikow z ro6znych placéwek naukowo-
badawczych i naukowo-dydaktycznych. Tematyke poszczegoélnych wyktadow, ktore
wzbudzity tak ogromne zainteresowanie uczestnikbw seminarium wraz ze streszczeniami
zamieszczamy, jako zatgcznik do niniejszej informaciji.




Streszczenia wybranych referatow:
Dr inz. Krzysztof Mroczka,

Mikrostruktura i wtasciwosci ztagcz FSW stopow aluminium w aspekcie metodyki
eksperymentu i badan

Technologia Friction Stir Welding (FSW) umozliwia wykonywanie ztgcz
zgrzewanych materiatbw o roznym sktadzie chemicznym i mikrostrukturze, znaczaco
roznigcych sie wiasciwosciami fizykochemicznymi i mechanicznymi, ktére sg w formie
blach, ptyt, ptaskownikow lub profili. Ztgcza FSW charakteryzujg sie bardzo duzg
niejednorodnos$cig mikrostruktury na przekrojach ztgcza oraz asymetryczng budowg. Jest
to wynikiem wielokierunkowego i dynamicznego ptyniecia materiatu, o zréznicowanym
stopniu odksztatcenia plastycznego, ktére jest rezultatem ruchu narzedzia zgrzewajgcego.
Kierunki i zakres odksztatcenia materiatu podczas zgrzewania sg zalezne od szeregu
czynnikow: wielkosci i ksztattu poszczegoblnych czesci narzedzia FSW (trzpienia i wierica
oporowego), parametrOw zgrzewania (predko$ci obrotowej i liniowej narzedzia),
temperatury oraz wtasciwosci zgrzewanych materiatdw. Tak znaczna iloSci czynnikéw
wptywajgcych na procesy powodujgce tworzenie sie ztacza oraz znaczne zrGznicowanie
jego budowy, wymaga okreslenia metodyki, zarbwno w odniesieniu do przeprowadzanych
eksperymentobw zgrzewania, jak i prowadzonych badan mikrostruktury i wtasciwosci. W
referacie omoéwiono zagadnienia zwigzane ze zgrzewaniem FSW stopow aluminium.

Metodyka eksperymentu dotyczy sposobu wytypowania narzedzia zgrzewajacego
FSW oraz parametréw i warunkow zgrzewania. W pierwszej kolejnosci rozpatrywane
powinny by¢ najprostsze (w ksztaicie) trzpienie (np. walec z gwintem na powierzchni) oraz,
najczesciej stosowany, wieniec oporowy ze spiralnym rowkiem. W przypadku braku
uzyskania ztgcz dobrych jakosciowo — oceniajgc jej makroskopowo — nalezy podjgc¢ préby
stosowania narzedzia typu , Triflute”. Brak wad po stronie lica zgrzeiny nie oznacza braku
wad wewnatrz ztgcza. Tego typu wady eliminuje sie najczesciej przez zmiane parametrow
zgrzewania. Ze wzgledéw ekonomicznych (wydajnos$¢ procesu) najczesciej zaktad sie
duza predkos¢ liniowg narzedzia poszukujgc stosownej predkosci obrotowej. Dodatkowym
aspektem branym pod uwage przy tych dziataniach jest mozliwo$¢ przesuniecia linii
zgrzewania w kierunku jednego ze zgrzewanych materiatbw (stosuje sie w przypadku
ztgcz tzw. réznoimiennych, np. 2017A/AK9 stopow Al). Przyktadowe ztgcze FSW z dobrg

jako$cia lica ale z wadami wewnatrz ztgcza pokazano na rysunku 1.

Rys. 1. Ztacze FSW stopéw aluminium AK9 (AISi9Mg) i 2017A (prawa strona) z wadg
wewnatrz ztgcza



Sposbdb planowania badan ztgcz FSW stopow aluminium lub innych umacnianych
wydzieleniowo powinien uwzgledniaé mozliwosé rozpuszczenia (podczas zgrzewania)
wydzielen umacniajgcych oraz osiggniecie metastabilnego stanu — czesSciowego
przesycenia. Zaleznie od miejsca na przekroju ztgcza, temperatura moze osiagngé
warto$¢ nawet 540 oC. Mimo krétkiego czasu oddziatywania wysokiej temperatury ale przy
znacznym odksztatceniu plastycznym, w niektorych stopach aluminium obserwuje sie
wspomniany stan czesciowego przesycenia po zgrzewaniu. Wniosek taki wynika z
obserwacji — wzrost twardosci w wyniku starzenia (naturalnego oraz sztucznego). Zatem
warunki przechowywania ztgcz, czas ich badania oraz ewentualna obrdbka cieplna musza
by¢ brane pod uwage. Kolejnym problemem jest znaczne zréznicowanie mikrostruktury.
Wskazujg na to obserwacje makro i mikroskopowe oraz profile twardosci analizowane na
réznych przekrojach (wzdtuznych i poprzecznych) ztacz. Podstawowy poziom twardosci w
poszczegOlnych obszarach najczesciej zwigzany jest z wielkoScig ziarna, a dopiero
nastepnie z procesami wydzielania faz umacniajgcych. Warunki termodynamiczne
wystepujace w Srodkowej czesci ztagcza podczas zgrzewania (tzw. strefie uplastycznienia
termodynamicznego, ktoérej czedcig jest rowniez, tzw. jgdro zgrzeiny) umozliwiajg
zaistnienie proceséw odnowy mikrostruktury. Wiekszos¢ Zrddet literaturowych podaje
rekrystalizacje, jako podstawowy proces transformacji mikrostruktury. Jednak sg réwniez
opinie wskazujgce na daleko idace procesy zdrowienia (w tym poligonizacja i koalescencja
podziarn, podobne jak w procesach ECAP), jako transformujgce mikrostrukture,
przynajmniej w niektérych obszarach ztgcza. Zagadnienie to jest niezwykle trudne do
badania ze wzgledu na konieczno$¢ stosowania Transmisyjnej Mikroskopii Elektronowe;j
(TEM) oraz techniki FIB (In-situ Focused lon Beam) umozliwiajgcej precyzyjne wybranie
miejsca analizy. Mimo tak zawansowanych i kosztownych technik badania uzyskanie
wnioskow umozliwiajgcych opis catej mikrostruktury ztagcza wydaje sie by¢ niemozliwy ze
wzgledu na wspomniane juz zrdéznicowanie mikrostruktury odnoszace si¢ do obszaréw
nawet wielkosci mikrometrow. Najczesciej w opracowaniu metodyki badan ztgcz FSW
bierze sie pod uwage mikroskopie Swietlng, elektronowg skaningowg (SEM) z
wykorzystaniem technik EDS (Energy-Dispersive X-ray Spectroscopy) oraz EBSD
(Elektron Backscatter Diffraction) — co umozliwia ocene wielkoéci ziaren, kgtow ich
dezorientacji, zréznicowania sktadu chemicznego, rozktadu i wielkoSci wydzielen
(wydzielenia umacniajagce muszg by¢ badane wspomniang juz technikg TEM), jak rowniez
do oceny budowy ztgcz na poziomie makrostruktury. Badania mechaniczne najczesciej
sprowadzajg sie do wykonania rozktadéw mikrotwardosci oraz statycznych préb
rozciggania oraz zginania. Na rysunku 2 pokazano fragment ztgcza FSW stopdw
aluminium AK9/2017A obserwowany na przekroju wzdtuznym (pod powierzchnia lica
ztacza), jako przyktad zréznicowania mikrostruktury ztgcza.

Rys. 2. Mikrostruktura fragmentu ztgcza FSW stopow aluminium AK9(AISi9Mg)/2017A



dr inz. Ewa Olejnik,
Warstwy i strefy kompozytowe otrzymywane in situ w stopach Fe i Ni

Generalnie materiaty odporne na zuzycie Scierne mozemy podzieli¢ na
objetosciowe i lokalnie utwardzane. Materialy objetoSciowe cechujg sie zblizonymi
wiadciwosciami w catym przekroju. Zwykle obserwuje sie tendencje, ze materiat twardy
jest kruchy, a miekki plastyczny i nieodporny na zuzycie $cierne. W przypadku elementéw
lokalnie utwardzanych lub warstwowych mozliwe jest uzyskanie korzystnej korelacji
pomiedzy duzg twardoscig powierzchni roboczej, a rownoczesnie plastycznoscig rdzenia
danego detalu.

Jednym ze sposobow otrzymywania twardych warstw kompozytowych w odlewach
jest, wykorzystanie syntezy SHS. Umozliwia ona otrzymywanie twardych faz ceramicznych
w wyniki reakcji zachodzgcej pomiedzy reaktywnymi substratami wprowadzonymi do
formy, a ciektym stopem. W efekcie tego procesu dochodzi do syntezy in situ weglikbw w
warstwie powierzchniowej odlewu lub wigkszej jego strefie.

W ramach prezentowanej pracy przedstawiono wyniki dotyczace syntezy warstw
kompozytowych otrzymywanych in situ w odlewanych na bazie stopdéw Fe i Ni. Omdwiono
metodyke ich wytwarzania w zeliwie szarym, ferrytycznego zeliwa sferoidalnym oraz w
fazie Ni3. Przedstawiono ogolne zasady projektowania procesu technologicznego podczas
wytwarzania warstw oraz stref kompozytowych dla wskazanych stopdéw odlewniczych.
Zamieszczono badania metalograficzne, strukturalne i mechaniczne wytworzonych warstw
kompozytowych. Okreslono parametry tribologiczne wytworzonych warstw, w tym ich
wspoétczynniki tarcia oraz wskazniki zuzycia. Zweryfikowano wptyw dodawanych
substratow reakcji syntezy, na przebieg procesu krystalizacji stopu bazowego w obrebie
warstwy i strefy kompozytowej. Stwierdzono zmiany sktadu chemicznego stopu w obrebie
syntetyzowanej warstwy. W przypadku zeliwa szarego analiza krzywych chtodzenia stopu,
w obrebie warstwy kompozytowej, wykazata zmiane sktadu z podeutektycznego na
eutektyczny. Grubo$¢ otrzymanej warstwy kompozytowej miescita sie w zakresie od 1x10-4
do 4x103 m w zaleznosci od sposobu oraz masy wprowadzanych do formy substratow
reakcji syntezy.

dr inz. Krzysztof Ziewiec

Stopy z amorficzng osnowg otrzymywane z zakresu niemieszalnosci
w stanie cieklym

Przemiana monotektyczna Li—S+L>, w ktérej jedna macierzysta faza ciekta L;
rozktada sie jednoczesnie na jedng faze statg i inng faze ciekig Lo jest obserwowana w
wielu stopach wykazujgcych zakres braku mieszalnosci w stanie ciektym. Przemiana ta,
ktéra obejmuje jednoczesne zarodkowanie i kooperatywny wzrost dwoch lub wiecej faz w
jednej fazie ciektej, przedstawia ciekawy przyktad skomplikowanej przemiany fazowej w
badaniach podstawowych proceséw krzepniecia. Jednoczes$nie, niektore stopy
monotektyczne, takie jak Cu-Pb, Al-Pb, Al-Bi, Al-In oraz Fe-Mn-S itp., sg potencjalnymi
materiatami na zaawansowane tozyska Slizgowe w przemysle motoryzacyjnym. Podstawg
spetnienia tego warunku jest zastosowanie przyspieszonego chtodzenia. W ostatnich
dziesiecioleciach gtdwne zainteresowanie stopami
Dla niektérych uktaddéw rownowagi fazowej, takich jak Cu-Co, Cu-Fe, Cu-Cr oraz Cu-Nb
itp., w cieczy wystepuje metastabilny podziat faz. Oznacza to, ze do podziatu tego
dochodzi, gdy stop w stanie ciektym zostanie przechtodzony ponizej metastabilnego
zakresu niemieszalnoéci. Uktady takie, charakteryzujgce sie prawie ptaskg linig likwidus



oraz  dodatnim odchyleniem od prawa Raoulta, wykazujg zdecydowang skionnosé
termodynamiczng do wystepowania niemieszalnosci. Aby do takiego podziatu doszio,
szybkosci chtodzenia musza przekracza¢ wartosci krytyczne. Wiadomo, ze obecnosé
niskotopliwych eutektyk w stopach Zelaza z krzemem i borem oraz miedzi z niklem
i fosforem stwarza mozliwo$¢ wystepowania zwiekszonej podatnosci na amorfizacje.
Przypuszcza sie, ze wykorzystujgc zakres braku rozpuszczalnosci w stanie ciektym oraz
stosujgc odpowiednie domieszkowanie stopdw zawierajacych miedz oraz Zzelazo mozna
otrzymac kompozyty amorficzno-krystaliczne.

Przeprowadzone badania wskazujg, ze w stopach Ni-Cu-Fe-P, Fe-Ni-Cu-P-Si-B,
Ag-Cu-Ti oraz Ni-Ag-P mozliwe jest wytworzenie struktury kompozytowej ztozonej z fazy
amorficznej oraz miekkiej ciggliwej fazy krystalicznej. Ponadto w amorficzno-krystalicznych
stopach Ag-Cu-Ti krystalizacja amorficznej osnowy powoduje podwyzszenie twardoSci
stopu i zwigkszenie modutu Younga. W stopach Ni-Ag-P mozliwa jest poprawa
wiasciwosci plastycznych stopu dzieki obecnosci krystalicznych wydzielen miekkiego
roztworu statego o strukturze RSC. W stopach Fe-Ni-Cu-P-Si-B, wystepowanie zakresu
niemieszalnych cieczy umozliwia uzyskanie roznorodnych struktur w wyniku zastosowania
roznych wartosci temperatur odlewania. Temperatura poczatku odlewania lezgca
pomiedzy temperaturg topnienia a zakresem wystepowania jednorodnej cieczy daje
mikrostrukture zawierajgcag gruboziarniste, wydtuzone obszary wydzieler roztworu statego
na osnowie miedzi o strukturze RSC. Natomiast, dostatecznie wysoka temperatura
poczagtku odlewania lezaca powyzej zakresu niemieszalnosci umozliwia otrzymanie
struktury amorficzo-krystalicznej, w ktérej osnowa jest silnie wzbogacona w zelazo, nikiel,
fosfor i bor, a faza krystaliczna na osnowie miedzi o strukturze RSC wystepuje w postaci
bardzo drobnych rbwnomiernie roztozonych wydzieler o duzej dyspersiji.

Dr inz. Pawet Kurtyka
Mechanizmy odksztatcania i degradacji kompozytéw metalowych

Materiaty kompozytowe stanowig obecnie jedng z wazniejszych grup materiatow
inzynierskich, a co za tym idzie wymagajg gruntownego poznania w szczeg6lnosci ich
szeroko rozumianych wtasnosci mechanicznych. Poznawanie kompozytéw i budowanie
baz parametrow charakteryzujgcych je jest mozliwe poprzez odpowiedni dob6r metod
badawczych i opracowania i opisu wynikow.

W prezentowanej pracy przedstawiono cykl badawczy oraz wyniki badan
kompozytéw na osnowie stopow aluminium wzmacnianych czgstkami ceramicznymi. W
pierwszej czesci wystgpienia skupiono sie na przedstawieniu nowych mozliwosci
badawczych stuzacych ocenie wiasciwosci mechanicznych kompozytéw. Zaprezentowano
wyniki badar dotyczgce wykorzystania prob pierscieniowych jako zamiennika testow
Sciskania i rozciggania. Przedstawiona koncepcja przewiduje realizacje pojedynczego
testu wytrzymatosciowego na specjalnie zaprojektowanej prébce pierscieniowej zamiast
wykonywania testu Sciskania i rozciggania. W dalszej czesSci wyktadu pokazano wyniki
eksperymentalne oraz przedstawiono stopien przydatnosci takich testéw. Wykazano, ze w
badanych przypadkach wystepuje stosunkowo duza zgodno$¢é wynikow testéw
otrzymanych z prob pierscieniowych i tradycyjnych badan $ciskania i rozciggania.

W dalszej czesci zaprezentowano wyniki badan testéw Sciskania i rozciggania
wybranych kompozytéw oraz probe opisu krzywych plastycznego ptyniecia z
wykorzystaniem podstawowych modeli Hollomona, Swift, Ludwika, Ludwigsona. Pokazano
wyniki eksperymentalne otrzymane dla kompozytow na osnowie stopdéw aluminium oraz
ich zadowalajgce dopasowanie do modelu teoretycznego Ludwigsona.

Ostatnim tematem poruszanym w pracy byta mozliwosé poprawy wiasciwosci
kompozytéw na osnowie stopéw odlewniczych wzmacnianych czgstkami SiC przy pomocy



Friction Stir Processing. Zaprezentowano otrzymane struktury wyjSciowe oraz po
modyfikacji, wykazujgc istothg zmiane struktury po zastosowaniu procesu co skorelowano
rowniez z wynikami testdbw Sciskania. Stwierdzono, ze zastosowana metoda wptywa
znaczaco na dystrybucje i wielko$¢ czgstek fazy wzmacniajgcej, a co za tym idzie rowniez
na wiasciwosci przetworzonego materiatu. Obserwowano wzrost wartosci naprezenia
plastycznego ptyniecia w niektorych przypadkach o ponad 70 %.



