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Spis wazniejszych oznaczen i skrotow
SPD — ang. severe plastic deformation — duze odksztatcenie plastyczne
KoBo — odksztatcenie w warunkach cyklicznej zmiany drogi odksztatcenia
ECAP — ang. equal channel angular pressing — przeciskanie przez kanat katowy
HPT — ang. high pressure torsion — skrecanie pod wysokim ci§nieniem
ARB — ang. accumulative roll bonding — walcowanie pakietowe
UFG — ang. ultrafinegrained — materiaty ultradrobnoziarniste
SFE- ang. stacking fault energy- energia btedu utozenia
GNBs — ang. geometrically necessary — granice geometrycznie niezbgdne
LABs — ang. low angle boundaries — granice waskokatowe, o dezorientacji ponizej 15°
HABs — ang. high angle boundaries — granice szeroko katowe, o dezorientacji powyzej 15°
DRX — ang. dynamic recrystallization — rekrystalizacja dynamiczna
CDRX — ang. continous dynamic recrystallization — ciagta rekrystalizacja dynamiczna

GDRX - ang. geometrically dynamic recrystallization — geometryczna rekrystalizacja
dynamiczna

GBS — ang. grain boundary sliping — poslizg po granicach ziarn

EBSD - ang. electron bask-scatter diffraction — dyfrakcja -elektronow wstecznie
rozproszonych

LM — ang. light microscopy — mikroskopia $wietlna
SEM - ang. scanning electron microscopy — skaningowa mikroskopia elektronowa

STEM - ang. scanning transmission electron microscopy — skaningowo transmisyjna
mikroskopia elektronowa

XRD - ang. x-ray diffraction — dyfrakcja promieniowania rentgenowskiego
Rm — wytrzymato$¢ na rozcigganie, MPa

Ro2 — granice plastycznosci przy odksztatceniu 0,2 %, MPa

A: — wydhuzenie do zerwania, %

HV — twardo$¢ mierzona metoda Vickersa

A — stopien przerobu
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1. Wprowadzenie

W ostatnich latach duzy wysitek naukowcéw koncentruje si¢ na wytwarzaniu
materialdw o szczegdlnych wiasciwosciach wytrzymato$ciowych oraz uzytkowych.
Mowa tutaj 0 materiatach ztozonych pod wzgledem struktury do ktérych nalezg materiaty
kompozytowe oraz wiclosktadnikowe stopy odlewnicze. Ostatnio, wickszos¢ takich
materialdow wytwarza si¢ technikami duzych odksztatcen plastycznych (SPD), ktore cechuja
si¢ nano-lub ultradrobnoziarnistg strukturg zapewniajaca odpowiedni zestaw wymaganych
wlasciwo$ci  zarowno Wytrzymatosciowych jak i uzytkowych. Procesy cyklicznego
odksztatcenia np. metoda KoBo moga doprowadzi¢ zar6wno do wzrostu wiasciwosci
wytrzymatosciowych a jednocze$nie wptyna¢ na poprawe wiasciwosci plastycznych, co jest
niezwykle wazne w przypadku materiatow wielosktadnikowych. Do otrzymania
odpowiednich wlasciwosci w przypadku takich materiatow warunkiem szczego6lnie waznym
jest dobor technik SPD.

Prezentowana praca poswigcona jest wytwarzaniu ultradrobnoziarnistych materiatlow
bazujacych na stopach odlewniczych z uktadu Al-Cu. Z przegladu literatury wynika,
ze wytrzymato$¢ stopow Al-Cu mozna zwigkszy¢ poprzez dodatek Cu, ktora z Al tworzy
twardg faz¢ migdzymetaliczng odporng na dzialanie temperatury. Z drugiej strony, obecnos¢
w stopie duzej ilosci fazy migdzymetalicznej utrudnia proces deformacji. Brak synergicznego
oddziatywania jesli chodzi o zapewnienie w takich materiatach odpowiednich wtasciwosci
fizycznych, wytrzymatosci a zarazem przy zachowaniu wysokiej plastycznosci sprawia,
ze materialy takie nie moga by¢ potencjalnie analizowane jako materialy o wyjatkowych
wlasciwosciach  funkcjonalnych. Naprzeciw tym problemom wychodzi mozliwos¢
zastosowania wspomnianych technik SPD. Zastosowanie metod SPD bedzie waznym
narz¢dziem do wytworzenia materialow o pozadanych wiasciwosciach mechanicznych
i funkcjonalnych. Jak dotad w dostepnej literaturze nie ma wielu doniesien odnos$nie
wykorzystania technik SPD do rozdrabniania tychze stopow.

W pracy przeprowadzono badania strukturalne nad rozdrobnionymi stopami
odlewniczymi o réznej zawartosci Cu za pomocg metody KoBo. Przeanalizowano wptyw
rozdrobnienia struktury na wilasciwos$ci wytrzymatosciowe i fizyczne badanych stopow.
Uzyskane wyniki badan stanowi¢ beda podstawe do uogodlnienia malo rozpoznanych

rozwazen w tej dziedzinie.
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2. Przeglad literatury

2.1. Odksztalcalno$¢é materialéw polikrystalicznych
Odksztatcenie materiatu definiuje si¢ jako zmiang jego zewngtrznego ksztattu pod

wplywem dziatania naprezen zewnetrznych. Wyrdznia si¢ dwa podstawowe rodzaje
odksztaltcen:

Odksztalcenie sprezyste definiowane jako nietrwala zmiana ksztattu metalu/stopu w stanie
statym. W tym przypadku, w materiale pod wptywem niewielkich naprezen zewnetrznych,
nastgpuje nieznaczne przemieszczenie atoméw wzgledem potozenia réwnowagowego.
Po usuni¢ciu tych naprezen, sity wewnetrzne przywracajag atomom pierwotne potozenie
rownowagowe. Materiat wraca do swego pierwotnego ksztattu.

Odksztalcenie plastyczne jest trwalg zmiang ksztaltu metalu/stopu w stanie stalym.
Naprezenia zewngtrzne powoduja przemieszczenie atomoéw tak znacznie, ze sity wewngtrzne
dzialajagce miedzy atomami nie s3 zdolne do przywrdcenia im potozenia pierwotnego.
Po usunieciu naprezen zewnetrznych atomy przechodza do innego polozenia
réwnowagowego. Zdolno$¢ metalu do trwatego odksztalcania si¢ bez utraty spojnosci nazywa
si¢ plastycznoscig. Im wyzszy stopien odksztalcenia do pojawienia si¢ pierwszych oznak
naruszenia spojnosci — tym wigksza plastyczno$é [1-5].

Odksztatcalno$¢ zalezy od budowy krystalograficznej, sktadu fazowego, wielkosci
ziarna oraz struktury granic ziaren. Odksztalcalno$¢ zalezy rowniez od warunkéw procesu
odksztalcenia, np. stanu naprezenia, predkosci odksztalcenia, temperatury odksztalconego
materiatu. Np. Stan naprezenia w ktérym dominuje trojosiowe Sciskanie sprzyja dobrej
odksztatcalnosci. Nieodpowiednie dobranie warunkow procesu moze doprowadzi¢ do utraty
spojnosci materiatu. Zgodnie z kryterium von Misesa materialy polikrystaliczne odksztatcane
plastycznie muszg posiada¢ co najmniej pie¢ niezaleznych systemoéw poslizgu, aby zapewnic
cigglo$¢ na granicach ziaren [6-8].

Efektem odksztalcenia plastycznego, oprocz zmiany ksztattu materiatu jest rowniez
zmiana ksztaltu ziaren. Ziarna ulegaja wydluzeniu w kierunku maksymalnego wydluzenia
probki. Uzyskanie okreslonej, uprzywilejowanej orientacji ziaren w wyniku procesu
odksztalcenia skutkuje wytworzeniem w materiale anizotropii wtasciwos$ci. Anizotropia jest
zjawiskiem niepozadanym, gdyz wigze si¢ 2z niejednorodnoscia odksztalcenia.
Niekiedy jednak wytwarzana jest celowo np. w blachach aby poprawi¢ wiasciwosci

magnetyczne [9-11].

Strona 6




2.1.1. Niskotemperaturowe odksztalcanie
Odksztatcenie plastyczne na zimno metali odbywa si¢ na drodze poslizgu

i blizniakowania. Mechanizm poslizgu moze dziata¢ samodzielnie, natomiast do zainicjowana
blizniakowania potrzebny jest poslizg [12-14].

Poslizg polega na przesunigciu (Scinaniu) jednej czesci krysztalu wzgledem drugiej
pod dziataniem naprezen stycznych, o odleglo$¢ bedaca catkowita wielokrotnoscia odlegtosci
migdzyatomowej, w najge$ciej upakowanych atomami plaszczyznach 1 kierunkach

(systemach pos$lizgu — tabela 1), bez zmiany budowy krystalicznej obu czeSci krysztatu
[12-13].

Tabela 1. Systemy poslizgu dla wybranych metali krystalizujgcych w uktadach A1, A2 i A3 oraz fazy
miedzymetalicznej [15]

Metal Plaszczyzna poslizgu Kierunek poslizgu

Cu, Al, Ni, Ag, Au {111} (110)
Fe-a, W, Mo {110} (111)
Fe-a, W {211} (111)
Fe-a, K {321} (111)
Cd, Zn, Mg, Ti-a, Be {0001} (1120)
Ti-a, Mg, Zr {1010} (1120)
Ti-a, Mg {1011} (1120)
{110} <001>

{110} Y5 <111>
Al.Cu {200} <001>

{112} Yh<111>

Poslizg polega na przemieszczaniu si¢ dyslokacji przy naprezeniach stycznych réwnych

lub wigkszych od napre¢zenia krytycznego (rys. 1).

ptaszczyzna
atomow > > >

e i s ¢

D 3 ~€ € €

Rys. 1. Mechanizm poslizgu [16]

Translacja sieci krystalicznych zachodzi w okreslonych systemach poslizgu. W wyniku
dzialania napre¢zenia S$cinajagcego na sie¢ krystaliczng, dochodzi do przesunigcia cze$ci
krysztalu o jeden parametr sieci za posrednictwem ruch dyslokacji krawedziowej poruszajacej
si¢ po ptaszczyznie poslizgu, a na powierzchni krysztatu tworzy si¢ tzw. uskok [15].

Poslizg (poslizg dyslokacyjny) zachodzacy wzdluz pojedynczych plaszczyzn

krystalograficznych tworzy lokalnie rownolegte linie 1 pasma poslizgu widoczne jako uskoki
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bedace efektem wyjscia dyslokacji na zewnatrz, ktorych grubo$¢ wynosi $rednio okoto 100
parametréw sieci. Kontynuowanie odksztatcenia plastycznego nie ma wplywu na dalszy
rozwoj istniejacych linii, natomiast sprzyja powstawaniu nowych. Poslizg nie zachodzi
jednoczesnie we wszystkich mozliwych ptaszczyznach i1 kierunkach poslizgu. Jest procesem
niejednorodnym i rozpoczyna si¢ w plaszczyznach poslizgu o najmniejszym oporze ruchu
dyslokacji, czyli w plaszczyznach i kierunkach najgesciej obsadzonych atomami. Podczas
wzrastajagcego odksztalcania wiaczajg sie do procesu kolejno te plaszczyzny i kierunki
poslizgu, ktore sa najbardziej uprzywilejowane wzgledem kierunku dzialania sit
zewngtrznych. Odksztatcenie w polikrysztalach zaczyna si¢ w ziarnach w ktérych orientacja
jest najbardziej korzystna dla zajécia poslizgu. W efekcie, podczas odksztalcania zwigksza si¢
liczba aktywnych plaszczyzn poslizgu oraz swobodnych dyslokacji. Dochodzi wowczas do
krzyzowania si¢ pasm poslizgu, co powoduje wzajemne blokowanie si¢ dyslokacji. Poslizg
jako mechanizm odksztatcenia plastycznego dominuje w przypadku bardzo plastycznych
metali o strukturze Al, jak np.: Au, Ag, Cu, Al, Pb. Odmiang poslizgu dyslokacyjnego jest
poslizg poprzeczy, ktéremu ulegaja jedynie dyslokacje $rubowe podczas dziatania
dostatecznie duzych naprgzen. Ma to miejsce w przypadku, gdy ptaszczyzny poslizgu
pierwotnego i porzecznego majg wspolny kierunek poslizgu. W metalach o strukturze Al
dyslokacje srubowe moga poruszac¢ si¢ w plaszczyznach gestego upakowania typu {111},
wowczas ich wspolnym kierunkiem jest kierunek (110) [15-18].

W przypadku, gdy poslizg atoméw na duze odlegtosci jest energetycznie utrudniony
np. odksztalcanie miedzi lub ich stopéw w niskiej temperaturze - zachodzi mechanizm
blizniakowania. Zainicjowanie tego mechanizmu odksztalcenia wymaga wyzszego napr¢zenia
w poréwnaniu z poslizgiem [15].

Blizniakowanie polega na jednorodnym S$cinaniu kolejnych warstw krysztalu
w plaszczyznach blizniakowania przy udziale dyslokacji blizniakujacych wprawionych w ruch
przez naprezenia styczne. W wyniku dziatania tego mechanizmu, zblizniaczona czgs¢
krysztalu doznaje skrecenia wzgledem czesci nieodksztalconej o kat, przy ktorym obie czesci
krysztalu pozostaja wobec siebie lustrzanym odbiciem. W procesie blizniakowania,
w odréznieniu od poslizgu, poszczegdlne atomy przesuwaja si¢ na odleglo$ci mniejsze niz
odleglosci migdzyatomowe. Mechanizm ten umozliwia wystgpienie niewielkiego

odksztatcenia plastycznego (rys. 2) [15,19].
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POSLIZG BLIZNIAKOWANIE
ptaszczyzna ptaszczyzna

poslizgu blizniakowania
(111) (111)

kierunek kierunek
poslizgu blizniakowania

Rys. 2 Schemat: a) krysztatu po zéinicjowaniu poslizgu, b) zblizniaczonego krysztatu [20]

Blizniakowanie wystepuje najcze$ciej w metalach mniej plastycznych np. o strukturze A3
lub innych strukturach o niskiej symetrii, np.: Cd, Mg, Zn, Sn, Bi, Sb, Si. Mozna je jednak
zaobserwowaé rowniez w strukturze miedzi 1 jej stopow (struktura Al). Udziat
blizniakowania

w odksztatceniu plastycznym jest na ogdét nieznaczny, ale ma duzy wplyw na catkowity
warto$¢ odksztatcenia, gdyz umozliwia powstawanie nowych plaszczyzn poslizgu (rys. 2).
W wielu przypadkach blizniakowaniu sprzyja duza predko$¢ odksztalcania oraz niska
temperatura. Proces blizniakowania dominuje w tych metalach, w ktérych liczba systemow
jest niska (tabela 2) [15, 19].

Tabela 2. Systemy blizniakowania dla metali krystalizujgcych w uktadach A1, A2 i A3 [15,21].

Metal Typ Plasz,c.zyzna Kle,rl.mek
sieci poslizgu poslizgu
Ag, Au, Cu Al {111} (112)
Fe-a, Ta A2 {112} (111)
Cd, Zn, = -
Mg, Ti-u A3 {1012} (1011)

Na podstawie licznych obserwacji 1 badan nad r6znymi metalami a takze stopami wykazano,
ze ze wzrostem odksztatcenia metal stopniowo traci swoje whasciwosci plastyczne, a do jego
dalszego odksztatcania wymagane jest coraz wigksze naprezenie. Ze wzrostem odksztatcenia
rosnie bowiem gesto$s¢ wad budowy krystalicznej, a takze wakansow 1 dyslokacji. Zaburzeniu
ulega periodyczny uklad atoméw w sieci, a jednoczesnie pola naprezen tych wad
oddziatywajag na siebie wzajemnie. Wzrost odksztalcenia powoduje zwiekszenie:
wytrzymato$ci na rozcigganie, granicy plastycznosci i twardosci. Natomiast zmniejszeniu
ulegajg wtasciwosci plastyczne: wydtuzenie 1 przewegzenie. Na wihasciwosci fizyczne silnie
wplywa wzrost koncentracji defektow punktowych, powoduje to zwigkszenie rezystancji

elektrycznej czy petli histerezy magnetycznej. Wady budowy krystalicznej powoduja wzrost
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ilosci zmagazynowanej w materiale energii odksztalcenia, skutkujac odejsciem od warunkow
réwnowagi termodynamicznej [19].
Ilo§¢ zmagazynowanej energii odksztalcenia plastycznego zalezy od catkowitej energii
zuzytej na odksztatcenie, witasciwosci odksztalcanego metalu (czystos¢, energia biedu
utozenia), a takze warunkow w jakich przeprowadzona jest obrobka (temperatura, szybkos¢
oraz stopien odksztalcenia). Im nizsza jest SFE materialu 1 temperatura procesu,
a wicksza szybkos¢ i1 stopien odksztatcania, tym wigksza ilo$¢ energii zostaje zgromadzona
w materiale (zazwyczaj ok. 10% catkowitej energii zuzytej na odksztatcenie) [19].
Odksztalcalnos$¢ fazy Al,Cu. Komorka elementarna fazy Al,Cu zawiera 12 atomow
Cu i 8 atoméw Al. Dyslokacje o wektorze Burgersa [001] poruszajace si¢ na ptaszczyznie
(110) posiadaja szeroki rdzen dyslokacyjny, dzieki temu mogg ulega¢ procesowi poslizgu
tworzac plaskie btedy utozenia. Przy uzyciu symulacji komputerowych [17] analizowano ruch
dyslokacji [001] na ptaszczyznie (110). Analizy strukturalne wykazaty, ze dyslokacje takie
moga dysocjowaé na dwie dyslokacje czesciowe. Kazda z takich dyslokacji posiada wektor
Burgersa 2 [001]. Dyslokacje doznaja tatwego poslizgu w temperaturze pokojowej.
Eksperymenty in-situ wykonane z wykorzystaniem TEM wykazaty, Zze oprocz poslizgu
dyslokacji o wektorze Burgersa %2 [001] moze odbywaé si¢ réwniez proces wspinania,
co jest zwigzane ze zmiang rdzenia dyslokacji. Badano réwniez oddziatywanie nie
wspotplaszczyznowych dipoli dyslokacyjnych. Wykazano, ze rozciagniete dyslokacje na
plaszczyznach poslizgu moga rowniez wspinaé si¢ w temperaturze pokojowej, a zjawisku
temu towarzyszy tworzenie wakansow. Fakt ten powoduje niestabilno$¢ strukturalng fazy
miedzymetalicznej podczas odksztalcenia plastycznego. Podatnos$¢ fazy migdzymetalicznej na
proces wspinania, ktory jest inicjowany poprzez wzajemne interakcje dyslokacji bedzie
sprzyja¢ tworzeniu duzej liczby wakanséw. Duza populacja wakansow umozliwia dyfuzje
pierwiastkow stopowych, zatem moze to przyspieszy¢ np. wydzielanie Al z Al Cu.
Dodatkowo, tatwe wspinanie dyslokacji zmniejsza podatnos¢ fazy migdzymetalicznej na
poslizg dyslokacyjny ograniczajac proces $cinania pod wptywem odksztalcenia [21-25].
Statyczne procesy odbudowy struktury. W wyniku odksztalcenia plastycznego
dochodzi do wytworzenia stanu tzw. rownowagi nietrwatej, jest to stan metastabilny
0 podwyzszonej energii swobodnej. Stan ten jest trwaty dla materiatow pozostajacych
w temperaturze otoczenia. Zwigkszenie temperatury materialu dostarcza energii cieplnej
1 umozliwia aktywacje¢ proceséw dyfuzyjnych podczas ktorych, atomy powracaja do potozen
rownowagi. Stan taki sprzyja zanikowi powstatych wczedniej defektow strukturalnych.
Wydziela si¢ réwniez zmagazynowana energia odksztatcenia. Wraz z odbudowg struktury

przywrocone zostajg wlasciwosci jakie material posiadat przed odksztatceniem [26-28].
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W celu usunigcia nastgpstw odksztalcenia na zimno i usunigcia zmagazynowanej energii,
stosuje si¢ procesy wyzarzania. Stopien uwolnienia energii jest uzalezniony od temperatury
1 czasu wyzarzania. Zjawiska zachodzace podczas nagrzewania dzieli si¢ na: zdrowienie
i poligonizacje, rekrystalizacje pierwotna, rozrost ziarna i rekrystalizacj¢ wtorng [26-28].
Zdrowienie jest procesem odbudowy struktury, ktory zachodzi w temperaturze
wyzszej od temperatury otoczenia. Polega na czgSciowym uporzadkowaniu odksztatconej
struktury poprzez zmniejszenie stezenia defektoéw punktowych w wyniku ich rekombinacji
1 dyfuzji oraz zmniejszeniu gestosci defektow liniowych do konfiguracji o nizszej energii
swobodnej. Zmiany te maja charakter substrukturalny (tzn. zachodzg ,,wewnatrz” ziarna).
W  wyzszej temperaturze wyzarzania nastgpuje proces poligonizacji. Po procesie
odksztalcenia dyslokacje w metalu rozmieszczone sa w sposob nieuporzadkowany.
Uporzadkowanie dyslokacji krawedziowych prowadzi do powstania podziaren (rys. 3)

tj. obszarow nieznacznie r6znigcych si¢ orientacja krystaliczng [29].

Rys. 3. Schemat tworzenia podziaren [30]

Tworzeniu podziaren towarzyszy poslizg 1 wspinanie si¢ dyslokacji w czasie ktorego,
defekty o przeciwnych znakach znoszg si¢ wzajemnie (ulegaja anihilacji). Zanik defektow
punktowych oraz zmiana ukladu dyslokacji powoduje czesciowe wydzielenie energii
odksztatcenia (mniejsze jednak niz w przypadku rekrystalizacji), a tym samym czegSciowa
relaksacje naprezen oraz przywrocenie niektorych wiasciwosci fizycznych np. przewodnosci
elektrycznej. Kolejnym etapem obnizania energii podczas zdrowienia jest proces koalescenciji,

czyli zrastania si¢ podziaren i ziaren o maltym kacie dezorientacji (rys. 4) [26, 29].

a) b)

Rys. 4. Schemat koalescencji podziaren [31]
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Procesy zdrowienia i poligonizacji zachodzi¢ moga z duza intensywnos$cig juz przy
niskich temperaturach w zwigzku z czym przy tak silnym porzadkowaniu struktury proces
rekrystalizacji nie wystepuje. Gdy dziatajg procesy zdrowienia nast¢puje zmniejszanie
si¢ twardosci 1 wytrzymato$ci oraz wzrost plastycznosci.

Rekrystalizacja powoduje istotne zmiany struktury obejmujace powstawanie nowych,
wolnych od dyslokacji ziaren. W wyniku rekrystalizacji mozna przywréci¢ wiasciwosci
metalu sprzed umocnienia. Rekrystalizacja rozpoczyna si¢ w temperaturze zwanej
temperaturg rekrystalizacji T, (wyzszej niz zdrowienie). Wartos¢ T, nie jest statg cechg
materialu, lecz zalezy od wielu czynnikow takich jak: czysto$¢ materialu, zmagazynowana
energia odksztalcenia oraz warunki wygrzewania. Znajac czysto$¢ materialu mozna

w przyblizeniu wyznaczy¢ jego T, wykorzystujac zalezno$¢ Boczwara (1) [32-33]:
TT =a- Tt (1)

gdzie: T;- temperatura topnienia [K],
o — wspolczynnik okreslajacy czystos¢ materiatu:
e dla czystych metali 0,4 (dla bardzo czystych nawet 0,1+0,2);
e dla stopow o strukturze roztworu stalego 0,6;
e dla stopow wielofazowych 0,8.

Doswiadczalnie stwierdzono, ze temperatura rekrystalizacji T jest tym nizsza im:
e wigksze odksztalcenie
e wicksza szybko$¢ odksztalcenia
® mniejsze ziarno wyjsciowe
e mniejsza szybko$¢ nagrzewania po odksztatceniu

Ze wzgledu na niejednoznaczno$¢ wartosci temperatury rekrystalizacji, w praktyce
wprowadzono pojecie progowe] temperatury rekrystalizacji, ktora jest najnizszg temperaturg
rekrystalizacji przy duzych odksztatceniach (60+-70%) i czasie wygrzewania 1-2 godziny.
Proces rekrystalizacji zalezy od czasu. Im wyzsza jest temperatura rekrystalizacji, tym krotszy
czas jest potrzebny do zapoczatkowania 1 zakonczenia rekrystalizacji. Dhuzszy czas procesu
jest w pewnym stopniu kompensowany nizszg temperaturg procesu i na odwroét [32-33].
Rekrystalizacja pierwotna polega na zarodkowaniu w odksztalconym materiale
nowych nieodksztatconych ziaren, ich rozro$cie, az do catkowitego pochlonigcia obszaréw
zdefektowanych. Zarodki nowych ziaren powstaja w miejscach o podwyzszonej energii, tam
gdzie odksztalcenie struktury jest najwieksze np. na granicach ziaren czy skupiskach
dyslokacji. Na wielko$¢ ziarna po rekrystalizacji wplywa szybko$¢ tworzenia zarodkéw
nowych ziaren V, oraz szybko$¢ ich wzrostu Vy, ktore zwigkszajg si¢ ze wzrostem stopnia

umocnienia. Jezeli V, > V,, to w wyniku rekrystalizacji powstanie drobne ziarno, natomiast
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jezeli V; < Vy, to powstanie duze ziarno. Przez zarodek rekrystalizacji rozumie si¢ obszar
wolny od dyslokacji posiadajacy promien wickszy od krytycznego. Warunkiem koniecznym,
aby material mogt dozna¢ rekrystalizacji, jest jego umocnienie w wyniku zastosowanego
odksztatcenia. Energia potrzebna do zarodkowania jest wigksza niz do wzrostu ziarna.
Dlatego tez, przy stosunkowo niewielkich odksztalceniach, skutkiem dalszego wygrzewania
moze by¢, zamiast tworzenia nowych ziaren, rozrost ziaren pierwotnych, co skutkuje
otrzymaniem struktury gruboziarnistej. Efekt ten zwany zgniotem Kkrytycznym Z jest
zjawiskiem niepozadanym, gdyz ma niekorzystny wplyw na wiasciwosci mechaniczne
i technologiczne materiatu [32-34].

W procesie rekrystalizacji istotng role odgrywa migracja istniejacych granic.
Przemieszczanie granicy zachodzi na skutek pochfaniania przez nig atoméw odksztalcanych
obszarow 1 dofaczanie ich do nowych ziaren, prawie wolnych od dyslokacji. Glowna sita
napedowa przesuwajacag granice jest energia odksztalcenia. W niskich temperaturach proces
rekrystalizacji postgpuje powoli, natomiast w wysokich jest bardzo szybki [32-34].

Po zakonczeniu procesu rekrystalizacji pierwotnej, gdy nowe ziarna zetkng si¢ ze sobg
swoimi granicami, po wyczerpaniu materialtu umocnionego, utworzona w wyniku
rekrystalizacji pierwotnej struktura znajduje si¢ w stanie rownowagi metastabilne;.
Wygrzewanie materiatu, juz po zakonczeniu rekrystalizacji, prowadzi do stopniowego
rozrostu nowopowstalych ziaren. Efekt ten jest konsekwencja dazenia materiatu do dalszego
obnizania energii swobodnej poprzez eliminowanie nieuporzadkowanych elementéw
struktury jakimi sa granice ziaren. Wzrost ziaren odbywa si¢ w wyniku migracji
szerokokagtowych granic ziaren utworzonych podczas rekrystalizacji, co powoduje wzrost
liczby sredniej wielko$ci ziaren 1 zanik ziaren matych. Granice ziaren migruja w kierunku
srodka ich krzywizny, na skutek czego, mate ziarna zanikaja, za$§ duze rozrastaja sig.
Najszybszy rozrost ziaren nastgpuje w poczatkowym okresie wygrzewania, gdy jest duza sita
pedna procesu, natomiast z uplywem czasu zachodzi on coraz wolniej. Rozrost ziarna moze
nastgpi¢ w wyniku zakonczenia procesu odksztalcania w zbyt wysokiej temperaturze lub
bardzo powolnego chtodzenia po przerobce plastycznej. Gdy wielko$¢ ziaren jest statycznie
jednorodna, méwi si¢ o normalnym wzro$cie ziaren. Rozrost ziaren jest zjawiskiem
niekorzystnym, gdyz powoduje zmniejszenie wytrzymatosci i plastyczno$ci materiatow
[32-34].

Rozrostowi ziarna czgsto towarzyszy zjawisko rekrystalizacji wtornej, ktore polega na
przyspieszonym (anomalnym) wzroscie niektorych ziaren, kosztem otaczajacych je sasiadow.
Rekrystalizacja wtorna jest spowodowana czgsciowym lub catkowitym zahamowaniem

wzrostu ziaren podczas rekrystalizacji pierwotnej, zbyt krotkim czasem wyzarzania lub
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teksturg. Rekrystalizacja wtorna zachodzi podczas wyzarzania w temperaturze znacznie
wyzszej od temperatury rekrystalizacji. W procesie rekrystalizacji wtornej, w przeciwienstwie
do procesu rekrystalizacji pierwotnej, nie wystepuje okres inkubacji niezbedny do powstania
zarodkow rekrystalizacji pierwotnej. Rekrystalizacja wtorna jest zjawiskiem niepozadanym,
gdyz wytworzong w jej wyniku struktur¢ cechuje silne zréznicowanie wielkosci ziarna,
co z kolei powoduje dodatkowe naprezenia wewnatrz materialu. Wtasciwosci materiatu po
rekrystalizacji mogg by¢ takie same jak przed umocnieniem. Ro6znice pomiedzy zdrowieniem

i rekrystalizacjg przedstawiono w tabeli 3 [32-34].

Tabela 3. Roznice pomiedzy zdrowieniem i rekrystalizacjq [26, 29].

Zdrowienie Rekrystalizacja
Rozpoczyna si¢ po podgrzaniu Rozpoczyna si¢ po okresie inkubacji
Poczatkowo szybkos$¢ procesu rosnie (przy
Szybko$¢ procesu w czasie stopniowo maleje zrekrystalizowaniu 50% materiatu),

a nastepnie maleje
Zachodzi ponizej temperatury rekrystalizacji  Zachodzi powyzej temperatury rekrystalizacji
Nie powstaja nowe ziarna, a jedynie
nastepuje zanik defektéw punktowych Powstaja nowe, nieodksztalcone ziarna
i porzadkowanie dyslokacji - poligonizacja
Wywiera wptyw na zmian¢ wlasciwosci
mechanicznych metalu w tym wigkszym
stopniu im wieksze bylo umocnienie

Nie zmienia sie orientacja krystalograficzna Zmienia sie orientacja krystalograficzna

Wywiera nieznaczny wptyw na zmiang
wiasciwosci mechanicznych metalu

Znajomos$¢ zjawisk zachodzacych podczas zgniotu i rekrystalizacji znajduje swoje praktyczne
zastosowanie gltownie w procesach ksztaltowania na drodze wielowariantowej obrobki
plastycznej. Poniewaz podczas odksztatcenia plastycznego material umacnia si¢, tracac
jednoczes$nie wlasciwosci plastyczne, czgsto aby kontynuowac jego obrobke, konieczne jest
zastosowanie wyzarzania rekrystalizujacego zmigkczajacego 1 uplastyczniajacego metal.
Poprzez dobor warunkow odksztalcania i kontrolg rekrystalizacji mozna w szerokim zakresie
sterowa¢ wlasciwosciami mechanicznymi materialu co umozliwia uzyskiwanie elementoéw

wykonanych z tego samego metalu (bgdz stopu) w r6znym stanie umocnienia [26, 29, 32-34].

2.1.2. Wysokotemperaturowe odksztalcanie

Podczas odksztalcenia plastycznego na goraco, zachodza procesy podobne do tych
jakie maja miejsce podczas odksztalcania na zimno. Zapoczatkowany jest poslizg dyslokacji
w licznych systemach poslizgu, jednocze$nie przebiegaja procesy aktywowane cieplnie
wspinanie dyslokacji 1 poslizg poprzeczny stanowigce zdrowienie dynamiczne. Po dtuzszym
odksztalceniu plastycznym na goraco (w wyzszych temperaturach) nastgpuje rekrystalizacja
dynamiczna. W procesach wysokotemperaturowych predko$s¢ wspinania dyslokacji

krawedziowych zalezy od koncentracji 1 ruchliwosci wakansdéw, miarg tego procesu jest
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wspotczynnik samodyfuzji. Zgodnie z klasyczna teorig dyslokacji [15, 35], dyslokacje
0 przeciwnych znakach utozone na przeciwko siebie mogg anihilowaé, lub dyslokacje o tych
samych znakach i na tej samej plaszczyznie moga przegrupowaé sie¢ w uktady podgranic
o relatywnie niskiej energii. Kombinacja tych dwoch proceséw prowadzi do poligonizacji
Ruchliwe dyslokacje o wektorze Burgersa b, tacza si¢ z dyslokacjami “lasu” o0 wektorze
Burgersa bs , w rezultacie dyslokacje tworza wezel i powstaja dyslokacje o wektorze Burgersa
bm + b, w efekcie tego zjawiska dochodzi do zmniejszenia dtugosci linii dyslokacyjnej,
co bezposrednio przektada si¢ na zmniejszenie ggsto$¢ dyslokacii.

Struktury dyslokacyjne obrazujgce ewolucje zmian gestosci dyslokacji zostaty dobrze
zbadane dla materiatow (gléwnie polikrysztatdéw) odksztalcanych w niskich temperaturach.
Relacja pomig¢dzy naprgzeniem, a gestoscig dyslokacji jest dobrze udokumentowana
na przyktad w pracach [15, 35]. Przedmiotem badan Lana [36] byt wptyw temperatury
1 warto$ci odksztatcen na ewolucj¢ struktury dyslokacyjnej. Probki do badan rozciggano
do roznych wartosci odksztalcania ze stata predkoscig. Liniowy przebieg umocnienia
na krzywych odksztalcania byl kontrolowany przez jednorodny rozktad dyslokacji
w przypadku temperatur 173K lub przez pojawienie si¢ struktur komorkowych w przypadku
T > 213K. Do opisu zmian struktury dyslokacyjnej podczas odksztalcenia zastosowano
zalezno$¢ (2)

T- 7o - KGbL! 2)
gdzie: 1, - napr¢zenie Scinania = 0
T - napre¢zenie $cinania

L - $rednica komorki dyslokacyjnej
K - stala ktorej warto$¢ wynosi okoto 10

Ewolucja struktury dyslokacyjnej ma decydujacy wplyw na histori¢ odksztalcania.
O predkos¢ umacniania materialu decyduja przede wszystkim procesy przecinania dyslokacji,
gdyz tatwo$¢ przebiegu poslizgu zalezy od sposobu w jaki §lizgajace si¢ dyslokacje pokonuja
(przecinaja) lasy dyslokacji, ktore naleza do rdéznych systemow poslizgu. Procesowi
umocnienia towarzysza réwniez te procesy, ktore sa zwigzane ze zmniejszeniem energii,
mianowicie: ksztattowanie si¢ dipoli dyslokacyjnych (dwie dyslokacje poruszajace sie
w réwnolegtych ptaszczyznach poslizgu), czy ksztattowanie siatek dyslokacyjnych lub granic
niskokatowych. Intensyfikacja zdrowienia, jak wczes$niej wspominano zalezy od mozliwos$ci
wspinania dyslokacji lub mozliwos¢ zaistnienia poslizgu poprzecznego. Mozliwos¢ ta jest
ograniczona w metalach i stopach o niskiej SFE. Im nizsza SFE, tym intensywniej zachodza

procesy umocnienia a wolniej przebiegaja procesy odbudowy struktury [35].
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Do zainicjowania zarodkow rekrystalizacji istotne jest spelnienie odpowiednich
warunkow strukturalnych materiatu przed zainicjowaniem rekrystalizacji. Jak podano w pracy
[35] granice ziaren o kacie dezorientacji 9 +18° sa potencjalnym miejscem do zarodkowania,
takie granice posiadajag dostateczng ruchliwo$¢ i umozliwiajg trwaty wzrost zarodkow.
Etap zarodkowania i wzrostu zarodkéw nastepuje w wyniku migracji ruchliwych granic
ziaren, ktore przemieszczaja si¢ na odleglosci znacznie wyzsze niz odstepy miedzy
dyslokacjami [35]. Ksztalt zarodka zdaniem autorow [35] zalezy od wzglednej predkosci
migracji poszczegolnych segmentow granicy tzn. kiedy pochylenie granic zmienia si¢
miejscowo lub rozktad dyslokacji w deformowanej osnowie jest niejednorodny. Przyjeto
zalozenie, ze liczba miejsc do zainicjowania wzrasta gdy energia granic ziaren maleje.

Opis strukturalny procesu rekrystalizacji obejmuje kilka modeli [35-36]:

e Model Hu-Li - polegajacy na koalescencji sasiednich podziaren w wyniku wspinania
dyslokacji lub ich poslizgu. Zjawisko to prowadzi do zanikania wspdlnej granicy wskutek
uzyskania identycznej orientacji sgsiednich podziaren.

e Model Becka i1 Sperry’a - zarodkowanie przez migracj¢ granicy wywolang
odksztalceniem. Granica migruje w kierunku ziarna drobniejszego gdyz powoduje to
zmniejszenie catkowitej energii uktadu.

e Model Doherty -Cahna - uprzywilejowana koalescencja podziaren w sgsiedztwie granic
Ziaren.

e Model Dillamore’a i wsp. migracja granic podziaren w pasmach odksztatcenia.

Wymienione modele zakladaja wystepowanie niejednorodnosci —strukturalnej
odksztalcanego materialu. Najczesciej analizowane Zrddta lokalnych niestabilnosci to:

e duze krzywizny sieci (dezorientacja duzego stopnia);

e zréznicowane gradienty energii zmagazynowanej;

e zroznicowane wielko$ci podziaren.

Niektore mikrostruktury metali i stopow odksztalcane w wysokich temperaturach,
charakteryzuja si¢ granicami ziaren mocno postrzepionymi o ksztalcie “z¢bow”. Postrzgpienie
granic zwigksza si¢, gdy temperatura wzrasta a predko$¢ maleje. Ksztalttowanie
si¢ charakterystycznych granic pochodzi z oddzialywania pomig¢dzy granicami ziaren
1 granicami podziaren. Kiedy odksztalcenie wzrasta, podziarna rozprzestrzeniajg si¢
z obszaréw granic ziaren do $rodka ziarna. Granice podziaren zwigkszaja dezorientacje
i prowadza do zarodkowania dynamicznie rekrystalizujacych ziaren [35-37].

W stopach aluminium ksztaltowanie si¢ tzw. “zebow” nastepuje bardzo szybko.

Wysokie warto$ci SFE przyczyniajg si¢ do przyspieszenia formowania si¢ podziaren [42].
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Ksztattujace si¢ zeby granic ziaren wielokrotnie ulegaja migracji i rozpadowi przybierajac
nowe ksztalty. Dopiero przy wigkszych warto$ciach odksztalceniach zg¢by odrywaja sie¢
1 powstaja drobne podziarna lub ziarna “dynamicznie zdrowione”. Ze wzrostem odksztatcenia
podziarna wykazujg coraz wiekszg dezorientacje. Wzrost katow dezorientacji prowadzi
do uruchomienia frontu rekrystalizacji. Z¢by ksztattuja si¢ pod wptywem okreslonych
warunkow: $rednica podziaren powinna wynosi¢ okolo 2-10 um, czesto$¢ wystgpowania
zgbow wzrasta z odksztalceniem, a ich wielko§¢ ze wzrostem temperatury i obnizeniem
predkosci odksztatcenia [37-39].

Szybkos¢ rekrystalizacji dynamicznej wzrasta ze wzrostem temperatury oraz stopnia
odksztatcenia. W stopach posiadajagcych niska SFE dominujagcym procesem jest
rekrystalizacja dynamiczna (DRX). Powoduje ona usuwanie umocnienia odksztalceniowego,
podnosi plastycznos¢ i zmniejsza opor ptynigcia [33]. W materiatach o duzej SFE pojawia si¢
zjawisko ciaglej rekrystalizacji dynamicznej (CDRX). Zwigzane jest to z ciagla absorbcja
dyslokacji w graniach podziaren, co prowadzi do powstania granic szerokokatowych.

Innymi mechanizmami odksztalcenia plastycznego na goraco sg pelzanie dyfuzyjne
oraz po$lizg po granicach ziaren realizowany przez nadplastyczne petzanie lub dyfuzje
chemiczng. Nie s3 to zjawiska charakterystyczne dla typowych procesow odksztatcania
plastycznego. Najczesciej wystepuja jako niekontrolowane mechanizmy niszczenia metali.

Pelzanie  dyslokacyjne  jest podstawowym  mechanizmem  odksztalcenia
w podwyzszonych temperaturach. Polega na tym, ze w miar¢ odksztatcenia nastepuja procesy
aktywowane cieplnie — zdrowienie i rekrystalizacja dynamiczna.

Pelzanie dyfuzyjne nastgpuje w skutek przeptywu wakansow z obszarow przyleglych
do granic ziaren, ulozonych prostopadle do kierunku dziatania napre¢zen rozciggajacych do
granic ziaren, w przyblizeniu zgodnych z tym kierunkiem. Ukierunkowany przeciwnie

przeptyw mas powoduje odksztalcenie ziaren (rys.5). Ich wydluzenie jest zgodne

t

granica
ziarna

naprezenie{

Rys.5. Schemat pefzania dyfuzyjnego [41]

z kierunkiem obcigzenia [38-40].

D
' dyfuzja
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Poslizg po granicach ziaren (granicach mi¢dzyfazowych) polega na przesuwaniu si¢
1 obrotach ziaren wzdluz ich granic szerokokatowych. Mechanizm wymaga ciagtego
generowania granic ziaren a wystepujaca przy tym stala warto$¢ naprezenia
uplastyczniajagcego wskazuje na rownowage pomiedzy szybkoscig ich generowania i zaniku.
Spojnos¢ odksztatconego materialu wymaga uruchomienia procesOw akomodacyjnych
(odksztatcenia sprezystego ziaren, pelzania lub poslizgu dyslokacyjnego, a takze petzania

dyfuzyjnego). Mechanizm ten dominuje przy odksztatceniu nadplastycznym [40].

2.1.3. Nadplastycznos$¢

Zdolno$¢ materiatbw metalicznych do osiggni¢Cia bardzo duzego, rownomiernego
wydluzenia przy duzej odpornosci na lokalizacje odksztatcenia definiuje si¢ jako
nadplastycznos$¢. Zjawisko to jest charakterystyczne dla wybranych grup materiatow w tym
stopow Al, ktore spetniajg okreslone kryteria [42-45]:

e posiadajg strukture charakteryzujgca si¢ drobnymi i réwnoosiowymi ziarnami, ktorych
wielko$¢ nie przekracza 1 pm;

e proces odksztalcania zachodzi z niewielka predkoscia odksztalcenia rzedu 10™s™;

e proces odksztalcania przebiega w wysokiej temperaturze odksztatcania - 0,5-0,7 Tigp,

Wyrbznia si¢ dwa rodzaje nadplastycznosci [43-45]:

e nadplastyczno$¢ przemiany fazowej — powstaje w niektorych stopach w wyniku
czasowego oslabienia wigzan miedzyatomowych podczas przemiany fazowe;j,

e nadplastyczno$¢ strukturalna — w tym przypadku odksztalcenie przebiega na skutek
poslizgu po granicach ziaren oraz poprzez pelzanie dyfuzyjne 1 dyslokacyjne.

Liczne badania naukowe [43, 45-50] koncentrowaty si¢ na rozpoznaniu mechanizmu
odksztatcenia  nadplastycznego.  Ogodlne  kryteria  odksztalcenia  nadplastycznego
sg kontrolowane przez trzy mechanizmy: poslizg granicy ziaren (GBS — grain boundary
sliding), poslizg dyslokacji lub kierunkowy przeptyw dyfuzyjny. Powszechnie uwaza sig
jednak, Ze poslizg po granicach ziaren jest dominujacym mechanizmem kontrolujacym proces
odksztalcenia nadplastycznego [45]. Odksztalceniu nadplastycznemu towarzysza rdzne
procesy (opisane w rozdziale 3. Odksztalcalno$¢ materiatdow polikrystalicznych) jak na
przyktad: migracja granicach ziaren, statyczny/dynamiczny rozrost ziaren, rotacja ziaren,
poligonizacja oraz rekrystalizacja. Wykazano, ze podczas deformacji migracja i poslizg
granicy ziarna nastepuja jednoczesnie w celu zapewnienia akomodacji migdzykrystaliczne;.
Proces migracji granic ziaren jest nastepstwem ,koncentracji” napr¢zen wynikajacych
Z poslizgu po granicy ziaren. Poslizg po granicach ziaren realizowany jest poprzez obrot

1 wzajemne przemieszczanie ziaren na wspolnej granicy. Takie zachowanie prowadzi do
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odksztalcenia bez naruszenia wewnetrznej budowy ziaren, przez co ziarna nie zmieniajg
swego ksztattu.

Wielu badaczy [45-47, 51-57] probowato opracowaé model wyjasniajgcy proces takiego
odksztatcania plastycznego. Ashby i Verrall zaproponowali klasyczng teori¢ mechanizmu
GBS z pelzaniem dyfuzyjnym, ktérego model teoretyczny przedstawiono na rys.6. W wyniku
dziatajacego naprezenia nastgpuje poslizg granic ziaren prowadzacy do odksztalcenia
w kierunku dzialania napr¢zen gléwnych. Prowadzi to do realizacji odksztalcenia przy
zachowaniu pierwotnego ksztattu ziaren. Nalezy jednak zauwazy¢, ze chociaz ksztatt ziaren
pozostaje taki sam to ogo6lna morfologia ulega zmianie i1 obserwuje si¢ zjawisko
tzw. makrowydtuzenia. Ashby i Verral wyjasnili, Ze rdznica naprezen na poczatku i na koncu

odksztalcenia jest kompensowana przez dyfuzje granic ziaren oraz dyfuzj¢ objetosciowa.

a) ]‘ - b) ©)
|- <

Rys. 6. Model teoretyczny Ashby-ego — Verralla zmiany poloZenia ziaren w skutek odksztalcenia
nadplastycznego a) polozenie wyjsciowe, b) stan posredni, c) stan koricowy [58]

W literaturze znane s3 réwniez inne teorie opisujace poslizg granic ziaren (GBS).
Model proponowany przez Balla-Hutchisona (rys.7.) zaktada, ze podczas deformacji granice
ziarna s3 odpowiednio wyrownane i przesuwajg si¢ w grupach. Gdy poslizg jest blokowany
przez inne ziarna, lokalne napr¢zenia powoduja przemieszczenie ziarna blokujacego, poprzez
gromadzenie dyslokacji na przeciwleglej granicy ziaren. Naprezenie wsteczne moze
zatrzymac¢ dalsze generowanie 1 przemieszczenie dyslokacji. Gromadzace si¢ dyslokacje

mogg wspinac si¢ do i wzdtuz granicy ziarna [59-60].

koncentracja
naprezenia

plaszczyzna

latwego

poslizgu
ziaren

spietrzenie
i dyslokacji

{1 A
|
3

Rys.7. Model poslizgu granic ziaren (GBS) wg Balla-Hutchinsona [58]
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Model proponowany przez Mukherjeego (rys.8) dotyczy przemieszczenia dyslokacji
powstajagcych na nieréwnych granicach pojedynczego =ziarna. Natomiast mechanizm
kompensowania naprezen na wskutek generowania i1 oddzialywania jest taki sam jak
w przypadku modelu Balla-Hutchisona.

kierunek
— p()ﬂizgu

spietrzenie
dyslokacji

Ap—

Rys.8. Model przesuwania granicy ziarna wg. Mukherjeego[58]

Inne podejécie do tego zagadnienia zaproponowat Grifkins [58, 61], wg. ktorego
granice ziaren przesuwaja si¢ wokot potrojnych stykow granic ziaren (rys.9). W tych
miejscach dochodzi do generowania nowych dyslokacji i1 ich wspinania si¢ wzdluz granic
ziaren. Przemieszczenie dyslokacji jest ograniczone do obszaru ,,ptaszcza” na granicy ziarna
i nie wystepuje w rdzeniu ziarna. Zgodnie z modelem, ziarna mogg si¢ przesuwac, zmieniajac

miejsca w przestrzeni trojwymiarowej.

\ Ziarno B

el
—L\/ nowe
\ dyslokacje

Ziarno A

/ Ziarno C

Rys.9. Model przesuwania granicy ziarna wg. Grifkinsa [45]

Zaprezentowane mechanizmy odksztatcenia mogg zachodzi¢ tylko w warunkach
nadplastycznos$ci, gdyz wtedy wystepuja zjawiska akomodacji polegajace migdzy innymi na
czgsciowym obrocie ziaren. Innym, réwniez waznym czynnikiem akomodacyjnym jest
dyfuzja zachodzaca wewnatrz ziaren. W wyniku dziatajacych na ziarno naprezen, zachodzi
migracja wakansOw z miejsc rozcigganych w stron¢ miejsc $ciskanych. Prowadzi to,

do transportu masy i w konsekwencji do wydtuzenia ziaren w kierunku rozciggania [45, 61].
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W przypadku odksztalcen realizowanych w sposéb konwencjonalny istnieje ryzyko zwigzane
z mozliwos$cig wystapienia pekni¢é na granicach ziaren.

Technologie ksztaltowania nadplastycznego sg technikami stuzagcymi do wytwarzania
roznorodnych 1 skomplikowanych elementow ze wzgledu na wykorzystanie matej sity,
duzych odksztalcen plastycznych, a w rezultacie przy niskich naktadach energii.
Przeprowadzano badania nadplastyczno$ci réznych materialtdow w tym: stopéw aluminium
[45-47, 52-53, 55-56], stopow tytanu [48], stopow magnezu [54], stopow
wysokoentropowych [61] oraz nadstopow niklu [61].

Stopy aluminium ze wzglgedu na niskg gesto$¢ 1 wysoka wytrzymato§¢ w potaczeniu
z wyjatkowa odporno$ciag na korozj¢ sa najczgsciej stosowanymi stopami w przemysle
lotniczym, motoryzacyjnym, przemysle morskim i chemicznym. Technologie ksztaltowania
nadplastycznego z powodzeniem stosuje si¢ do produkcji czgsci samochodowych (btotniki,
drzwi wewng¢trzne i tarcze hamulcowe). W celu zwigkszenia efektu nadplastycznosci, stopy
przechodza przez kilka zaawansowanych technologii formowania, takich jak Kkrio
odksztatcanie, a takze odksztatcanie z wykorzystaniem technik (SPD) np. ECAP, HPT, ARB.
Zastosowanie tych technik redukuje wielko$¢ ziarna wyjsciowego, €O sprzyja uzyskaniu
wyraznego efektu nadplastyczno$ci. Waznym elementem poprawiajacym  efekt
nadplastycznosci jest rOwniez obrobka mechaniczno- termiczna (TMP), bazujaca na zasadach
rekrystalizacji statycznej i rekrystalizacji dynamicznej.

Furukawa inni [62] opracowali termomechaniczny proces produkcji blach ze stopu
Al-Mg-Si o sktadzie chemicznym Al-5,2% Mg-2,1% Li-0,12% Zr (% wag.) o whasciwos$ciach
nadplastycznych. Przeprowadzone jednoosiowe proby rozciggania przy poczatkowych
szybkosciach odksztalcenia w zakresie od 0,01 do 0,0005/s w przedziale temperatur
450-570°C, wykazaty, ze stop osigga wydluzenia na poziomie 580-915%. Duan i in. [45]
badali nadplastyczno$¢ stopu Al-Mg0,15Sc-0,10Zr, stosujac prosta obrobke mechaniczno-
termiczng. Ich praca ujawnila, Zze walcowana na zimno blacha stopowa wykazywata
doskonatg nadplastyczno$¢ (wydtuzenie >800%) w zakresie temperatur od 450°C do 500°C
1 duzym zakresie predkosci odksztatcen 0,01-0,1/s. Maksymalne wydtuzenie 1579%
osiggnieto w temperaturze 475°C. Xu i in. [46] przeprowadzili badania nadplastycznosci dla
Al-6.1Mg-0.25Sc-0.1Zr (% wag.) po zastosowaniu oryginalnej asymetrycznej technologii
walcowania. Arkusze stopu zostaly poddane zaréwno odksztalceniom ptaskim,
jak 1 dodatkowym odksztatceniom $cinajacym wzdtuz kierunku walcowania. Stop uzyskat
nadplastycznos¢ (wydhuzenie > 1000%) w przedziale temperatury 450°C — 500°C przy
stosunkowo duzej predkosci odksztalcania od 0,01/s do 0,25/s. Najwyzsze wydtuzenie

wynoszace 3200% osigga sie¢ przy 500°C i predkosci 0,05/s. W poréwnaniu z tymi samymi
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materiatami wytwarzanymi przez tradycyjne walcowanie, technologia asymetrycznego
walcowania moze zwigkszy¢ napr¢zenie oraz wydtuzenie nawet 10-krotnie. Xinming Zhang
i in. [47] przeprowadzili badania nadplastycznosci stopu 2A97 Al-Li w zakresie temperatury
480°C-490°C i predkosci 0.001-0.0025/s. Stop wykazuje obiecujgce wydtuzenie, w zakresie
od 600% do 850%. Najwyzsze wydluzenie 850% osiggni¢to w 490°C. Rowniez Wang i in.
[61] przeprowadzili badania nadplastycznosci stopu Al-Zn-Mg-Cu poddanego termo-obrobce
w temperaturze 500°C- 535°C 1 wysokiej predkosci odksztatcania 0,01/s. Wyniki wykazaty,
ze stop Al-Zn-Mg-Cu wykazuje doskonata stabilno$¢ termiczng nawet do poczatkowej
temperatury topnienia. Najwyzsze wydtuzenie wynoszace 3250% uzyskano w 535°C 1 0,01/s.
Mikhaylovskaya i in. [52] porownal wlasciwoséci nadplastyczne dwoch stopow aluminium
AATXXX z dodatkami Sc i Zr, wyrdzniajacych si¢ obecno$cig oraz brakiem grubych
eutektycznych czastek AlgFeNi. Wyniki eksperymentalne wykazaly, ze stop z dodatkami Sc
(0,1%) i Zr (0,2%) i eutektycznymi czasteczkami AlgFeNi wykazuje znaczng nadplastyczno$é
(wydtuzenie 300% —915%) w zakresie temperatury 400°C — 500°C. Najwyzsza ciggliwos¢ -
915% wystepuje w temperaturze 480°C przy predkosci 0,01/s. Natomiast, stop z takimi
samymi dodatkami Sc (0,1%) i Zr (0,2%) i bez czastek AlgFe osiagnal wydtuzenie wigksze
niz 340%.

Procesy nadplastycznego odksztatcania w stopach analizowano réwniez w oparciu
0 zmiany strukturalne. Wykazano, ze o ile poczatkowa struktura ziaren cechuje si¢ duzym
udziatem granic waskokatowych (<15°), to po osiggnieciu odpowiedniego odksztalcenia
udziat granic waskokatowych maleje. Proces takich zmian strukturalnych obserwowano
miedzy innymi w [50]. Autorzy prac [50-61] twierdza, ze tego typu zmiany strukturalne
sa nastepstwem wystgpowania zjawiska rekrystalizacji dynamicznej DRX podczas
odksztatcania nadplastycznego. Oczywistym jest rowniez fakt, ze w miar¢ kumulacji
odksztatcenia nadplastycznego ro$nie udziat losowo zorientowanych ziaren kosztem ziaren
o okreslonej orientacji. Stwierdzone znaczne ,,ostabienie” tekstury przy odksztatceniu, jest
typowe dla nadplastycznosci kontrolowanej przez poslizg granic ziaren [50].

Proces nadplastycznos$ci zwigzany jest réwniez z propagacja, poslizgiem, anihilacjg
I rekombinacja dyslokacji. Podczas procesow rekrystalizacji dyslokacje ulegaja absorpcji oraz
anihilacji, co powoduje ogdlne zmniejszenie gestosci dyslokacji.
W stopach, ktore nie wykazujg typowej struktury ziarnistej np. w materiatach typu duplex
utamek objetosciowy, sktad fazowy, frakcja objetoSciowa faz oraz wielkos¢ ziaren fazy
odgrywaja kluczowg role podczas odksztatcania nadplastycznego [50]. W szczegolnosci, gdy
struktura krystaliczna obu faz jest rozna. Przyktadowo, w stopach tytanu fazy - HCP a i BCC

B wykazujg rozne wilasciwosci podczas odksztatcania, [a takze posiadajg rdzZne
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charakterystyki dyfuzyjne [50]. Faza [ BCC jest bardziej mickka niz faza o
w podwyzszonych temperaturach z powodu wyzszej dyfuzyjnosci i wickszej liczby systemow
poslizgu. Optymalng temperatur¢ nadplastycznego ptyniecia dla materialow dwufazowych
zaobserwowano dla takiego sktadu chemicznego, ktory zapewniat udziat objetosciowy fazy
o/B bliski 50/50 [50]. Na ten wynik sktadaly si¢ obserwacje strukturalne, ktére wykazaty
niewielki rozrost ziarna na wskutek procesow dynamicznych, wysoka gesto$¢ granic
miedzyfazowych, 1 odpowiednig ilos¢ migkkiej odksztatcalnej fazy P, ktora wptynela na
popraw¢ mechanizmow: odksztalcenia nadplastycznego i pelzania  dyfuzyjnego.
Dowiedziono, ze udziat objetosciowy fazy  moze odgrywac kluczowa role w mechanizmach
odksztatcania 1 wilasciwosciach nadplastycznych stopow Ti. Faza f wykazujac wysoka
dyfuzyjno$¢, ulega jednocze$nie wzrostowi ziarna w podwyzszonych temperaturach,
w zwigzku z tym moze by¢ narazona na utrat¢ stabilnosci. Natomiast wysoka zawarto$¢
substancji rozpuszczonej w fazie p hamuje wzrost ziaren tej fazy, dodatkowo zawartos¢

rozpuszczonych atomoéw wraz ze wzrostem temperatury wplywa na stabilnos¢ ziarna [50].

2.2. Mechanizmy odksztalcania kompozytéw i stopéw odlewniczych

Podejscie do odksztalcalnosci stopow odlewniczych Al-Cu nie zostato jednoznacznie
rozpoznane. Niemniej jednak mechanizmy odksztalcenia mozna odnies¢ do badan
prowadzonych dla szkiet metalicznych na bazie stopow Al-Cu-Ti [62]. Autorzy prac
analizowali mechanizmy odksztalcenia, glownie w oparciu 0 proby statycznego rozciggania
i $ciskania. Mechanizmy te, byly dodatkowo wyjasniane w oparciu o badania topografii
W miejscu peknigé, a takze w oparciu 0 analizy morfologii powierzchni bocznych probek
za pomocg skaningowego mikroskopu elektronowego (SEM) i mikroskopii sit atomowych
(AFM). Autorzy pracy [62] podkreslali réwniez, ze odksztatcalno$¢ szkiet metalicznych
ograniczona jest przede wszystkim uktadem strukturalnym powstalym podczas krzepnigcia.
W przedmiotowe;j literaturze niewiele jest szczegétowych badan na temat roli poszczegdlnych
faz podczas deformacji. Autorzy wskazujg [62], ze w ciggu ostatnich kilku dziesigcioleci
metody pomiaru nanotwardo$ci staly si¢ powszechng technikg badania wiasciwosci
mechanicznych w nanoskalach i moga dostarczy¢ informacji na temat indywidualnego
udzialu danej fazy w procesie odksztalcania, a takze moga ulatwi¢ wyjasnienie procesow
odksztalcania materialéw o ztozonej strukturze.

Badania SEM przeprowadzone dla stopu odlewniczego [63] ujawnily
heterogenicznos$¢ eutektycznej struktury ptytkowej, gdyz kolonie eutektyczne sktadajg sie
z nano- i sub-mikronowych obszaré6w. Wykazano, ze pasma $cinania obecne w strukturze po

odksztatceniu sg faliste, co wskazywato na zdolnos¢ materiatu do przenoszenia naprezen
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$cinajgcych podczas deformacji. Ponadto wykazano, ze propagacja pasm $cinania jest
nieciggta. Badania SEM ujawnity powstawanie rownoosiowych wglebien 0 miseczkowatym
ksztalcie o wklestym konturze na powierzchni przetomu. Wielko$¢ wglgbien wynosita
ok. 3000-4000 nm, i byla prawie identyczna z wielkoscig submikronowych Kkolonii
eutektycznych. Charakter przetlomu sugerowal, ze wglebienia na powierzchni przetomu sa
wynikiem rotacji kolonii eutektycznych. Zauwazono takze, ze ruchowi obrotowemu kolonii
eutektycznych towarzyszy ztozony proces odksztalcenia o turbulentnym przeptywie,
ktory wptywa na rozproszenie lokalizacji napr¢zen Scinajgcych. Liczne badania [63] nad
mechanizmem deformacji wykazaly, ze ruch obrotowy kolonii eutektycznych, w tym
niejednorodno$ci strukturalne (nNp. zmiana ksztaltu) skutecznie rozpraszaja lokalizacje
odksztalcenia $cinajacego, co skutkuje poprawa plastycznosci w skali makroskopowe;.
Granice rozdzialu struktury lamelarnej w koloniach eutektycznych sa w stanie skutecznie
absorbowa¢ naprezenia. Wiasciwo$ci absorbowania naprezen przypisano pasmom $cinania
rozprzestrzeniajacym si¢ wzdluz granic kolonii eutektycznych. Wyniki badan strukturalnych
ujawniaja, ze to gtownie granice kolonii eutektycznej, a takze granice rozdzialu struktury
lamelarnej odgrywaja istotng rol¢ podczas odksztatcenia plastycznego. Duze zageszczenie
falistych i nieciggtych pasm $cinania powstajacych wokot kolonii eutektycznych mozna uznaé
za dowod rotacji kolonii eutektycznej podczas deformacji [63]. Rys. 10 obrazuje schemat
ruchu obrotowego kolonii eutektycznych podczas odksztatcania.

powierzchnia
pekniecia

\ X

KOLONIE \ / S
FUTEKTYCZNE &\a&‘*‘ r
« Gc

Rys. 10. Ruch obrotowy kolonii eutektycznych [63]

Wiekszo$¢ prowadzonych badan [63-65] wskazywala, ze migkkie dendryty
w skali mikrometrycznej sa odpowiedzialne za dobre wilasciwosci plastyczne. Niewiele
natomiast bylo informacji pozwalajacych zinterpretowa¢ funkcje nanostrukturalnej

eutektycznej osnowy.
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Autorzy wielu prac [66-67] sg zgodni co do tego, ze generowanie pasm poslizgu jest
zwykle inicjowane na styku sztywnej osnowy eutektycznej z plastyczng fazg a-Al jako efekt
niedopasowania faz podczas odksztatcenia plastycznego. W miare wzrostu odksztatcenia
pasma poslizgu rozprzestrzeniajg si¢ przez ziarna fazy a-Al, dopdki nie zostang zatrzymane
po drugiej stronie granicy. Wraz ze wzrostem przylozonego naprezenia, powstaje coraz
wigcej pasm poslizgu. Duze napre¢zenia nagromadzone w plastycznej fazie a-Al powoduja
znaczne odksztalcenie sieci [66-67].

Autorzy pracy [68-69] uznali, ze przy nanokrystalicznej osnowie eutektycznej, udziat
fazy dendrytycznej roztworu stalego a-Fe (Al) jest niezwykle wazny. Gdyz na styku dendrytu
z osnowg rozwijaja si¢ lokalne naprezenia, ktore prowadza do zarodkowania pierwotnych
pasm $cinania, ktére nastepnie propaguja przez osnow¢ eutektyczna, dopdki nie zostang
zablokowane przez dendryty. Ciagliwa faza dendrytyczna moze stuzy¢ jako miejsce
inicjowania pasm S$cinania, a takze moze opdznia¢ lub hamowa¢ ich propagacj¢. Wraz ze
wzrostem naprezenia powstaje wiele pasm $cinania, aby skompensowac¢ odksztalcenie w catej
objetosci probki. Przyktad uskokow bedacych wynikiem generowania pasm $cinania na
granicy rozdziatu osnowa- faza pokazano na rys. 11a oraz 12 a. Dodatkowo w dendrytach

obecne byly jednorodnie rozmieszczone pasma $cinania (rys.11,12).

28 pasma scinania

Rys. 11 a-b. Struktura dyslokacyjna w odksztatconej probce materiatu wielofazowego [68].
Bialymi strzatkami zaznaczono tzw.” Zgby” na granicy rozdziatu faz.

Przeprowadzone przez [68-69] badania wskazujg na duzg gestos¢ dyslokacji (splotow
dyslokacji) wystepujaca w dendrytach fazy a-Al. (rys.11la). Deformacja twardej fazy
miedzymetalicznej (Al,Cu) wystepuje na skutek generowania pasm $cinania. Autorzy
twierdzg, ze pasma Scinania s3 inicjowane w twarde] fazie miedzymetalicznej,
a ich propagacja jest zatrzymywana w obszarach fazy ciagliwej. Przyktad pokazany na
rys. 12 a, b) obrazuje akomodacj¢ pasm poslizgu na granicy rozdzialu. Pasma §cinania

przechodzace przez granice rozdzialu generuja silny kontrast odksztalceniowy. Natomiast
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rys. 11 a, b) oraz rys.12 c) obrazuja szczegétowa morfologi¢ pasm $cinania w dendrytach.
Autorzy zauwazyli, ze propagacja pasm S$cinania byla zatrzymana wewnatrz dendrytu,

gdyz kontrast dyslokacyjny byt mniejszy wewnatrz dendrytu anizeli przy granicy rozdziatu.
a) N b)

nanostrukturalna
0snowa

Rys. 12.Mikrostruktura ukazujgca dendryt i nanostrukturalng osnowe [68].
Pasma scinania wskazano strzatkami
Uznano, ze bimodalny i multimodalny uktad mikrostrukturalny stopéw odlewniczych
jest korzystny w otrzymaniu wysokiej wytrzymatosci na styku dendryt-osnowa i ulatwia
lepszy ,.transfer” poslizgu z osnowy do dendrytow. Przyktadowe charakterystyki naprezenie-
odksztatcenie dla stopu AlgsCugSis po rozciaganiu przedstawiono na rys. 13. Natomiast
dla stopow AICu i AICuSi przedstawiono narys. 14 [70].
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Rys. 13. Krzywa naprezenie-odksztatcenie stopu AI85Cu9Si6 po testach sciskania,
b-¢) mikrostruktura stopu uzyskana za pomocg SEM [70]
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Rys. 14. Krzywe naprezenie-odksztalcenie uzyskane podczas Sciskania dla AI-Cu-Si
ultra drobnych kompozytow [70]

Autorzy pracy [70] zwracaja uwagg, ze pasma S$cinania, ktore zarodkuja
na interfejsach dendryt/matryca propaguja do dendrytow 1 matrycy. Jednakze dalsza
propagacja pasm $cinania moze by¢ zatrzymywana przez umocnione dendryty. Wykazali,
ze szerokos¢ pasm $cinania w $rodkowych obszarach dendrytow jest znacznie mniejsza niz
w poblizu obszaréw mig¢dzyfazowych. Sugeruje to, ze nastgpuje stopniowe zmniejszanie
naprezenia $cinajacego. Niejednorodny rozklad nagromadzonych odksztalcen w dendrytach
moze dodatkowo zatrzymac propagacje pasm $cinania. Autorzy dowodza, ze gdyby rozktad
odksztalcen w dendrytach byl jednorodny, istniataby idealna réwnowaga podczas propagacji
pasm $cinania. W tym przypadku, odpornos¢ na propagacje pasm S$cinania zalezy tylko od
wewnetrznych wiasciwosci dendrytéw, np. wigzania atomowego. W przeciwnym razie, jesli
rozktad odksztatcen w dendrytach jest niejednorodny, to taki brak rownowagi powoduje obrot
dendrytéw w celu uwolnienia naprezen $cinajacych. Ponadto nierdwnowagowe naprezenia
$cinajgce W dendrytach mogg powodowac obrdét matrycy nanostrukturalnej, powodujgc
jednoczesnie lokalne zmiany objetosci na styku z dendrytami. Szczegdtowe badania
mikrostrukturalne w obszarach wykazujacych oddziatywanie pasm S$cinania i dendrytow
ujawniaja, ze nowe pasma po$lizgu przechodza przez pasma S$cinania pod katem 30°
do wczesniej utworzonych pasm. Wskazuje to, ze nagromadzone odksztalcenie w dendrytach
moze zosta¢ uwolnione podczas kolejnej propagacji pasm $cinania. Dlatego propagacja pasm
$cinania w niejednorodnie umocnionych dendrytach najpierw oddzialuje z uprzednio
utworzonymi pasmami poslizgu, powodujac nieréwnowage naprezen Scinajacych.
Ta nierbwnowaga naprezen $cinajacych inicjuje obrot dendrytéw. Pasma $cinania penetrujac
granice rozdzialu miedzy dendrytem a nanostrukturalng matrycg, tworzg morfologie ,,stopni”
0 czym poprzednio wspomniano. Propagacja i oddziatywanie pasm §cinania w materiatach

o ztozonej strukturze daje ptaska krzywa naprezenie-odksztatcenie (rys.14) [70].
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Kolejnym mechanizmem odksztatcania odlewniczych materialow
wielosktadnikowych, wedtug przeprowadzonej dyskus;ji, jest odksztatcenie poprzez obrotowy
ruch dendrytéw wywotujacy propagacje pasm Scinania. Prowadzi to do lokalnej zmiany
objetosci w obszarach pomiedzy dendrytami i osnowa. Rys 15 schematycznie obrazuje

wystepowanie lokalnej zmiany objgto$ci wywotanej przez obrot dendrytow [71].
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dendrytow
S
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\@QO,\S'\ o ksztalt dendrytow
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lokalne naprezenia
$ciskajace

Rys. 15. Migracja granicy rozdziatu faz [71]

Lokalne zmiany objetos$ci towarzysza procesowi odksztatcenia, ktora wplywa réwniez na

nanostrukturalng osnowe [71-76].

2.3. Materialy metaliczne oraz kompozyty metalowe o szczegolnych wlasciwosciach

wytrzymalosciowych i funkcjonalnych poddawanych odksztalcaniu SPD

Do niedawna, problematyka odksztalcania SPD byla analizowana w odniesieniu
do metali 1 ich stopow w kontekS§cie rozpoznania mechanizméw rozdrabniania oraz
analizowania tego efektu w odniesieniu do poprawy wiasciwosci mechanicznych czy
funkcjonalnych. Ostatnio problematyka odksztatcania SPD zostata przeniesiona na materiaty
duzo bardziej zlozone pod wzgledem struktury, czego przyktadem moga by¢ materiaty
kompozytowe czy stopy odlewnicze. W grupie materiatbw kompozytowych szczegdlnie
znanych i powszechnie stosowanych sg kompozyty o osnowie Al [71-82]. Przyktadowo,
kompozyty o osnowie aluminiowej powstajace w warunkach ex-situ, wzmocnione czgstkami
ceramicznymi cieszg si¢ duzym zainteresowaniem w przemysle lotniczym i motoryzacyjnym
ze wzgledu na ich wysokie wiasciwosci wytrzymatoSciowe, odpornos¢ na zuzycie,
wlasciwosci izotropowe, oraz dobre wtasciwosci mechaniczne w podwyzszonej temperaturze.
Istotne sa tez wzgledy ekonomiczne wytwarzania takich materialdbw, mianowicie -
stosunkowo latwa produkcja bez ponoszenia wysokich kosztoéw. Metalurgia proszkow, ktora
jest jednym z procesOw wytwarzania materialdw kompozytowych, niesie jednak za sobg
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liczne problemy do ktérych nalezy wysoki poziom porowatosci resztkowej osnowy, a takze
aglomeracja czastek wzmacniajacych, ktore wplywaja negatywnie na wlasciwosci
mechaniczne kompozytu [71-82]. Liczne badania wykazatly, ze kompozyty takie cechujg si¢
niskg plastycznoscig, co ogranicza¢ moze ich zastosowanie. Jednym ze sposobow
zwigkszenia wytrzymatos$ci, a takze plastycznosci byto stosowanie czastek ceramicznych
0 wymiarze nanometrycznym [78-79].

Kompozyty o osnowie aluminiowej, wytwarzane sg rowniez technikami odlewania
in-situ, podczas ktorego, powstajgce fazy wzmacniajace sg zwykle termodynamicznie stabilne
[78]. Doskonatym przyktadem kompozytéw, ktore produkuje si¢ technikg in- situ, a ktore
nastepnie sg odksztalcane plastycznie sa kompozyty Al -Cu. Kompozyty te, formowane
i zgrzewane wybuchowo, ze wzgledu na doskonate wihasciwosci termiczne i elektryczne
wydajg si¢ zastgpowac czysta miedz w przemysle motoryzacyjnym i lotniczym [73, 79].

Przy odksztatcaniu kompozytow technikami SPD, warunki procesu musza by¢ tak
dobrane, by nie spowodowa¢ zniszczenia kruchego zbrojenia poprzez generowanie w nim
peknieé, a potaczenie miedzy komponentami zachowato cigglos¢. Dlatego korzystne jest
przeprowadzanie odksztatcenia w temperaturach wysokich lub podwyzszonych. Wykazano,
ze zastosowanie technik SPD do odksztalcania materialow kompozytowych sprzyja
zmniejszeniu mikroporéw pierwotnych w osnowie i na granicy rozdzialu, sprzyja rozbiciu
skupisk fazy zbrojacej, ponadto czastki i osnowa ulegaja rozdrobnieniu, co w efekcie
prowadzi do wzrostu umocnienia [78-79].

Mozliwos¢ zastosowania technik SPD w odniesieniu do stopéw na bazie aluminium
zwraca szczegolng uwage inzynierow, ze wzgledu na mozliwo$¢ tworzenia lekkich
elementéow konstrukcyjnych, ktorych gesto$¢ jest czterokrotnie nizsza w pordwnaniu
do gestosci stali. Jednakze ich granica plastyczno$ci jest rowniez trzykrotnie nizsza
niz np. stali. Zastosowanie tych materiatow w temperaturze powyzej 300°C jest dyskusyjne.
Stad podejmowane sg wysitki w celu opracowania stopow na bazie Al o podwyzszonej
wytrzymato$ci w temperaturze pokojowej, a takze w temperaturze podwyzszonej (<400°C)
[71-82].

Jak podaja dane literaturowe [83], w celu poprawy witasciwosci wytrzymato§ciowych,
powinno stosowac si¢ materialy o duzym udziale fazy mi¢dzymetalicznej. Dlatego przy
opracowywaniu stopow na bazie Al przeznaczonych do zastosowan w wysokiegj
i podwyzszonej temperaturze skoncentrowano si¢ na wytwarzaniu stopow o duzej objetosci
frakcji faz migdzymetalicznych typu: Al-Al,Cu, Al-Al3Ni i Al-Al3;Sc. Prowadzi si¢ rowniez
badania nad stopami z grupy Al-Si i Al-Cu w kierunku osiagnigcia lepszych wihasciwosci

mechanicznych w podwyzszonej temperaturze. Stopy Al-Cu pomimo stabej lejnosci
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1 wrazliwos$ci na pgkanie, posiadajg dobre wlasciwos$ci termomechaniczne przy temperaturze
pracy silnika przekraczajacej 250°C. W zwigzku z tym, stanowig atrakcyjny zamiennik
popularnych stopéw Al-Si w nowoczesnych silnikach spalinowych. Niemniej jednak, stopy
Al-Si nadal sa jednym z najbardziej rozpoznawalnych materiatow, ktérych wytrzymatosé
na rozcigganie wynosi ponizej 500 MPa [83-87].

Dobre wlasciwosci wytrzymatosciowe stopow Al-Cu wynikaja z ich zdolnos$ci
do umocnienia wydzieleniowego. Wigkszo$¢ stopow na bazie Al jest utwardzana
wydzieleniowo lub dyspersyjnie, co daje maksymalng wytrzymato$¢ na rozcigganie
ok. 400 MPa. W odlewniczych stopach Al-Cu powstaje heterogeniczna mikrostruktura
ztozona z fazy a-Al oraz zwiazkow migdzymetalicznych, do ktérych nalezy faza 6-Al,Cu,
stanowigca wzmocnienie plastycznej fazy a-Al. Ksztatty faz, ich udziat objetosciowy, a takze
ich lokalne rozmieszczenie sa istotne przy rozpatrywaniu takich wlasciwosci jak:
wytrzymato$¢ na rozcigganie w wysokiej temperaturze, zmeczenie cieplne czy odpornosé
na pelzanie. Jest to szczeg6lnie wazne, gdyz takie materialy poddawane sg trwalym
obcigzeniom mechanicznym np. podczas pracy silnikow spalinowych. Obcigzenia te,
prowadza do lokalnie zmieniajacych si¢ napr¢zen wewnetrznych. W efekcie, napre¢zenia
zlokalizowane gtéwnie W sztywnych czastkach faz mig¢dzymetalicznych moga inicjowac
proces pekania [83]. Na rys. 16 przedstawiono mikrostrukture stopu NiAl-Cr(Mo) po probie
$ciskania po odksztatceniu 3,5% 1 10%. W probce po odksztalceniu 3,5% nie sa widoczne
wyrazne peknigcia, niemniej dekohezja zostaje zainicjowana wzdluz granic faz. Peknigcia
byly zatrzymywane w plastycznej fazie. Podczas odksztalcania 10% propagacja pgknigé

nastepuje zarowno w fazie twardej jak i migkkie;.

Rys. 16. Mikrostruktura stopu NiAl-Cr(Mo): a) po sciskaniu 3,5%, b) 10% [87]

Szczegdtowe badania wplywu struktury stopu Al-Cu na wilasciwosci mechaniczne
przedstawiono w pracy [88-90]. Stop Al-4%Cu oraz stop Al-7%Cu z zawartoscig Mn i Fe
poddano odksztatceniom rozciggajacym. Wykazano, ze niejednorodna mikrostruktura obecna

w odlewniczych stopach AI-Cu ma duze znaczenie dla wilasciwo$ci mechanicznych
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w podwyzszonych temperaturach. Otrzymano wtasciwosci wytrzymato$ciowe, ktore sg lepsze
niz w przypadku stopéw Al-Si, w ktorych nie dochodzi do umocnienia wydzieleniowego.
Sztywne i kruche fazy miedzymetaliczne 0-Al,Cu wzmacniajg plastyczng osnowe a-Al.
Niedopasowanie modutéw sprezystosci osnowy i fazy miedzymetalicznej (E,.a ~70 GPa,
Eapcu ~100 GPa), ktéore zwigkszaja si¢ wraz ze wzrostem temperatury oraz roznica
wspolczynnika rozszerzalnosci cieplnej (CTEq.a ~25 ppm/K, CTEajzcu~ 17 ppm/K), moga
jednak powodowaé powstanie makronapr¢zen. Przeprowadzone badania [87] wykazaty,
ze wytrzymalo§¢ na rozcigganie osnowy a-Al jest mniejsza niz 200 MPa, natomiast
wytrzymato$¢ na rozciaganie fazy 0-Al,Cu wynosi 600 MPa w temperaturze otoczenia,
a w temperaturze 300°C wynosi 420 MPa.

Zwigzki miedzymetaliczne jak wspomniano, sg atrakcyjnym materiatem
do zastosowan wysokotemperaturowych ze wzgledu na ich wysoka temperatur¢ topnienia,
odporno$¢ na utlenianie, wysoka przewodno$¢ cieplng 1 stosunkowo niska gestosc.
Jednak jako materialy konstrukcyjne cechuja si¢ stabym poziomem wlasciwosci
mechanicznych i funkcjonalnych sposrod ktorych nalezy wymienic: niskg ciagliwo$é, niska
odporno$¢ na pekanie w temperaturze pokojowej, nieodpowiednia odporno$¢ na pelzanie.
Aby uplastyczni¢ material o zlozonej strukturze z duzg zawartoscig fazy migdzymetaliczne;,
nalezy przeanalizowa¢ odksztatcalno$¢ poszczegdlnych sktadnikéw fazowych pod wptywem
odksztatcania SPD [91-97].

Techniki duzych odksztalcen plastycznych (SPD) pojawity si¢ w 1991 r. jako sposob
przetwarzania 1 odksztalcania materialbw w celu rozdrobnienia ziarna 1 zwigkszenia
wlasciwosci mechanicznych. W ciggu minionych 20 lat techniki SPD cieszyly si¢ duzym
zainteresowaniem, zarowno w zakresie badan podstawowych, jak 1 w zakresie rozwoju
potencjatu technologicznego. Obecnie, za pomocg réznych technik SPD, mozna wytwarzac
jednorodne materialty wykazujace rozdrobnienie ziarna nawet do poziomu nanometrycznego,
pod warunkiem wybrania odpowiednich sposoboéw odksztatcania i zapewnienia wystarczajaco
duzego odksztatcenia [1, 91-95]. W ciagu ostatnich dwoch dekad opracowano
i udoskonalono rézne techniki SPD, takie jak sekwencyjne prasowanie katowe (ECAP),
skrecanie pod wysokim cisnieniem (HPT), akumulacyjne walcowanie wielowalcowe [98],
mielenie kulowe (BM), obrobka powierzchniowa za pomoca mechanicznego S$cierania
(SMAT) i dynamiczne odksztatcenie plastyczne (DPD). Wszystkie te techniki zostaly
intensywnie analizowane pod katem wytwarzania materiatow ultradrobnoziarnistych (UFG)
lub nanokrystalicznych (NC). Wykazano réwniez, ze sposrod roznych procesow SPD, ECAP
jest najbardziej uniwersalng technikg stosowang do wytwarzania duzych objetosci

materialdw. Poniewaz geometria przekroju pozostaje niezmieniona po prasowaniu ECAP,
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to powtarzalne procesy odksztalcania mozna tatwo wykona¢ dla tej samej probki.
Technika ta moze zapewni¢ wystarczajaco wysokie odksztalcenie, potrzebne do uzyskania
jednorodnej mikrostruktury i doktadnego rozdrobnienia ziarna [99].

Udokumentowano, ze rozdrobnienie ziarna i jego ujednorodnienie podczas SPD
wynika ze wzajemnego oddziatywania dyslokacji w metalach o $redniej lub duzej energii
btedu utozenia (SFE), np. Al, Cu, Fe, Ni. Przeprowadzone badania wskazuja, ze tworzenie
nano- i ultra drobnoziarnistych struktur odbywa si¢ gldwnie poprzez akumulacje, interakcje
i przestrzenng reorganizacj¢ dyslokacji. W literaturze [99-106] znany jest mechanizm
podzialu dyslokacji, ktory okre§la rol¢ granic geometrycznie niezbgdnych (GNBs)
I granic przypadkowych (IDB) w powstawaniu szerokokagtowych granic ziaren. Wykazano
roOwniez, ze wraz ze wzrostem stopnia deformacji, najbardziej znamienng cecha
mikrostruktury jest wzrost udzialu szerokokatowych granic ziaren. Procesowi SPD
towarzyszy proces anihilacji dyslokacji. Rozdrobnienie ziarna do poziomu nanometrycznego
w materiatach o wysokiej lub $redniej SFE mozna uzyska¢ za pomoca metod SPD, przy
niezwykle rygorystycznych warunkach deformacji, ograniczajac ruch dyslokacji,
a jednocze$nie inicjujagc proces blizniakowania. Blizniakowanie jak wspomniano, jest
istotnym mechanizmem odksztalcenia w materiatach o niskiej wartosci SFE i odgrywa
kluczowg rolg w rozdrabnianiu ziarna. W wyniku rozdrobnienia ziarna takie materiaty zwykle
maja bardzo wysoka wytrzymatos¢, kilkakrotnie wyzsza niz ich gruboziarniste odpowiedniki
(CG) [99-103].

Odksztatcenie SPD odgrywa wazng role¢ w rozdrabnianiu struktur stopow o sktadzie
eutektycznym lub eutektoidalnym. Jest to przede wszystkim skuteczny sposob uzyskania
wilasciwosci nadplastycznych [100, 104]. Metod¢ ECAP z powodzeniem zastosowano dla
stopu eutektycznego Al-33%Cu w temperaturze 400°C do odksztalcenia & réownego 8.
Wykazano, ze po odksztalceniu mikrostruktura sktada si¢ z ziaren o $redniej wielkosci
ok. 1,1 pm £ 0,3 pum. Proces odbywa si¢ poprzez mechaniczne S$cinanie plytek
poszczegbdlnych faz, ponadto wystepuje dodatkowy efekt ,,mieszania” dwoch faz przez
oddzialywanie silnego odksztalcenia $cinajacego, ktore towarzyszy technice ECAP
powodujac  w efekcie koncowym proces sferoidyzacji  struktury eutektycznej.
Wraz ze wzrostem liczby przepustow ECAP w materiale uzyskuje si¢ w pelni jednorodna,
drobnoziarnista, rownoosiowg strukture typu duplex [104-105].

Badania nad stopami wielosktadnikowymi z wykorzystaniem SPD obejmowaty m.in.
zmiany mikrostruktury odlewanego stopu Al-7%Si, poprzez zastosowanie techniki ECAP.
Mikrostruktura po procesie odlewana sktadata si¢ z obszaréw dendrytycznych oraz obszarow

eutektycznych. Podstawowym sktadnikiem w uktadzie binarnym stopu Al-Si jest roztwor
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staty fazy o. Pierwotna faza o posiada ksztalt niemal sferoidalny. Obszary eutektyczne,
zawieraja gtoéwnie nieregularne wydzielenia Si oraz niewielka ilo$¢ igiet fazy FeSi. Podczas
zastosowania 4 przepustow z udziatem drogi B, (obrot kesa o 90° w tym samym Kierunku,
pomiedzy kolejnymi przejsciami) zaobserwowano rozdrobniong struktur¢ pierwotnych
dendrytow fazy o, a wydzielenia Si pozostaly nicodksztalcone, nawet po odksztalceniu
rownym 16. Odksztalcenie spowodowalo powstanie ziaren fazy a o wielkosci 300 nm.
Natomiast wydzielenia Si obecne w eutektyce nie ulegaty dystrybucji nawet po o$miu
przejsciach przez kanal, poprzez co mikrostruktura pozostata niejednorodna. Taki efekt
strukturalny jak wskazujg autorzy, znajduje odzwierciedleniec w mniejszej plastycznos$ci przy
probach rozciagania. W celu osiggnigcia homogenicznej mikrostruktury niejednorodnie
rozmieszczone czastki w osnowie powinny podlega¢ przemieszczeniom. Waznym
czynnikiem utatwiajacym proces dystrybucji faz 1 ich homogenizacji jest proces dyfuzji
stymulowany wzrostem temperatury podczas odksztalcenia. Procesy dyfuzyjne moga
obejmowaé¢ dyfuzje masowa w otaczajacej matrycy, a takze dyfuzje miedzyfazowa
W granicach rozdzialu czastka-matryca. Procesy te mogg by¢ istotnym czynnikiem
poprawiajacym plastyczno§¢ tych materiatow [70]. Wykazano, ze rownomierny rozktad
wydzielen Si w materiale wyraznie opdznia lokalizacj¢ odksztatcen i prowadzi do poprawy
ciggliwosci [70].

Materialy o drobnoziarnistej mikrostrukturze wykazuja wyzsza wytrzymato$¢ i nizsza
plastycznos$¢ niz materiaty gruboziarniste. Niektore metale po zastosowaniu ECAP wykazuja
jednak znacznie wyzszg ciagliwo$¢ niz materiaty gruboziarniste [88]. Przeprowadzone
w pracy [88] badania pokazaly, w jaki sposob dochodzi do poprawy wlasciwosci
mechanicznych odlewanego stopu Al-11% Si poprzez zastosowanie metody RD-(ECAP).
Poprzez zastosowanie RD-ECAP udarnos¢ stopu Al-11% Si ulegta poprawie w stosunku
do materiatu wyjsciowego [88, 96]. Autorzy wskazuja, ze odlewniczy stop Al-11%Si cechuje
si¢ niska wytrzymalosciag na rozcigganie i niska ciggliwoscia w temperaturze pokojowej.
Jest to zwigzane z mikrostrukturg tego stopu, gdyz mikrostruktura odlewanego Stopu
Al-11%Si sktada si¢ z duzych dendrytow roztworu stalego Oraz znacznych rozmiar6w
obszarow eutektycznych. Ponadto wystepuja wady odlewnicze, takie jak mikro skurcze
odlewnicze 1 porowatosci gazowe. S3 one glownymi przyczynami niskich wlasciwosci
wytrzymato$ciowych w temperaturze pokojowej. Podczas odksztatcania RD-ECAP dendryty
1 obszary eutektyczne ulegly rozdrobnieniu, a wady odlewnicze wyeliminowane.
Stop po czterech przejSciach przez kanat RD-ECAP wykazywal znacznie wyzsza
wytrzymalo§¢ na rozcigganie 1 znacznie lepsza ciggliwos¢ w pordwnaniu ze stopem

odlewanym. Wytrzymatos¢ na rozcigganie zalezala zaré6wno od wielkos$ci ziarna,
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jak 1 morfologii faz. Podczas obrobki T6 w stopach Al-11%Si powstaty bardzo drobne
wydzielenia faz, takie jak Al,Cu i Mg,Si, ktore spowodowaly wzrost wlasciwosci
mechanicznych. Dodatkowo, uzyskano wielko$¢ ziarna ok. 300 nm. Wykazano, ze probki
odksztalcane po 32 przejsciach przez kanal maja 10-krotnie wigksze wydtuzenie (~15%)
niz stop po odlewaniu (~1,5%). Granica plastycznosci, zauwazalnie wzrosta po pierwszych
czterech przejsciach RD-ECAP 0 okoto 40%. Granica plastyczno$ci malata stopniowo
o okoto 20%, gdy liczba przejs¢ RD-ECAP wzrosta do 16. Przyczyna spadku witasciwosci
wytrzymato$ciowych byto tworzenie ziaren o duzym udziale granic szerokokatowych [96].
Wang i in. [97] zastosowali odksztalcenie MDF dla stopu 2219 Al-Cu, ktory jest
stosowany do produkcji zbiornikéw paliwowych ze wzgledu na wysokg wytrzymatos¢ tego
materialu w niskich temperaturach (do -250°C) i1 dobra spawalno$¢. Udzial masowy Cu w tym
stopie wynosi od 5,8% do 6,8%, co przekracza maksymalng rozpuszczalnos¢ Cu w Al
Jak wskazuja autorzy, gruboziarniste czastki fazy Al,Cu w stopie moga dziala¢ jako inicjatory
peknie¢, poniewaz na grubych czastkach moga by¢ indukowane duze naprezenia podczas
deformacji, ktore moga zmniejszac plastyczno$¢ stopu. Autorzy wskazujg, ze w celu poprawy
wlasciwosci mechanicznych, grubsze czastki muszg by¢ rozdrobnione lub rozpuszczone.
Wykazano, ze pod wptywem odksztatcania SPD, na granicy rozdziatu fazy Al,Cu i roztworu
statego ze wzgledu na roznice w statych sprezystosci poszczegdlnych faz dochodzi do
niekompatybilno$ci odksztalcen, co prowadzi do koncentracji naprezen. Odksztalcenie
plastyczne generuje ponadto dodatkowe defekty sieci krystalicznej, ktore moga by¢ miejscem
inicjujacym pekanie fazy Al,Cu. Autorzy wykazali rowniez, ze podczas odksztatcenia MDF
wystapito rozdrobnienie fazy Al,Cu. Przeprowadzone badania wytrzymatosci na rozcigganie
wykazaly, ze grube fazy dziataly jako miejsca inicjacji peknig¢. Im wigksza liczba grubszych
faz, tym tatwiej dochodzito do potaczen pegknieé, a w efekcie odksztatcenie byto odpowiednio
nizsze. Natomiast wraz ze wzrostem temperatury odksztalcania, zmniejszata si¢ liczba
pierwotnych gruboziarnistych faz. Udowodniono, ze sferoidalne fazy obecne w stopie
podczas odksztalcania MDF w podwyzszonych temperaturach wykazywaly na wigksza
ciggliwos¢. W zwigzku z tym uzyskiwano wyzszy poziom wydluzenia podczas badan
wytrzymatosciowych. Rosnaca temperatura odksztatcenia mogta zwigkszy¢ szybkos¢ dyfuzji
atomow Cu w osnowie Al, co przyczynito si¢ do rownomiernego rozktadu tych faz [97].
Koncepcja zastosowania metody HPT do wytwarzania kompozytow wzmacnianych
fazami migdzymetalicznymi byla przeanalizowana w [106]. Zastosowanie tej metody
umozliwilo tworzenie faz migedzymetalicznych, gtownie dlatego, zZe materiaty

po zastosowaniu HPT majg o kilka rzedow wielkoSci wyzszy wspolczynnik dyfuzji
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ze wzgledu na wysoki udziatl granic ziaren w stanie nierownowagowym w poréwnaniu
do innych metod SPD.

W pracy [106] zaproponowano wytwarzanie kompozytu Al-Cu metoda in situ,
z probek, ktore ztozone byly z trzech ptyt Al/Cu/Al, a proces obejmowal dwie operacje:
skrecania HPT pod ci$nieniem 5,0 GPa, przy predkosci obrotowej 2 obr/min., podczas
5 obrotow i kolejne wyzarzanie w 450°C/30 min. Zaproponowany proces odksztatcenia miat
na celu wytworzenie kompozytu AI-Cu =z trzema réwnowagowymi fazami
mi¢dzymetalicznymi, w tym: Al,Cu, AlCu, i Al,Cus. W kompozycie Al-Cu otrzymanego
droga in -situ prawie wszystkie fazy znalazly si¢ w stanie réwnowagi termodynamiczne;.
Po zastosowaniu HPT przy 5 GPa, po 5 obrotach uzyskano struktur¢ nanokrystaliczng.
Sukcesywne wyzarzanie spowodowato tworzenie si¢ faz migdzymetalicznych. Autorzy
wskazuja, ze polaczenie HPT z wyzarzaniem doprowadzito do wytworzenia kompozytu
z twardymi fazami mig¢dzymetalicznymi wewnatrz migkkiej matrycy Cu. Fakt ten daje
perspektywe wytwarzania kompozytow z metalowa osnowa o unikalnych wtasciwosciach
mechanicznych i fizycznych poprzez zastosowanie technik SPD [106].

W pracy [107] przeprowadzono badania strukturalne stopu tytanu po zastosowaniu
kucia. Granice rozdzialu B-Ti/FeTi stanowia Zrddla i1 jednoczesnie ujscia dyslokacji
w ultracienkich lamelach. W migkkiej fazie o wzrasta gestos¢ dyslokacji. Nastepnie
w wyniku postepujacego odksztalcania tworza si¢ liczne pasma $cinana, ktore przechodzac
przez granice rozdzialu tworza morfologi¢ w postaci stopni na granicy rozdziahu.
Nagromadzenie znacznej gesto$ci dyslokacji sprzyja rozwojowi granic dyslokacyjnych,
jednocze$nie wzrasta naprezenie potrzebne do odksztalcenia stopu. Zauwazono takze,
ze odksztalcenie plastyczne ultracienkich lameli eutektyki jest niejednorodne.
Ewolucja struktury dyslokacyjnej podczas odksztalcania zalezy od orientacji kolonii
1 kierunku wzrostu ptytek. Gdy aktywnos$¢ dyslokacji zostata zapoczatkowana na granicy
rozdziatu, wowczas lokalna orientacja 3-Ti/FeTi zaczela si¢ zmienia¢. Takie przemieszczenia
przyczyniaja si¢ do dalszego wzrostu umocnienia. Wykazano, Ze obecnos¢ granic
dyslokacyjnych, splotow dyslokacji i zmiana orientacji w sasiednich lamelach zwigksza
poziom naprezen podczas odksztalcania. Wygenerowane naprgzenia s3 pomocne
w zarodkowaniu pasm $cinania, ktore przecinajg ultra cienkie ptytki. Duze odksztalcenie
plastyczne powoduje dodatkowo przemieszczenie lameli i zmiang¢ odstgpéw miedzy nimi.
Zgodnie z przeprowadzonymi obserwacjami, autorzy pracy [107] wykazali, ze zmiany
mikrostrukturalne w lamelach analizowanego stopu, po odksztalceniu SPD przebiegaja
zgodnie z nast¢pujacymi etapami:

e gromadzenie si¢ dyslokacji we wnetrzu 1 na granicy lameli,
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e odksztalcenie lameli,

e \Wzajemne przesunigcie,

e Wygenerowanie pasm $cinania,
e przecinanie.

Odksztatcenie plastyczne ultra drobnych lameli z duzym udziatem obszaréw migdzyfazowych
wywoluje ewolucje poslizgu dyslokacyjnego 1 generuje duzg gestos¢ dyslokacji
do ok. 7-10"/m?.

2.4. Technika KoBo
W technologii KoBo cykliczna zmiana schematu obcigzenia wywotana jest dodatkowo

dziatajacym momentem obrotowym w sposéob cykliczny z okreslong czestotliwoscig (rys. 17)
[108-110].

2. pojemnik
3. matryca
—Qf ‘
1. stempel a isk
. wyciskany
AR materiat
‘_ k
‘H 5. wlewek
- .|| L ) 5: wiewek L _
‘_
e ‘

Rys. 17. Schemat wspotbieznego wyciskania metodg KoBo: 1- stempel, 2- pojemnik, 3- cyklicznie
obracana matryca z rowkami na powierzchni czotowej, 4- wyciskany wsad, 5- wlewek

Cykliczny sposob odksztatlcenia powoduje, ze w strukturze dochodzi do ciaglej
destabilizacji, poprzez zlokalizowane plastyczne ptynigcie odbywajace si¢ w pasmach
$cinania. Periodyczna zmiana drogi odksztalcenia prowadzi do obnizenia oporu plastycznego
ptynigcia. Pod wzgledem energetycznym dostarczona do metalu praca jest w duzej czeSci
kumulowana w postaci naprezen wewnetrznych, a takze rozpraszana, co prowadzi do wzrostu
temperatury a takze do wzrostu temperatury narzgdzi roboczych. W podejsciu strukturalnym
na temat odksztatcania tg technika wysunigto postulat lepkiego ptynigcia metalu bazujacego
na zagadnieniach mechaniki ptynoéw [108, 111]. Wykazano, ze w materiale generowany jest
nawet proces nadplastyczno$ci. Zauwazono réwniez, ze ze zmiang kierunku obrotu matrycy
tworzg si¢ intensywne procesy zwigzane z przecinaniem dyslokacji i generowaniem defektow
punktowych. Nadmiarowa w stosunku do rownowagowej koncentracja defektéw punktowych
1 ich gradient na promieniu cyklicznie skrecanego materialu s3 dominujagcymi elementami
plastycznego plyniecia aktywowanego w procesic KoBo [108, 111]. W wyniku ciaglej

zmiany kata obrotu matrycy w materiale utrzymuje si¢ wysoka koncentracja atomow
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mi¢dzyweztowych o niskiej energii migracji szczegdlnie w obszarach pasm $cinania.
Wspomniana nadplastyczno$¢ wywolana odksztatcaniem KoBo z jednej strony jest efektem
zmniejszenia wielko$ci ziarna 1 ujednorodnienia struktury, a z drugiej strony zauwazono,
ze nadplastycznos¢ jest generowana w wyniku odksztalcenia cyklicznie zmienng droga.
Wykazano réwniez, ze do zainicjowania nadplastyczno$ci niezbedna jest obecnosc
metastabilnych przeszkéd na drodze mobilnych dyslokacji. Role przeszkdd petnig defekty
punktowe. Defekty punktowe wygenerowane w nadmiarze majga sktonnos¢ do skupiania si¢
w postaci nanoklastrow. Cze$¢ z nich przeksztatca si¢ w petle wakancji, pozostate stanowia
klastry atoméw miedzywezlowych. Zatem zjawisko nadplastyczno$ci moze by¢ skutkiem
nadmiarowych obecno$ci atoméw miedzywezlowych w strukturze materiatu. Eksperymenty
wyciskania z wykorzystaniem metody KoBo niekiedy wywotuja nadplastyczny sposob
ptynigcia metalu niezaleznie od wielkos$ci ziarna.

Zgodnie z licznymi danymi literaturowymi [111-114] na temat technologii KoBo,
procesy ksztaltowania plastycznego ze zmienng droga odksztatcenia moga by¢ prowadzone
jako niskotemperaturowe z zastosowaniem predkosci i stopni przerobdéw, ktore sg znacznie
wyzsze niz w procesach wysokotemperaturowych. Wytworzone materialty posiadaja
ultradrobnoziarnista jednorodng strukture oraz odpowiednie wlasciwosci mechaniczne.
Utrzymanie statych niezmiennych parametréw procesu sprzyja uzyskaniu tych samych
wlasciwosci materiatu w calej objetosci. Metoda ta byla stosowana podczas plastycznego
ksztattowania materiatéw trudno odksztalcalnych np. kompozytow: kompozyty o osnowie
aluminiowej, kompozyty na osnhowie srebra, kompozyty na osnowie manganowej
z wldknami weglowymi oraz czastkami wegla szklistego. Stosowano technologie KoBo
rowniez do odksztalcania stopow aluminium, tytanu, bragzéw, stopoéw magnezu. Technologia
KoBo byla wykorzystywana do przetwarzania ztomu aluminiowego, odpadowych widr
ze stopow Al, Ti, Mg. Metoda ta moze by¢ rowniez Stosowana jako proces
niskotemperaturowego odksztatcania wlewkow bez wstepnych operacji cieplnych

np. homogenizacji.

Strona 37




3. Celi zakres badan

Zasadniczym celem badawczym pracy byto poznanie zjawisk strukturalnych jakie

zachodza w odlewniczych stopach AIl-Cu pod wplywem odksztalcania SPD

z wykorzystaniem metody KoBo.

Do realizacji pracy wytypowano nastepujace cele naukowe:

Rozdrobnienie stopOw: granicznego,  podeutektycznego, eutektycznego
1 nadeutektycznego z uktadu Al-Cu przy uzyciu techniki SPD,

Okreslenie zmian strukturalnych po zastosowaniu SPD (ksztalt, wielko$¢ ziaren,
struktura dyslokacyjna, typ utworzonych granic),

Okreslenie mechanizmu rozdrobnienia struktury stopéw Al-Cu,

Okreslenie wplywu odksztalcenia na wytrzymatos¢, plastycznos¢ (nadplastycznosé)
1 wlasciwosci fizyczne,

Ustalenie zalezno$ci pomigdzy struktura, a wlasciwos$ciami mechanicznymi,

Okreslenie mechanizmu odksztatcania rozdrobnionej struktury.

Do zrealizowania podjetych celow przeprowadzono badania doswiadczalne, ktore

przedstawiono schematycznie na rys.18.
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Odlewanie stopow: Al-5% Cu, Al-25%Cu, Al-33% Cu, Al-45% Cu

| » Badania mikrostruktury: TM, SEM, STEM

= Rentgenowska analiza mikrostrukturalna XRD
* Pomiary mikrotwardosei

®» Statyczna proba rozciagania

| ® Statyczna proba sciskania

Il » Pomiar konduktywnosci elektryczne]

» Badania mikrostruktury: SEM/EBSD, STEM
* Pomiary mikrotwardosci

= Statyczna proba rozciggania

= Statyczna proba sciskania

» Badania nadplastycznosci

» Badania rozszerzalnosci cieplne]

» Pomiar konduktywnosci elektryczne]

r———_—————————

Okreslenie zwiazkow pomiedzy:

J

= Parametrami odksztalcenia (stopien przerobu ))
= Skladowymi struktury

= Wlasciwosciami mechanicznymi

= Wlasciwosciami fizycznymi

Rys. 18. Plan badan
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4. Badania wlasne

4.1. Material do badan

Material do badan stanowily wlewki stopow Al-Cu o skladach chemicznych
(% masowy): graniczny Al-5%Cu, podeutektyczny Al-25%Cu, eutektyczny Al-33%Cu,
nadeutektyczny Al-45%Cu. Na rys. 19 przedstawiono uklad roéwnowagi fazowej z

zaznaczonymi sktadami chemicznymi stopow.
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Rys. 19. Uktad rownowagi fazowej Al-Cu

Materiat uzyskano poprzez stopienie materiatow wsadowych w postaci czystego
aluminium (99,99%) i czystej miedzi (99,99%) w piecu indukcyjnym Leybold-Heraues.
Po catkowitym roztopieniu materiatow w tyglu, materiat odlewano do formy piaskowej o $rednicy
50 mm. Po wystudzeniu wlewkow (rys. 20) odcinano ich stope i glowe a nastgpnie poddawano je
toczeniu mechanicznemu do $rednicy 49 mm 1 obcinano na dlugo§¢ 100 mm (rys. 20). Sklady

chemiczne stopow podano w tabeli 4.

Tabela 4. Sktad chemiczny wytworzonych stopow

stop Al [% mas.] Cu [% mas.]
Al-5%Cu 94,90 5,10
Al-25%Cu 74,60 25,40
Al-33%Cu 66,81 33,19
Al-45%Cu 55,05 44,95
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4.2. Stanowisko do badan SPD

Wilewki w stanie po odlewaniu i toczeniu poddano odksztalcaniu SPD. Przykiad
probek po odlewaniu i odksztatceniu pokazano na rys. 20. Materiat poddawano wyciskaniu na
zimno na zmodernizowanym uktadzie prasy hydraulicznej poziomej KoBo 2,5 MN. Recypient
nagrzewano do temp. 150 °C. Proces prowadzono przy stalej wartosci kata obrotu matrycy 8°.
Wewnetrzng powierzchni¢ recypienta oraz matrycg pokrywano $rodkiem smarnym Lagraf
Naftochem. Po uptywie 5-8 minut od rozpoczgcia wyciskania nastepowal wyptyw praséwki z
predkoscig ok 10 mm/s. Prébki wyciskano do srednicy 9 mm 1 5 mm (stopien przerobu wynosit
odpowiednio A=30 i A=98 obliczony wg zasady stalej objetosci (4).

Vo = Vk

d? dZ
L 2= - n—

4 4

l, - d2 = L - d/: 1o

po % _k
== ’
ko @)

gdzie : Vo — objetos¢ poczatkowa, Vi — objetos¢ koncowa, ly — dtugosé poczatkowa,
Ik — dhugos¢ koncowa, dy — $rednica poczatkowa, dy — $rednica koncowa

ww ¢ =6 ‘ww g =

¢=50 mm

Rys. 20. Przyktady wyglqdu probek: a) odlew, b) wlewek po toczeniu, c) prety po wyciskaniu

Tabela 5. Parametry zastosowane podczas odksztatcania KoBo stopow Al-Cu

Temp. nagrzewania wlewka, °C -

Temp. nagrzewania recypienta, °C 150
Sita nacisku, kN 750
Kat obrotu matrycy, ° 8
Predkos¢ wyptywu prasowki, mm/s 10
Stopien przerobu A 30198
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Podczas prowadzenia prob wyciskania rejestrowano parametry procesowe przy
zastosowaniu oprogramowania WykRys zainstalowanego na komputerze podigczonym do
urzadzenia. Rejestracj¢ parametréw procesowych rozpoczynano w momencie rozpoczecia
posuwu tloczyska z jego pozycji stacjonarnej do pozycji roboczej. Rejestrowano nastepujace
parametry procesowe w funkcji czasu wyciskania:

e droga tloczyska w mm,

e sila w ukladzie hydraulicznym w kN,

e temperatura nagrzewania recypienta w °C,
e czestotliwos$¢ obrotu matrycy w Hz

Przyktadowe wykresy przedstawiajgce wybrane wyniki pomiaréw zarejestrowanych podczas

wyciskania stopow metoda KoBo przedstawiono na rys. 21.

a] 1200
1000
—Droga [mm)]
800 -
600 —Sita [kN]
400 - = Temperatura [°C]
200 | p— liwodd [Mz]
0 ﬂn

1200

b)

1000 Fﬂ.‘—'_‘_—-'_—'-—
800
Droga [mm
o oga [mm]
—sita[kN]
400 = Temperatura [°C]
200

Rys.21. Przyktadowe wykrey zarejestrowanych parametrow procesowych podczas wyciskania dla:
a) stopu Al-33%Cu 1=98 b) stopu Al-45%Cu 1.=98
W trakcie prowadzenia prob wyciskania podjeto dla wybranych probek probe rejestracji
temperatury wychodzacej z urzadzenia praséwki przy zastosowaniu mobilnego systemu
termowizyjnego ThermaCam SC640 FlirSystems wraz z oprogramowaniem do analizy
termograficznej. Z uwagi na fakt, ze prasowka po opuszczeniu matrycy pokonuje jeszcze
droge okoto 500 mm do momentu wylonienia si¢ na zewnatrz oraz dodatkowo niska predkos¢
wyciskania 1 wysoki wspolczynnik przewodzenia ciepta badanych materiatow, temperatura
wycisnietych pretow dos¢ szybko si¢ obnizata. Przyktady termograméw dla stopu Al-33%Cu
po zastosowaniu metody KoBo pokazano na rys. 22. Badania wykazaly wzrost temperatury
powierzchni probek w trakcie procesu odksztatcania. Zarejestrowano temp. w zakresie od ok.
36° do 58° dla stopu Al-33%Cu dla stopnia przerobu A=30, oraz od ok. 67° do 90° dla stopnia
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przerobu 2=98. Podobne zmiany temperatury obserwowano dla pozostatych stopow. Badania
termowizyjne nie ujawnity duzego wzrostu temperatury na powierzchni materiatu, niemniej
jednak nie mozna wykluczy¢ wzrostu temperatury wewnatrz probki — w obszarach ktore byty
intensywnie odksztatcane.

a)

Temp 20°C

Rys.22 Termogram wycisnietego drutu ze stopu Al-33%Cu a) przy stopniu przerobu A=30,
b) przy stopniu przerobu =98

4.3. Metodyka badan

W ramach pracy doktorskiej wykorzystane zostaly metody badawcze mikrostruktury
na réznym stopniu szczegblowosci oraz przeprowadzono badania wlasciwosci
mechanicznych i fizycznych.
Badania strukturalne

Mikroskopia §wietlna

Po pobraniu probek do badan stopy =zostaly zainkludowane w materiale
przewodzacym. Nastepnie probki wyszlifowano na papierach o gradacji 120, 220, 320, 500
i 1200 oraz wypolerowano z uzyciem past diamentowych DP- Spray Struers o gradacji 6, 3
i lum. Probki wytrawiono w odczynniku: 5g NaF, 2g NaOH, 93g H,0. Badania strukturalne
wykonano za pomocg mikroskopu $wietlnego (LM) firmy Olympus HXS51 z automatycznym
stolikiem skanujagcym w osiach X-Y-Z i komputerowym stanowiskiem dokumentacji
cyfrowej na bazie kamery DD-12 wspomaganej programem Analysis stuzacym do analizy
obrazu. Wykorzystano techniki obserwacji w polu jasnym i $wietle spolaryzowanym.

Mikroskopia skaningowa

Material do badan z wykorzystaniem mikroskopu skaningowego stanowity probki
wczesniej wykorzystane do badan na mikroskopie $wietlnym oraz probki do badan
faktograficznych uzyskane po przeprowadzeniu statycznej proby rozciggania, badan
nadplastyczno$ci oraz proby S$ciskania. Badania mikrostruktury przeprowadzono
na skaningowym mikroskopie elektronowym (SEM) HITACHI-3400N wyposazonym
w dziato elektronowe z widknem wolframowym przy napigciu przyspieszajacym 30 kV.

Pomiar katéw dezorientacji pomiedzy sgsiednimi podziarnami/ziarnami wykonano za pomocg
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elektronowego mikroskopu skaningowego (SEM) - PHILIPS X130 z przystawka do analizy
sktadu chemicznego. Mikroskop jest wyposazony w dzialo z zimng emisja polowg oraz
detektor dyfrakcji elektronow wstecznie rozproszonych EBSD. Do ujawnienia struktury
materiatu przy wykorzystaniu metody SEM/EBSD zastosowano polerowanie mechaniczne
a nastepnie elektrolityczne. Dodatkowo w oparciu o metode SEM/EBSD wyznaczono $rednig
$rednice ziaren. Rozgraniczenie ziarna od podziarna przeprowadzono na podstawie pomiaru
kata dezorientacji. Granica podziatu byl kat wynoszacy 15°. W pomiarach $redniej $rednicy
ziarna nie uwzgledniano ziaren lezacych na obrzezu obrazu.

Skaningowo Transmisyjna Mikroskopia Elektronowa

Ze stopow Al-Cu poprzez cigcie elektrolityczne odcigto plasterki o grubosci ok. 1 mm.
Probki szlifowano na papierach o gradacji ziarna 500 i 1200 do grubosci ok. 0,05 mm.
Tak przygotowany materiat zostal poddany S$cienianiu elektrolitycznemu za pomoca
urzadzenia Struers TenuPol-5 w temp. 5 °C przy napigciu 40 V. Jako elektrolit uzyto: wody
destylowanej 90 ml, alkoholu etylowego 730 ml, butylu celulozowego 100 ml, kwasu
nadfluorowego 78 ml. Do chlodzenia zastosowano ciekly azot. Po osiggnieciu perforacji
cienkie folie zostaly wyptukane w wodzie, metanolu i spirytusie, a nastgpnie osuszone.
Obserwacji mikrostruktury cienkich folii dokonano na skaningowo transmisyjnym
mikroskopie elektronowym (STEM) firmy Hitachi HD-2300A z dzialem typu FEG, ktory jest
wyposazony w emiter Schotk’ego. Mikroskop pracuje przy napigciu przyspieszajacym 200
kV. Badania przeprowadzono w polu jasnym oraz technice ZC kontrast.

Rentgenowska analiza mikrostrukturalna

Rentgenowska analize fazowa przeprowadzono na dyfraktometrze X’Pert® Powder
stosujac lampe o anodzie miedzianej (Acykq - 1,5406 A) zasilang pradem o nat¢zeniu 30 mA
przy napieciu 40 kV. Zastosowano detektor paskowy PiXcel 1D z monochromatorem.
Rejestracji dokonano z krokiem 0,02° w zakresie katowym od 10° do 90° 20. Badania
przeprowadzono na probkach litych o wymiarach 10 mm x 5 mm. Identyfikacji faz
krystalicznych wystepujacych w materiale dokonano przy pomocy bazy danych International
Centre for Diffraction Data (ICDD PDF-4+).

Badania wlasciwosci fizycznych

Badania dylatometryczne

Stanowisko do badan dylatometrycznych sktada si¢ z: dylatometru, kontrolera TASC,
zasilacza, uktadu chtodzacego, pompy prozniowej oraz komputera posiadajacego
oprogramowanie do przeprowadzania badania i analizy wynikow. Badanie rozszerzalnos$ci
cieplnej wykonano przy uzyciu dylatometru firmy Netzsch model DIL 402C wyposazonego

w wysokotemperaturowy piec prozniowy. Dylatometr umozliwia réwnoczesna rejestracje
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zmian dlugosci probki oraz temperatury w zalezno$ci od uptywajacego czasu. Probke
badanego materiatu w ksztalcie walca umieszcza si¢ w fozu probki otoczonym piecem, ktory
podgrzewa probke. Zmiany dhugosci probki przenoszone sg przez popychacz i mierzone
indukcyjnie przez przetwornik umieszczony w rurze. Badana prébka po zwymiarowaniu
zostaje umieszczona na dwoch podstawkach w tozu probek. Urzadzenie automatycznie
dociska probke przy pomocy popychacza do plytki blokujacej. Nastepnie umieszcza si¢
nosnik prébek w piecu. Po odpompowaniu powietrza z zamknietej instalacji 1 ustaleniu
przeplywu gazu ochronnego rozpoczyna si¢ badanie dylatometryczne. Przed badaniem probki
o $rednicy ¢=6 1 dlugosci 20 mm zostaty odtluszczone. Badanie rozszerzalnos$ci cieplnej
zostalo wykonane w zakresie temperatur od 40 do 400°C z szybko$cia nagrzewania Sk/min
w atmosferze ochronnej argonu. Po zamknig¢ciu pieca odpompowano powietrze z ukladu
1 wlaczono przeptyw argonu wynoszacy 20ml/min.

Pomiary konduktywno$ci elektrycznej

Pomiary konduktywno$ci elektrycznej zostaly wykonane przy uzyciu urzadzenia
Foerster Sigmatest 2.069. W niniejszej pracy konduktywnos¢ podawano w jednostce mS/m —
zgodnej z Migdzynarodowym Uktadem Jednostek Miar SI.

Badania wlasciwos$ci mechanicznych

Pomiary mikrotwardosci

Pomiary mikrotwardosci przy obcigzeniu 0,2 kg. Do wykonania pomiardw uzyto
urzadzenia Future-Tech FM-700. Zastosowano metod¢ Vickersa. Wykonywano réwniez
mapy rozktadu twardosci. Przyktad wykonanych pomiaréw mikrotwardosci do stworzenia

mapy przedstawiono na rys. 23.

Rys. 23. Przyktad probki po wykonanych pomiarach mikrotwardosci HV;,

Statyczna proba $ciskania

Statyczng probe Sciskania przeprowadzono na maszynie INSTRON 4469 o glowicy 50
KN i predkosci przesuwu 5 mm/min (rys.24). Proba zostala wykonana w temperaturze
otoczenia na probkach o $rednicy ¢ = 4mm 1 dtugosci 1 = 6 mm w stanie wyjsciowym oraz po

odksztalcaniu KoBo A =30 i A = 98. Dla kazdego wariantu realizowano po 3 testy.
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Rys.24. Przykiadowy obraz probki przygotowanej do przeprowadzenia statycznej proby
Sciskania

Statyczna proba rozciagania

Statyczng probe rozciggania przeprowadzono na pregtach o $rednicy ¢=5mm oraz
dhugosci pomiarowej 1=7 mm. Uzyto maszyny wytrzymatosciowej firmy INSTRON
4505/5500. Proby przeprowadzono dla probek w stanie po odlaniu oraz odksztatcaniu KoBo
A=30 i A=98. Proby prowadzono w temperaturze otoczenia dla wszystkich zatozonych
W pracy stopow.

Badania nadplastycznosci

Badania nadplastyczno$ci zostaly wykonane na maszynie Zwick/Roell Z100 (rys.25).
Proby zostaly przeprowadzone w temperaturze 300 °C i 400 °C na pretach o $rednicy g=5Smm
oraz dtugosci pomiarowej 1 = 70 mm. Zastosowano predkosé odksztatcania 0,0001s™. Proby
przeprowadzono dla kazdego z badanych w pracy sktadu chemicznego w stanie po odlaniu

oraz odksztatcaniu KoBo A=30 1 A2=98. Dla kazdego wariantu realizowano po 3 testy.

a)

Rys. 25. Przykiad: a) probki w maszynie wytrzymatosciowej, b) probki po odksztatceniu
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5. Wyniki badan
5.1. Charakterystyka stopéw Al-Cu po odlaniu

Makrostruktura stopéw Al-Cu analizowana na przekrojach poprzecznych nie wykazuje
nieciggltoséci  wewnetrznych. Przykltadowy obraz makrostruktury stopu Al-33%Cu

przestawiono na rys. 26.

Rys. 26. Makrostruktura stopu Al-33%Cu

Analiza widm XRD wskazuje na to, iz mikrostruktura stopéw zaré6wno po odlaniu jak
i odksztatceniu KoBo sktada si¢ z roztworu statego fazy fcc-a Al i fazy miedzymetalicznej
(C16) AlCu. Zawarto$¢ fazy Al,Cu zwigksza si¢ wraz ze wzrostem zawarto$ci Cu.
Przyktadowy dyfraktogram dla stopu Al-33%Cu i Al-45%Cu przedstawiono na rys. 27.

¥ ¥
a)Coums i i b)Couma
Al33Cu KOBO
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Rys. 27. Dyfraktogram rentgenowski stopu a) Al-33%Cu po odksztatcaniu KoBo A=98,
Al-45%Cu po odksztalcaniu KoBo 1=98

Analizy sktadu chemicznego stopow dokonano metodg SEM/EDS. Przyktad analizy pokazano
na rys. 28. Analizy sktadu fazowego dokonano rowniez z zastosowaniem elektronowego mikroskopu
skaningowego przy wykorzystaniu metody EBSD. Przykltadowy obraz mikrostruktury stopu

Al-25%Cu wraz z rozwigzanymi dyfrakcjami Kikuchi’ego przedstawiono na rys. 29.
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Rys. 28. a) Mikrostruktura stopu Al-25%Cu, b-d,) analiza punktowa
stezenia pierwiastkow Al i Cu w stopie AI-25%Cu 1=98

A )
_Aluminum Copper_00:

Rys.29. a) Mikrostruktura stopu Al-25%Cu z zaznaczonymi punkami analizy 1 i 2,
b,c) rozwigzanie dyfrakcji Kikuchi’ego z zaznaczonych miejsc 112 narys. a.

Stop Al-5%Cu

Za pomocg badan LM wykazano, ze zarowno w $rodku probek jak i na brzegach
struktura stopu byta porownywalna (rys. 30). Mikrostrukture stopu w stanie po odlewaniu
obserwowano przy uzyciu LM i SEM (rys. 30-32). Poniewaz ilo$¢ Cu w stopie Al-Cu jest
wyzsza niz maksymalna rozpuszczalnos¢ Cu w Al to w przypadku sktadu granicznego,
dodatkowa (nadmiarowa) ilos¢ Cu utworzy fazg Al,Cu. Faza a-Al o nizszej $redniej liczbie
atomowe] (duza zawarto$¢ Al) jest ciemniejsza, natomiast faza Al,Cu jest jasniejsza na
obrazach uzyskanych z wykorzystaniem SEM (rys.31). W mikrostrukturze widoczne byty
stosunkowo duze wydzielenia fazy Al,Cu usytuowane wzdtuz granic dendrytycznych
tworzacych z fazg a-Al obszary eutektyczne (rys. 31a). Ponadto w osnowie a-Al wyrdzniono
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drobne wydzielenia fazy Al,Cu w ksztalcie igiet, a takze wydzielenia rownoosiowe (rys. 31
b). Na podstawie badan STEM ujawniono obecnos$¢ fazy a-Al i Al,Cu. Nie stwierdzono
defektow liniowych w postaci dyslokacji. Obszary eutektyczne cechowaty si¢ nieregularna

budowg (rys. 32).

a)

Ty
Rys. 30. Mikrostruktura stopu Al-5%Cu po odlaniu, przekrdj poprzeczny:
a) srodek probki, b) brzeg probki

/
g ' »a T 1
EHT =20.00 kv Signal A = SE1 EHT = 20.00kV Signal A = SE1
WD = 95 mm Photo No. = 22548 Mag= 300X WD = 8.5 mm Photo No. = 22550 Mag= 1.00KX

oA

e

HD-2300A 200kV x2.0k ZC 5.0um HD-2300A 200kV x3.0k ZC

Rys. 32. a-b) Mikrostruktura stopu Al-5%Cu po odlaniu
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Stop Al-25%Cu

Na rys. 33 przedstawiono mikrostrukture¢ stopu Al-25%Cu obserwowang
z wykorzystaniem mikroskopu $wietlnego przy brzegu oraz w $rodku odlewu. Nie
stwierdzono wyraznych roéznic w strukturze materiatu. W stopie podeutektycznym Al-25%Cu
obserwowano dendryty fazy a-Al. Pomi¢dzy ramionami dendrytow widoczne byly obszary
eutektyczne sktadajace si¢ z fazy a-Al i fazy ®-Al,Cu (rys. 34). Na podstawie badan STEM
(rys. 35) stwierdzono, ze W obszarach eutektycznych szeroko$¢ ptytek fazy a-Al wynosi
ok. 0,74 pm, a fazy Al,Cu -1,33 pm.

e

1,Cu

[ B A = RN
HD-2300A 200kV x3.0k ZC 10.0pm HD-2300A 200kV x2.5k ZC 10.0pm

Rys. 35. a-b) Mikrostruktura stopu Al-25%Cu w stanie po odlewaniu
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Stop Al-33%Cu

Na rys. 36 przedstawiono mikrostrukturg stopu eutektycznego z wyraznymi koloniami
eutektycznymi o budowie lamelarnej (ptytkowej) sktadajacej si¢ z naprzemiennych uktadow
fazy 6-Al,Cu i osnowy a-Al. Szczegétowe badania z wykorzystaniem mikroskopu STEM
(rys.37) wskazuja obecno$¢ eutektyki wtornej w osnowie fazy a-Al. Szerokos¢ ptytek fazy
Al,Cu w eutektyce pierwotnej wynosi ok. 4,5 um, natomiast w eutektyce wtornej ok. 0,02

pm.

Rys. 36. a-b) Mikrostruktura

) S RO
HD-2300A 200kV x1.5k SE HD-2300A 200kV x110k SE 200nm

Rys. 37. a-b) Mikrostruktura stopu Al-33%Cu w stanie po odlewani: a) eutektyka pierwotna,
b) eutektyka wtorna

Stop Al-45%Cu

Mikrostruktura stopu nadeutektycznego (rys. 38) charakteryzuje si¢ wystepowaniem
dendrytow roztworu stalego a-Al oraz fazy ®-Al,Cu. Faza ©®-Al,Cu przybiera ksztatt
prostokatno-rombowy 0 $redniej wielkosci powyzej 200 um. Lokalnie wystgpuja skupiska
fazy Al,Cu o znacznie mniejszych rozmiarach (rys. 38 a i rys. 39 a). Obszary eutektyczne

cechuja si¢ nieregularnymi ksztattami (rys. 39b i rys. 40).
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EHT = 2000 kV
WD = 8.0mm Photo No. = 22566 Mag= 300X

20 pm = i =
EHT = 20.00 kv Signal A = SE1
WD = 9.0mm Photo No. = 22568

LI I T O R N I e I o o
HD-2300A 200kV x1.5k ZC 20.0pm HD-2300A 200kV x2.0k ZC 15.0pm

Rys. 40. a-b) Mikrostruktura stopu Al-45%Cu w stanie po odlewaniu

Na probkach po odlewaniu zbadano twardo§¢ HV oraz konduktywno$¢ elektryczna,
wyniki zamieszczono w tabeli 6. Na podstawie przeprowadzonych badan wykazano,
ze W stopach, wraz ze wzrostem zawartosci fazy miedzymetalicznej dochodzi do wzrostu
twardosci. W przypadku stopu Al-45%Cu twardos¢ rosnie ponad dwa trzy w porownaniu do
stopu Al-5%Cu. Jednoczesnie spada konduktywno$¢ elektryczna, ktora dla stopu Al-5%Cu,
Al-25%Cu i Al-33%Cu wynosi ponad 20 mS/m w przypadku stopu Al-45%Cu spada do
wartosci ok. 16 mS/m.
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Tabela 6. Wyniki twardosci oraz konduktywnosci elektrycznej na odlewach

stopy HV0,2 v [mS/m]
Al-5%Cu 50 24,58
Al-25%Cu 120 23,80
Al-33%Cu 67 21,90
Al-45%Cu 177 16,85

5.2. Charakterystyka mikrostruktury stopéw Al-Cu odksztalcanych metoda KoBo
Mikrostruktura stopu Al-5%Cu

Na przekroju wzdhuznym (rys. 41a) wida¢ pasmowa struktur¢ materiatu typowa dla
materiatu wyciskanego. Na rys. 41-44 przedstawiono mikrostrukture stopu Al-5%Cu po
odksztalcaniu KoBo. W mikrostrukturze probek pobranych z przekroju poprzecznego
widoczne sg efekty odksztatcania w postaci zdeformowanych obszaréw dendrytycznych (rys.
42 a). Przy zastosowaniu wigkszych powigkszen (rys. 41 b-c, rys. 42 b-c) wida¢, ze faza
migdzymetaliczna ma nieregularny ksztalt, ponadto widoczne sa bardzo drobne wydzielenia
fazy mi¢dzymetalicznej. Zastosowanie wigkszego stopnia przerobu (rys. 43-44) nie wplywa
istotnie na zmiang struktury. Trudno na tym stopniu szczegdétowosci stwierdzi¢ roznice
w rozdrobnieniu struktury. Badania struktury z wykorzystaniem techniki SEM/EBSD
przedstawiono na rys. 45. Stop Al-5%Cu po odksztalceniu KoBo zawiera fazy
mi¢dzymetaliczne (zielony obszar widoczny na mapach EBSD), ktore sa rozmieszczone
losowo w matrycy a-Al. Analiza SEM/EBSD wykazata dwa rodzaje wydzielen faz Al,Cu:
mate, kuliste wydzielenia oraz sporadycznie obserwowane, podobne do tych przedstawionych
na obrazach SEM (rys. 41-44), wydzielenia masywne o nieregularnych ksztattach. Wyraznie
wyroéznia  si¢  pasmowa  struktura na  przekroju = wzdluznym  $wiadczaca
o zastosowaniu duzego odksztalcenia (rys. 45a, d). Brak masywnych wydzielen
0 nieregularnych ksztattach (rys. 45 a) (w przeciwienstwie do obserwowanych na rys. 45 d)
moze $wiadczy¢ 0 tym, ze w analizowanych mikroobszarach nie wystgpowaty duze
wydzielenia. Charakterystyczna struktura wioknista widoczna na przekroju wzdluznym
badanych préobek jest wynikiem procesu wyciskania KoBo. O ile nie nastepuje wyrazna
zmiana orientacji krystalograficznej w obrebie fazy a-Al, tak w obszarach fazy Al,Cu
dochodzi do rozdrobnienia (rys. 45 b-c). Zréznicowana kolorystyka w obrebie fazy z Al,Cu
(rys. 45 c) wskazuje na przypadkowa orientacj¢ powstatych ziaren. Wzrost odksztatcenia
(wzrost stopnia przerobu A) wprowadza zauwazalne zmiany w mikrostrukturze stopu.
Mianowicie, wraz ze wzrostem odksztalcenia nast¢puje rozdrobnienie fazy a-Al (rys. 45 d-f).
Wida¢ to szczegdlnie wyraznie w mikrostrukturze uzyskanej przy duzych powigkszeniach
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(rys. 45 f). Faza Al,Cu jest roéwniez rozdrabniana pod wptywem odksztatcenia (rys. 45 e,f).
Potwierdzeniem przeprowadzonej analizy sa rowniez badania ilosciowe uzyskane przy uzyciu
SEM/EBSD (rys. 46-47). Srednia $rednica ziaren fazy a-Al maleje ze wzrostem odksztalcenia
od 12,65 um do 2,72 um odpowiednio dla A=30 i A=98. Podobne zmiany w rozdrobnieniu
struktury zauwazono dla fazy Al,Cu. W tym przypadku $rednia $rednica ziaren maleje od
4,83 pm do 2,59 um (rys. 46). Srednia dezorientacja dla fazy a-Al wynosi 22,6° oraz 5,7° dla
fazy Al,Cu (rys.47). Badania tekstury materiatéw odksztalcanych KoBo wykonano za
pomoca techniki EBSD. Uzyskane technika EBSD obrazy przedstawiajg lokalng teksturg
materiatu i nie jest to ujecie globalne (rys. 48). Badania wykonano na przekroju wzdluznym
z uwzglednieniem glownego kierunku odksztalcania w poblizu potowy grubosci probek.
Wyznaczone za pomocg techniki EBSD figury biegunowe ujawnity obecno$¢ kilku rodzajow
tekstury. We wszystkich niemal przypadkach na figurach biegunowych {001} zauwazalne
jest grupowanie si¢ punktow przy czym rozklad gestosci biegunéw pochodzacych
od plaszczyzn z okreslonego typu na powierzchni rzutu stereograficznego jest niejednorodny.
W stopie Al-5%Cu tekstura jest obserwowana dla fazy a-Al natomiast ziarna fazy Al,Cu
sa niemal zorientowane przypadkowo. Brak wyraznej tekstury od fazy Al,Cu moze $wiadczy¢
o matym udziale tej fazy w objetosci materiatu.

Mikrostrukture stopu Al-5%Cu po odksztatceniu SPD, analizowang z wykorzystaniem STEM
przedstawiono na rys. 49-50. Zauwazono, ze widoczne male czgstki Al,Cu sg skutecznymi
barierami dla ruchu dyslokacji (rys. 49-50). Ponadto wewnatrz fazy a-Al tworzg si¢ granice
podziaren (rys.49 a, b, 50 a, b). Nie stwierdzono istotnych réznic w rozwoju struktury
dyslokacyjnej oraz zmian w oddzialywaniu miedzy dyslokacjami, a wydzieleniami fazy
Al,Cu ze wzrostem A. Zasadniczo, badania STEM ujawnity obecno$¢ splotow dyslokacji (rys.
49 a, b, 50 a) oraz efekty dziatajacego mechanizmu Orowana zwigzanego ze wzajemnym

oddziatywaniem dyslokacji i wydzielen.
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Rys. 41. a-c) Mikrostruktura przekroju wzdtuznego stopu Al-5%Cu po wyciskaniu KoBo
przy stopniu przerobu A=30
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Rys. 42.a-c) Mikrostruktura przekroju poprzecznego stopu Al-5%Cu po wyciskaniu KoBo
przy stopniu przerobu A=30

Rys. 43. a-¢) Mikrostruktura przekroju wzdluznego stopu AI-5%Cu po wyciskaniu KoBo
przy stopniu przerobu A=98

Rys. 44.a-c) Mikrostruktura przekroju poprzecznego stopu Al-5%Cu po wyciskaniu KoBo przy stopniu
przerobu 2=98
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Rys. 45. Analiza EBSD a-c) przekroju wzdtuznego stopu AI-5%Cu wyciskanego przy stopniu przerobu
2=30, d-f) przekroju wzdtuznego stopu Al-5%Cu wyciskanego przy stopniu przerobu A=98
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Rys. 46. Rozktad wielkosci ziarna stopu Al-5%Cu wyciskanego przy stopniu przerobu:
a) A=30, b) A=98
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a) b) Misorientation Angle
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Rys. 47. Rozktad kqtow dezorientacji ziaren w stopie Al-5%Cu wyciskanego
przy stopniu przerobu A=30
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Rys. 48. Mapa zmian orientacji krystalograficznej stopu Al-5%Cu wyciskanego
przy stopniu przerobu A=30
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Rys. 49 a-c). Mikrostruktura stopu Al-5%Cu
po wyciskaniu KoBo przy stopniu przerobu =30
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Rys. 50 a-c) Mikrostruktura stopu Al-5%Cu
po wyciskaniu KoBo przy stopniu przerobu A=98
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Mikrostruktura stopu Al-25%Cu

Na rys. 51-54 pokazano mikrostrukture stopu Al-25%Cu po odksztatceniu KoBo.
W tym przypadku dochodzi do widocznego rozdrobnienia struktury w porownaniu ze stanem
wyjsciowym (rys. 33-34). Faza mi¢dzymetaliczna ulega rozdrobnieniu i przybiera bardziej
réwnoosiowy ksztalt (rys. 52). Efekty rozdrobnienia wida¢ roéwniez na przekroju wzdtuznym
(rys. 51). Material zachowuje pasmowg struktur¢ zgodnie z kierunkiem odksztatcenia.
W stopie Al-25%Cu proces deformacji wiaze si¢ z rozdrobnieniem i dystrybucja fazy o-Al
oraz fazy Al,Cu. Na podstawie przeprowadzonych badan mikrostruktury wykazano,

ze struktura po odksztalceniu KoBo przy A=30 nie jest catkowicie rozdrobniona. Dos¢ czgsto
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obserwuje si¢ masywne mikroobszary fazy Al,Cu (rys. 51 ¢, 52 c). Natomiast mikrostruktura
stopu Al-25%Cu po A=98 ulega znacznej redystrybucji, a faza Al,Cu charakteryzuje si¢
bardziej rownoosiowym ksztalttem w poréwnaniu do odksztatcenia A=30 (rys. 53 a,c, 54 a,c).
Z tego wzgledu mikrostruktura faz o-Al i Al,Cu jest znacznie bardziej jednorodna
w porownaniu z mikrostrukturg obserwowang dla stopu odksztatconego przy A=30.

Na podstawie badan SEM/EBSD wykazano, ze wzrost stopnia odksztatcenia (wzrost
A) wptywa na rozdrobnienie zarowno fazy Al,Cu, jak i rozdrobnienie fazy o-Al poprzez
utworzenie wielu granic ziaren/podziaren (rys. 55). Szczegétowe dane iloSciowe
przedstawione na rys. 56-57 wskazujg na stopniowe rozdrobnienie stopu ze wzrostem
odksztalcenia, co przejawia si¢ wzrostem $redniej dezorientacji ziaren a takze zmniejszeniem
wielkosci ziaren obu faz. Na rys. 56 przedstawiono rozktad wielko$ci ziaren. Ze wzrostem
odksztalcenia maleje $rednia $rednica ziaren fazy a-Al z 4,07 um do 2,39 um. Maleje réwniez
$rednia Srednica ziarna fazy Al,Cu z 3,64 um do 2,37 um. Rozdrobnienie fazy Al,Cu
zachodzi intensywniej w poréwnaniu z faza a-Al. Sredni kat dezorientacji fazy o-Al
po odksztatceniu A=30 i A=98 jest porownywalny (rys. 57 a, ¢). Natomiast w przypadku faz
Al,Cu ro$nie z 15,4° do 25,5° (rys. 57 b, d). Z rozktadow katow dezorientacji wynika,
ze mimo iz faza a-Al i Al,Cu cechuja si¢ duzymi katami dezorientacji (granice
szerokokatowe), to frakcja granic waskokatowych wynosi ok. 50% dla a-Al oraz 60% Al,Cu
przy A=98.

W przypadku stopu Al-25%Cu zarowno ziarna fazy a-Al jak i Al,Cu odznaczajg si¢
uprzywilejowang orientacjg. Wysokie wartoSci maximoéw intensywnosci  tekstury
po odksztalceniu A=30 dla fazy Al,Cu oznacza uprzywilejowang orientacj¢ ziaren dookota
jednego kierunku krystalograficznego. Ze wzrostem odksztalcenia wartoSci maximow
intensywnosci tekstury sg mniejsze, co moze swiadczy¢ o wiekszej przypadkowosci orientacji
krystalitow (rys.58).

Szczegotowe badania z wykorzystaniem STEM (rys. 59, 60) wykazaty, ze ziarna fazy
a-Al posiadaja duza gestos¢ dyslokacji, szczegolnie w obszarach, w ktorych zaobserwowano
male czastki fazy Al,Cu (rys. 59 a-c). W obszarach a-Al, gdzie mate czastki fazy Al,Cu
nie sg widoczne, gestos¢ dyslokacji jest niewielka (rys. 59 b). Rola matych i bardzo matych
czastek fazy Al,Cu jest taka sama jak w stopie Al-5%Cu. Mate czastki fazy Al,Cu sa
odpowiedzialne za blokowanie granic ziaren/podziaren, a takze za blokowanie ruchu
dyslokacji (rys. 59c). W fazie masywnej Al,Cu, po odksztatceniu, powstaja dyslokacje,
ktore oddziatluja ze sobg i tworzg granice ziaren/podziaren (rys.59b-c, 60a-b).
W rozdrobnionej fazie Al,Cu istnieja granice ziaren/podziaren, ktére nie sg wyraznie

zdefiniowane, ponadto kontrast dyfrakcyjny wewnatrz ziaren jest niejednorodny (rys. 60b).
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Jest to typowa cecha obecnosci naprgzen wewnetrznych i odksztalcen sprezystych sieci
krystalicznej. Wicksze ziarna fazy Al,Cu zawierajg chaotycznie rozmieszczone dyslokacje
(rys. 59 b ,c). Gesto$¢ dyslokacji rozni si¢ w zaleznosci od wielkosci ziarna, niektore ziarna sg
prawie wolne od dyslokacji (rys. 60 b). Na rys. 60 strzatkami zaznaczono nanopustki
powstate w fazie Al,Cu tworzace si¢ na Styku granic dyslokacyjnych oraz granic faz

mig¢dzyfazowych.

Rys. 52. Mikrostruktura przekroju poprzecznego stopu Al-25%Cu po wyciskaniu KoBo
przy stopniu przerobu A=30

Rys. 53. Mikrostruktura przekroju wzdluznego stopu Al-25%Cu po wyciskaniu KoBo
przy stopniu przerobu A=98
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Rys. 54. Mikrostruktura przekroju poprzecznego stopu Al-25%Cu po wyciskaniu KoBo
przy stopniu przerobu A=98
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Rys. 55. Analiza EBSD a-c) przekroju wzdtuznego stopu AI-25%Cu wyciskanego przy stopniu
przerobu 2=30, d-f) przekroju wzdtuznego stopu Al-25%Cu wyciskanego przy stopniu przerobu A=98
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Rys. 56. Rozkiad wielkosci ziarna stopu Al-25%Cu a-b) wyciskanego przy stopniu przerobu A=30, c-d)
wyciskanego przy stopniu przerobu =98
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Rys. 57. Rozklad kqtow dezorientacji ziaren w stopie AI-25%Cu a-b) wyciskanego przy stopniu
przerobu =30, c-d) wyciskanego przy stopniu przerobu A=98
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Rys. 58. Mapa zmian orientacji krystalograficznej stopu Al-25%Cu a-b) wyciskanego przy stopniu
przerobu 2=30, c-d) wyciskanego przy stopniu przerobu A=98: a, c¢) a-Al, b, d) Al,Cu
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Rys. 59.a-c) Mikrostruktura stopu Al-25%Cu
po wyciskaniu KoBo przy stopniu przerobu 2=30

e
HD-2300A 200kV x25.0k TE 1.00pum

A

trrrrrrern VR 0 3568 R g P o

HD-2300A 200kV x13.0k TE 2.00pm HD-2300A 200kV x45.0k TE 600nm

Rys. 60.a-b) Mikrostruktura stopu Al-25%Cu po wyciskaniu KoBo przy stopniu przerobu A=98

Mikrostruktura stopu Al-33%Cu

Wzrost zawartos$ci Cu do 33% prowadzi do tworzenia lamelarnych uktadow typowych
dla stopu o strukturze eutektycznej. Mikrostrukture stopu ztozonego z lamelarnych
naprzemiennych uktadow fazy o-Al i Al,Cu po rozdrobnieniu metoda KoBo pokazano
na rys. 61-62. Faza miedzymetaliczna ulega znacznemu rozdrobnieniu i przybiera

rownoosiowy ksztatt. Obserwuje si¢ w wybranych obszarach, ze rozdrobnienie stopu
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z wykorzystaniem metody KoBo nie obejmuje calej objetosci materiatu. Obserwuje si¢
zaréwno dla odksztatcenia A=30 jak A=98 pozostatosci piewotnej struktury lamelarnej (rys. 61
b-c, 62 b-c). Nie mozna stwierdzi¢ wyraznych réznic w rozdrobnieniu ziarna w zaleznosci od

stopnia przerobu na tym poziomie szczegétowosci struktury
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Rys. 61. Mikrostruktura przekrOJu poprzecznego stopu Al-33%Cu po wyuskanlu KoBo
przy stopniu przerobu 2=30

[20 Te2000W S 2
‘ [l EHT » 20008 Signal A« NTS BSD EHT = 20000V Sigral A = NTS BSD

Rys. 62 Mlkrostruktura przekroju poprzecznego stopu Al-33%Cu po wyciskaniu KoBo
przy stopniu przerobu A=98

Analiza mikrostruktury SEM/EBSD wykonana dla stopu Al-33%Cu pokazuje losowg
orientacj¢ rozdrobnionej struktury obu faz a-Al i Al,Cu (rys. 63). Mikrostruktura SEM/EBSD
wskazuje, ze ziarna w wigkszosci przypadkow sa rownoosiowe, a czg$¢ ziaren ma wymiar
nanometryczny (<100 nm) (rys. 63 b, d). Ze wzrostem odksztalcenia dochodzi do
rozdrobnienia struktury i utworzenia granic szerokokatowych (rys. 65). Odpowiednie
rozktady wielko$ci ziaren dla stopu po odksztatceniu A=30 jak A=98 pokazano na rys. 64.
Srednia $rednica ziaren fazy o-Al maleje ze wzrostem odksztatcenia z 0,52 um do 0,16 um.
Natomiast $rednia $rednica ziaren fazy Al,Cu maleje z 0,32 pm do 0,16 pum. Srednia
dezorientacja ziaren fazy a-Al rosnie od ok. 33° do 42°. Natomiast $rednia dezorientacja

ziaren fazy Al,Cu rosnie od 26° do ok. 36°.

Strona 64



‘
—_—

[—

Rys. 63. Analiza EBSD a-b)przekroju wzdiuznego stopu Al-33%Cu wyciskanego przy stopniu przerobu
A=30, c-d) przekroju wzdtuznego stopu Al-33%Cu wyciskanego przy stopniu przerobu A=98
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Rys. 64. Rozkiad wielkosci ziarna stopu Al-33%Cu a-b) wyciskanego przy stopniu przerobu 1=30,
c-d) wyciskanego przy stopniu przerobu A=98
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Rys. 65. Rozktad kqtow dezorientacji ziaren w stopie Al-33%Cu
a-b) wyciskanego przy stopniu przerobu 1=30, c-d) wyciskanego przy stopniu przerobu A=98
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Rys. 66.a-c) Mikrostruktura stopu Al-33%Cu
po wyciskaniu KoBo przy stopniu przerobu A=30
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Rys. 67.a-c) Mikrostruktura stopu Al-33%Cu
_ . po wyciskaniu KoBo przy stopniu przerobu 2=30

HD-2300A 200kV x70.0k TE

Rozdrobnienie ziaren fazy Al,Cu oraz a-Al jest szczegdlnie dobrze widoczne
w przypadku zastosowania STEM, chociaz trudno doszukac si¢ roznic strukturalnych
pomiedzy probkami odksztalcanymi z wykorzystaniem réznych wartosci odksztatcenia A,
gdyz obrazy struktury sa podobne (rys. 66 a, 67 a). W przypadku niektorych ziaren
zaobserwowano specyficzny kontrast ,,naprezeniowy”. Ten typ kontrastu jest typowa cechg
nierbwnowagowych granic ziaren o duzej energii wewnetrznej i naprezeniach dalekiego
zasiegu spowodowanych absorpcja duzej liczby dyslokacji w sieci krystalicznej (rys. 66 b).
W fazie Al,Cu widoczne sg rowniez przegrupowania dyslokacji, w wyniku czego tworzone sg
granice podziaren (rys. 66 b, 67 b). W fazie a-Al wystepuje eutektyka wtorna (rys. 66 c, 67 c).
Rola eutektyki wtornej sprowadza si¢ do generowania znacznych ilo$ci dyslokacji w wyniku

wzrastajacego odksztatcenia (rys. 67c).

Mikrostruktura stopu Al-45%Cu

Na podstawie badan SEM wykazano, ze w stopie Al-45%Cu réwniez dochodzi do
rozdrobnienia struktury, niemniej jednak znaczna frakcja fazy miedzymetalicznej Al,Cu
nie ulega rozdrabnianiu (rys. 68-71). Pozostaja obszary fazy Al,Cu praktycznie
nie rozdrobnione (rys. 68b, 69b, 71b, 71c). Zastosowanie wigkszego stopnia przerobu na tym
poziome szczegotowosci nie ujawnia znacznych réznic w strukturze. Struktura posiada
niejednorodny charakter jesli chodzi o wielko$¢ wystepujacej fazy miedzymetalicznej (rys.

69b, 71D, c).
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Na rys. 72 przedstawiono mapy SEM/EBSD stopu po odksztalceniu KoBo
po zastosowaniu réznych wartosci A. Proces KoBo prowadzi do rozdrobnienia ziarna w obu
fazach, a takze prowadzi do redystrybucji faz. Proces rozdrobnienia jest szczeg6lnie widoczny
dla fazy Al,Cu. Mozna zauwazy¢, ze redystrybucja nie wystepuje w catej objetosci masywne;j
fazy Al,Cu i jest najbardziej intensywna na styku dwoch faz (rys. 72 a, b). Masywna faza
w czesci srodkowej rozdrabnia si¢ najtrudniej. Wzrost odksztalcenia intensyfikuje proces
fragmentacji, co powoduje tworzenie granic szerokokatowych w catej objetosci masywnej
fazy Al,Cu (rys. 72 d, e). Podczas odksztalcania KoBo redystrybucja fazy Al,Cu nie jest
calkowita. Mimo, ze mikrostruktura Al,Cu w calej objetosci jest rozdrobniona poprzez
utworzenie granic dyslokacyjnych (rys. 72 d), nie obserwuje si¢ znaczacego zmniejszenia
wielkoéci ziaren zaréwno fazy Al,Cu, jak i fazy o-Al ze wzrostem deformacji. Srednie
$rednice ziarna obliczone dla poszczegdlnych faz sa prawie porownywalne dla A = 30 i A= 98
(rys. 73). Srednia $rednica ziarna fazy a-Al zmienia si¢ od 2,54 do 2,28 pm natomiast dla fazy
Al,Cu zmienia sie od 2,19 pm do 2,13 um. Srednia warto$é dezorientacji dla fazy a-Al roénie
od 20,4° do ok. 27° natomiast dla fazy Al,Cu zmienia si¢ od ok 20° do 38° (rys. 74).

W stopie Al-45%Cu (rys.75) ziarna fazy a jak i Al,Cu cechujg si¢ tekstura. Maksima
intensywnosci tekstury w przypadku fazy Al,Cu sg duzo wyzsze niz dla fazy o. Nizsze
warto$ci uzyskanych maksiméw intensywnosci tekstury dla fazy Al,Cu po odksztatceniu
A=98 w poréwnaniu do odksztalcenia A=30 $wiadcza o znacznym rozdrobnieniu ziaren

i dystrybucji fazy Al,Cu.

R

Rys. 68. Mikrostruktura przekroju wzdtuznego stopu Al-45%Cu po wyciskaniu KoB
przy stopniu przerobu A=30

s ™ e 200kx st mmens e seocx
Rys. 69. Mikrostruktura przekroju poprzecznego stopu Al-45%Cu po wyciskaniu KoBo
przy stopniu przerobu A=30

273
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Rys. 70. Mikrostruktura przekroju wzdtuznego stopu Al-45%Cu po wyciskaniu KoBo
przy stopniu przerobu A=98

o . Sigrwi A= SE1 ze1ss]
WD= 85mm Proto o, = 21718 Mag= 500KX

Rys. 71. Mikrostruktura przekroju poprzecznego stopu Al-45%Cu po wyciskaniu KoBo
przy stopniu przerobu A=98

EHT = 20008V Sigai A = SEY
WO = 85mn PhotoNo.« 21712

.....
WO 85mm PhotoNo_ = 21716 Mag= 200KX

Rys. 72. Analiza EBSD a-c) przekroju wzdtuznego stopu AI-45%Cu wyciskanego przy stopniu
przerobu 1=30, d-f) przekroju wzdtuznego stopu Al-45%Cu wyciskanego przy stopniu przerobu A=98
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Rys. 73. Rozktad wielkosci ziarna stopu Al-45%Cu a-b) wyciskanego przy stopniu przerobu A=30,
C-d) wyciskanego przy stopniu przerobu A=98
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Rys. 74. Rozkiad kqtow dezorientacji ziaren w stopie Al-45%Cu a-b) wyciskanego przy stopniu
przerobu =30, c-d) wyciskanego przy stopniu przerobu A=98
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Rys. 75. Mapa zmian orientacji krystalograficznej stopu Al-45%Cu a-b) wyciskanego
przy stopniu przerobu A=30, ¢-d) wyciskanego przy stopniu przerobu =98

/

3.00pm HD-2300A 200kV x20.0k TE

Rys. 76a-c). Mikrostruktura stopu Al-45%Cu
po wyciskaniu KoBo przy stopniu przerobu 1=30
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Rys. 77a-c). Mikrostruktura stopu Al-45%Cu
po wyciskaniu KoBo przy stopniu przerobu 7.=98

HD-2300A 200kV x130k TE

Wiele ziaren rozdrobnionej fazy Al,Cu obserwowano z wykorzystaniem STEM (rys.
76, 77). Obserwowano we wnetrzu rozdrobnionej fazy swobodne dyslokacje (rys. 76, a, b)
a niekiedy sploty dyslokacyjne (rys.76 c¢). W masywnych wydzieleniach fazy Al,Cu przy
wzroscie odksztaltcenia (rys. 77 a) obserwowano duzg ilos¢ defektow liniowych (rys. 77a),
ktére tworza sploty dyslokacji ale rdwniez podziarna/ziarna o wymiarach ponizej 300 nm
(rys. 77 b,c). Cechg charakterystyczng takiej mikrostruktury jest to, ze granice kilku bardzo
matych ziaren wydajg si¢ by¢ nieregularne, jak pokazano na rys. 77 b, ¢. Ziarna te cechujg si¢
stabym kontrastem dyfrakcyjnym. Wskazuje to na wysoki poziom napr¢zen wewnetrznych
1 odksztatcen sprezystych sieci krystalicznej. W przypadku ziaren o $r. 200300 nm wnetrza

i granic ziaren/podziaren sa wolne od dyslokacji (rys. 77¢).

5.3. Charakterystyka wlasciwosci mechanicznych stopow Al-Cu odksztalcanych metoda
KoBo

Wyniki pomiaréw twardosci

Na rys. 78 przedstawiono przyktadowe mapy rozktadu mikrotwardosci dla badanych
stopoOw po zastosowaniu metody KoBo przy A=30. Obszary o wigkszej mikrotwardo$ci sg
najprawdopodobniej odpowiednikiem obecnosci fazy Al,Cu. Uzyskane wyniki $rednich

pomiaréw wskazuja, ze mikrotwardo$¢ ro$nie wraz ze wzrostem udzialu fazy
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mig¢dzymetalicznej w stopach. W stosunku do stanu wyj$ciowego wzrasta poziom
mikrotwardos$ci po zastosowaniu odksztalcenia KoBo A=30 0 ok. 15-20 Hg, dla stopu Al-
5%Cu i Al-25%Cu i ok. 100HV , dla stopu Al-33%Cu. Stop Al-45%Cu wykazywat taki sam
wynik pomiarow HVO0,2 dla odlewu i po odksztatcaniu KoBo.

Al-5%Cu Al-25%Cu Al-33%Cu Al-45%Cu
[UesElE2 125  160ESE 127 120 125 141 128 127 163 158 157 157 154 154 172 164 166 158 160 166
60 60 68 100 156 159 127 123 16 121 127 110 161 158 157 152 153 157 165 160 166 158 154 151
‘ 61 64 65 9% 127 119 106 129 116 140 147 125 166 158 164 150 157 152 177 164 164 165 164 146
6 76 67 9 9 97 115 118 149 166 151 113 166 158 164 154 159 157 177 160 160 152 159 150
| 61 6 6 79 7 8 101 132 103 121 114 109 152 158 157 155 155 143 176 164 164 158 149 170
60 6 63 68 6 ” 101 128 118 124 116 147 163 158 157 151 153 154 167 168 168 151 131 152
62 56 65 6 T 105 166 134 132 117 105 156 158 156 149 163 151 181 171 171 167 149 168
| 61 66 66 67 6 68 93 138 124 143 167 127 150 162 160 162 156 153 178 171 171 156 18] 181
62 58 65 63 68 61 154 137 123 150 128 136 150 158 151 153 170 169 172 176 176 160 148 152
62 65 62 63 63 65 151 126 114 147 125 132 150 151 156 149 145 138 177 168 168 160 155 160
62 6 70 6 6 68 151 15 121 12 121 107 153 149 1490 170 167 152 289 168 168 153 151 132
65 59 61 6 61 63 141 131 135 147 121 125 159 149 169 155 162 155 178 179 179 148 16 156
63 65 62 61 61 63 178 12 127 126 10900388 150 149 169 158 152 157 288 172 172 138 158 149
63 63 64 63 62 63 163 152 165 140 134 155 162 149 161 141 153 182 187 172 172 159 155 156
. 60 65 6 63 62 62 178 146 138 129 151 154 155 149 161 144 151 1S5 29 172 172 152 142 156
63 60 6 63 63 62 165 173 145 147 130 128 157 149 165 171 160 153 155 176 172 147 156 146
63 62 67 68 65 60 184 141 116 147 126 119 157 149 158 153 151 153 145 176 176 154 151 164
63 65 62 67 65 64 184 124 132 136 133 168 157 152 162 143 153 148 181 180 176 157 148) 180
65 63 69 65 64 63 168 1520095 170 158 18 154 159 162 150 152 151 179 180 180 149 163 163
66 65 63 6 66 61 168 124 129 130 122 14 159 157 167 167 168 160 178 157 180 168 163 1711
67 60 64 65 65 6 135 1280 108 135 132 153 167 157 160 167 153 139 179 166 157 142 156 172
57 63 63 62 64 125 114 121 124 130 168 148 153 158 145 155 153 179 166 166 166 145 159
63 61 63 6 60 61 138 138 135 112 150 142 148 153 158 150 158 167 179 181 166 156 151 148
63 65 65 63 61 65 141 144 159 125 116 135 160 153 158 158 158 155 162 148/ 181 148 140 166
63 64 6 61 60 144 149 246 130 115 151 158 171 164 153 144 145 164 160 148 164 179 175
6 6 6 6 61 68 149 107 128 160 138 138 150 164 164 159 160 162 167 165 160 152 175 183
6 62 6 6 6 62 126 112 102 107 127 12 150 157 156 146 157 151 168 171 165 177 179 183
63 65 63 64 62 145 133 148 147 137 148 150 147 158 1S4 151 142 163 167 167 1SS 170 172
71 6 6 6 6 6 162 138 156 151 154 161 150 150 163 154 151 150 187 170 167 165 112
62 61 63 64 62 60 177 138 110 18 110 12 147 147 150 154 153 145 187 170 157 173 165 165
60 57 61 61 6 57 138 161 173 184 138 175 152 162 163 171 168 155 179 167 167 160 161 165
‘V 59 61 62 n 63 60 139 122 135) 182 158 138 159 153 163 178 153 154 167 150 167 175 166 165
6 61 62 78 6 60 126 130 155 131 124 148 157 149 165 161 155 154 158 158 176 181 163 173
| 53 61 61 61 6 & 126 120 126 117 127 148 157 170 164 164 158 157 173 168 173 175 158 173
65 59 61 64 64 “ 127 120 110 104 106 114 153 148 163 160 158 157 167 165 172 165 158 185
65 60 64 60 61 56 12 120 132 120 128 107 153 153 160 149 144 162 168 1620189 179 147 173
65 60 61 68 63 57 132 120 139 151 153 144 153 157 161 149 160 162 180 168 160 168 163 159
68 63 62 60 62 59 141 138 9 128 116 11 150 150 153 149 157 161 176 168 138 172 154 180
68 6 75 6 6 6 129 132 128 133 128 123 15¢ 153 153 149 151 161 71 175 175 163 154
70 6 73 67 6 59 149 147 116 147 18 119 155 153 153 152 158 160 180 159 167 165 156 165
s 74 76 64 65 63 149 128 113 132 133 112 151 152 151 152 158 162 180 151 165 170 161 176
n 81 84 65 6 62 121 137 141 133 133 120 149 148 151 148 157 158 164 152 152 14700098 19
95 95 97 65 61 65 166 128 123 160 126 128 162 160 148 148 157 153 163 168 156 172 162 175
109 99 98 67 62 61 132 128 116 114 126 129 153 150 148 148 157 151 166 159 171 164 159208
$rodek brzeg srodek brzeg srodek brzeg Srodek
$r.HVo,2= 68 $r.HVo2=134 $r.HVo2=156 $r.HVo2=177

Rys. 78. Przyktadowy rozktad pomiarow twardosci na przekroju wzdtuznym probek stopu
odksztatcanego przy stopniu przerobu 2=30: a) AI-5%Cu, b) Al-25%Cu, c) Al-33%Cu, d) Al-45%Cu

Rozcigganie w temperaturze otoczenia

Wiasciwosci mechaniczne odksztatcanych probek pokazano w tabeli 7 i 8 oraz na rys.
79 i 80. Roznica pokazanych wilasciwosci mechanicznych jest spowodowana zmiang sktadu
chemicznego stopow i wartoscig odksztatcenia A. Duzy udziat fazy a-Al w mikrostrukturze
charakteryzuje wysoka plastycznos¢ stopu. Dla probki Al-5%Cu wydtuzenie do zerwania (Ag)
wynosi ponad 45%, podczas gdy dla stopu Al-45%Cu warto$¢ A. zmienia si¢ jedynie
w zakresie od 1% do 7% w zalezno$ci od wartosci A. Wzrost frakcji fazy Al,Cu, wplywa na
poprawe wtasciwosci mechanicznych. W wyniku czego uzyskano wyzsze wartosci twardosci,
granicy plastycznosci (Rpo2) 1 wytrzymalosci na rozcigganie (Rm). Na przyktad Ry miesci sie
w zakresie od 440 MPa do 480 MPa dla stopu Al-33%Cu, natomiast dla stopu Al-5%Cu,
w ktorym udziat fazy migdzymetalicznej jest nieznaczny, Ry, miesci si¢ W zakresie od 190
MPa do 200 MPa w zaleznosci od wartosci A. Dla stopu Al-45%Cu przy A = 30, Ry, wynosi
tylko 39 MPa przy wydtuzeniu do zerwania (A; = 1%). Odksztatcony stop Al-45%Cu przy A
= 30 nie ulega umocnieniu, lecz jedynie kruchemu pekaniu. Efekt odksztalcenia (wzrost A)

jest w tym przypadku szczegélnie widoczny, gdyz mozna zauwazyé, ze odksztalcenie KoBo
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wyraznie uplastycznia material. Zaréwno wartos$ci Ry, jak i A rosng wraz z odksztalcaniem
(tabela 7, 8). Najwyzsze wlasciwosci mechaniczne uzyskano dla stopu Al-33%Cu przy
jednoczesnym wzro$cie wydtuzenia do zerwania, przy A=98 (A;) ~7%. Uzyskane wyniki sg
zgodne z przeprowadzonym pomiarem mikrotwardosci. Najmniejsza twardos¢ uzyskano dla
stopu Al-5%Cu — ok. 70HV,,, tymczasem dla stopu Al-45%Cu twardo$¢ wynosita powyzej
177 HVO0,2. Wzrost warto$ci A jak wspomniano wptywa rowniez na zmiany wiasciwosci
mechanicznych. Na przyktad: dla stopu Al-33%Cu R, wzrasta o okoto 40 MPa wraz ze
wzrostem odksztatcenia. W przypadku stopow Al-5%Cu i Al-25%Cu R, nieznacznie

zmniejsza si¢ wraz ze wzrostem odksztatcenia (odpowiednio o okoto 17 MPa i 48 MPa).

200 r AI-5%Cu A=30
_ —— Al-25%Cu A=30
S 400 | —— AI-33%CuA=30
= ——Al-45%Cu =30
@ 300 |
c
Q
o
£ 200 |
3]
c

100 +

D | | | | | |

0 10 20 30 40 50 60

odksztatcenie £ [%]

Rys. 79. Wyniki statycznej proby rozciggania w temp. otoczenia dla =30

Tabela 7. Wyniki statycznej proby rozciggania dla A=30

Rm RpO.Z Ac
[MPa] [MPa] [%0]
Al-5%Cu A=30 208 75 46
Al-25%Cu 2=30 328 92 12
Al-33%Cu 2=30 446 438
Al-45%Cu A=30 39 38 1
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Rys. 80. Wyniki statycznej proby rozciggania w temp. otoczenia dla 2=98

Tabela 8. Wyniki statycznej proby rozciggania dla A=98

A
sto m Rp_ . [MPa] ¢
P [MPa] 02 [%0]
Al-5%Cu A=98 191 104 55
Al-25%Cu A=98 280 126 13
Al-33%Cu A=98 483 398
Al-45%Cu A=98 310 68

proby rozciaggania znajduja odzwierciedlenie

Prezentowane wyniki statycznej
rys. 81-86.

w przeprowadzonych badaniach faktograficznych przedstawionych na
Stop Al-5%Cu charakteryzuje si¢ przelomem ciagliwymi z charakterystycznymi pustkami
rys. 81, 82. Stwierdzono obecno$¢ licznych pustek o réznej $rednicy, co jest spowodowane
obecnoscig fazy Al,Cu o roznej wielkosci. Duzo pustek o roznych rozmiarach obserwowano
réwniez na powierzchni przetomu stopu Al-25%Cu (rys. 83, 84) z powodu niejednorodnos$ci
rozktadu wielkosci fazy Al,Cu. Pe¢knigcia fazy Al,Cu $wiadczg o tym, iz przez czastki
przechodzi odksztatcenie. Stwierdzono ponadto liczne oderwania fazy Al,Cu od osnowy
(rys. 83 c, 84 c). Przelomy stopu Al-33%Cu charakteryzuja si¢ wystepowaniem licznych
plaszczyzn bez wyraznie glebokich pustek o charakterze plastycznym jak w przypadku stopu
Al-5%Cu. Powstate pustki w stopie Al-33%Cu sg przede wszystkim wynikiem propagacji

odksztalcenia plastycznego po granicach rozdziatu faz (rys. 85c, 86¢).
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Rys.82. Przetom stopu Al-5%Cu 2=98 po rozcigganiu w temp. otoczenia

Al-25%Cu A=30 po rozcigganiu w temp. otoczenia

Rys.84. Przetom stopu Al-25%Cu A=98 po rozcigganiu w temp. otoczenia
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Rys.85. Przetom stopu Al-33%Cu A=30 po rozcigganiu w temp. otoczenia

R .‘ : Sum |8

R 10 pm EREE
— ofF

Rys.86. Przetom stopu Al-33%Cu 2=98 po rozcigganiu w temp. otoczenia

Statyczna proba Sciskania

Wyniki statycznej proby Sciskania przedstawiono na rys. 87 i 88 oraz w tabelach 8
i 10.Wytrzymatos$¢ na $ciskanie (R¢) stopu Al-5%Cu dla probek po odksztatceniu A=30 i dla
A=98 jest prawie porownywalna. Warto$§¢ R przekracza 200 MPa. Wytrzymato$¢ na
Sciskanie R stopu Al-25%Cu jest wyzsza w porownaniu ze stopem Al-5%Cu, ale tylko dla
wyzszej wartosci odksztalcenia A=98. Dla stopu AIl-25%Cu odksztatconego przy A=98
R¢ wynosi 340 MPa. Stop Al-25%Cu odksztatcony przy A=30 wykazal nizsza wytrzymato$é
na $ciskanie R (~ 170 MPa), najprawdopodobniej z powodu pegknie¢ powstajacych podczas
Sciskania (tabela 11). Nalezy zauwazyé, ze testy S$ciskania przeprowadzone dla stopu
Al-25%Cu zostaty przerwane z powodu pgknigcia probek. Zniszczenie stopu Al-25%Cu przy
A=30 nastapito doé¢ nagle, a probki wykazaty niemal ptaskie pekniecia pod katem okoto 45°
w stosunku do osi probki (tabela 11), co jest charakterystyczng cecha materiatow kruchych.
Po odksztalceniu przy A=98 stop Al-25%Cu rowniez ulega zniszczeniu, lecz bez ewidentnego
udziatu pgknie¢ Scinajacych, z tego powodu wartos$¢ R jest okoto dwa razy wyzsza niz dla
probki odksztalconej przy A=30. Wytrzymalo$¢ na S$ciskanie R. dla stopu Al-33%Cu
po odksztatcaniu A=30 i A=98 wynosi odpowiednio 194 MPa oraz 218 MPa. Otrzymane
wytrzymalo$ci na $ciskanie po odksztatceniu A=98 sg wyzsze anizeli uzyskane dla stopu

Al-45%Cu. O ile odksztatcenie wzgledne dla stopu Al-33%Cu wynosi (~10%) i (~18%)
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odpowiednio dla odksztalcenia A=30 i A=98, tak w przypadku stopu Al-45%Cu, skrécenie
wzgledne jest okoto 2 razy mniejsze. Swiadczy to o utracie plastycznosci probek
zawierajagcych duzy wudzial fazy miedzymetalicznej. Wzrost odksztalcenia A dla
analizowanych stopow po przeprowadzonej probie S$ciskania wskazuje na poprawe
wlasciwosci plastycznych.

Al-5%CuA=30 ——AIl-25%Cu A=30
—AI-33%CuA=30 ——AIl-45%CuA=30
350

300
250
200
150

naprezenie o [MPa]

100
50

0 20 40 60 80
odksztatcenie & [%]

Rys. 87. Wyniki statycznej proby sciskania w temp. otoczenia dla A=30

Tabela 9. Wyniki statycznej proby Sciskania dla 2=30

stop o [MPa] € [%]
Al-5%Cu 2=30 202 60
Al-25%Cu A=30 172 35
Al-33%Cu A=30 194 10
Al-45%Cu 2=30 197 5
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Rys. 88. Wyniki statycznej proby sciskania w temp. otoczenia dla A=98

Tabela 10. Wyniki statycznej préby sciskania dla A=98

stop o [MPa] € [%]
Al-5%Cu A=98 203 67
Al-25%Cu A=98 340 67
Al-33%Cu A=98 218 18
Al-45%Cu A=98 123 11

Tabela /1. Przetomy prébek po Sciskaniu

Zestawienie wygladu probek po przeprowadzonej probie Sciskania pokazano w tabeli 11.

Al-5%Cu Al-5%Cu
2=30 %=98
Al-25%Cu Al-25%Cu
2=30 %=98
Al-33%Cu Al-33%Cu
2=30 %=98 \
Al-45%Cu | Al-45%Cu
2=30 R 4 %=98

Na rys. 89 i 90 pokazano powierzchnie przelomow po probie Sciskania dla stopow
Al-25%Cu oraz Al-33%Cu po zastosowaniu odksztalcenia A=30. Wykazano, ze w obu

przypadkach mechanizmem inicjujacym proces pgkania jest $cinanie. Na podstawie
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przeprowadzonych badan nalezy stwierdzi¢, ze odksztalcenie plastyczne stopow odbywa si¢
poprzez formowanie i propagacj¢ licznych pasm odksztatcania 