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WPROWADZENIE

METODY I TECHNIKI BADAN

W monografii pt. ,,Metody i techniki badan”, prezentujacej osiggniecia naukowe
pracownikow Wydzialu Inzynierii Materialowej, przedstawiono wybrane techniki
badawcze rozwijane od wielu lat na Wydziale i wykorzystywane w realizacji licznych
prac a takze projektow o charakterze naukowym we wspotpracy z przemystem. W
monografii zaprezentowano w 8 rozdziatach krétkie charakterystyki wybranych metod
i technik badawczych, ich stan aktualny oraz perspektywy rozwoju na najblizsze lata
wraz z przyktadami ich zastosowania w badaniach materiatlowych. Tematyka
rozdzialow jest nastepujaca:

e Okreslanie sktadu chemicznego i fazowego tworzyw metalurgicznych technika
atomowej spektrometrii absorpcyjne;.

e Mikroskopia elektronowa (transmisyjna oraz skaningowa transmisyjna) jako
gléwne techniki badawcze mikrostruktury stosowane w inzynierii materiatowej,

e Zastosowanie techniki EBSD w badaniach materiatéw.

e Stereologia ze znakiem jakosci Q.

e Mechanika w badaniach naukowych z zakresu inzynierii materiatowej 1 metalurgii.

e Badania technologicznej plastycznosci blach z nowoczesnych materialow
wysokowytrzymatych.

e Zastosowanie metody laserowej impulsowej do charakterystyki wlasciwosci
izolacyjnych powtokowych barier cieplnych.

e Zakres metodyki badan inzynierii produkcji w dobie rozwoju koncepcji przemyst

4.0 — wyzwania.

Analiza niniejszego tomu umozliwia poznanie wielu interesujacych przykladow
wykorzystania  powszechnie  stosowanych  metod badan, ale czasami
niekonwencjonalnie uzytych, do okreslenia struktury, sktadu chemicznego 1 fazowego
oraz innych wilasciwosci fizykochemicznych materiatow. Przyktady otrzymanych

wynikéw sg najbardziej interesujaca czescig tego opracowania z punktu widzenia



zarowno naukowego, jak 1 praktycznego. Fascynujace jest przesledzenie drogi
ewolucji opisywanych metod, rozwijanych przez wszystkie lata od poczatku powstania
Wydziatlu, pod wzgledem mozliwos$ci technicznych aparatury oraz aplikacji kolejnych
osiggnie¢ teoretycznych nauk podstawowych. Jednak wigksze uznanie budzg
dociekliwo$¢, wiedza i kompetencje Autorow, ktorzy przedstawiajg swoje wybrane
osiggniecia na wysokim stopniu zrozumienia problemow  materialowych
1 technologicznych. Kazdy Czytelnik monografii interesujacy si¢ metodami badan
materialow moze znalezé w niej zagadnienia metodyczne poparte wieloma
przyktadami dotyczacymi oceny wiasciwosci materialdw 1 zrozumienia procesow

technologicznych.

prof. dr hab. inz. Maria Sozanska
Przewodniczaca Rady Dyscypliny

Inzynieria Materialowa Politechniki Slaskiej



Andrzej WYCISLIK !

Rozdzial 1

OKRESLANIE SKEADU CHEMICZNEGO I FAZOWEGO TWORZYW
METALURGICZNYCH TECHNIKA ATOMOWEJ SPEKTROMETRII
ABSORPCYJNEJ

1.1. Wprowadzenie

Rozw¢j analityki hutniczej jest $cis§le powigzany z obecnie stosowanymi
technologiami wytwarzania stali 1 stopéw metali oraz wzrastajgcymi wymogami
dotyczacymi jakosci wyroboéw hutniczych. Stal wcigz stanowi podstawowy materiat
konstrukcyjny i jest najbardziej trwatym, odtwarzalnym 1 innowacyjnym tworzywem.
Dobitnie podkresla to wzrost produkcji stali na $wiecie z 200 miliondw ton
w 1950 roku do 1,8 miliarda ton obecnie. Analityka hutnicza oraz pozostale obszary
aplikacyjne  w chemii analitycznej, zwlaszcza analityka materialowa czy
srodowiskowa, korzysta z ogoélnego postepu w zakresie metodologii badan oraz
nowych rozwigzan techniczno-aparaturowych. Badania nad nowymi gatunkami stali
i stopow byly tez istotnym elementem w rozwoju technik i metod analitycznych,
atakze nowych rozwigzan w konstruowaniu aparatury laboratoryjnej i sprzetu

kontrolno-pomiarowego.

1.2. Krotki rys historyczny rozwoju analityki hutniczej

F. Harkort, pierwszy historycznie odnotowany w zrddtach literaturowych chemik
(metallurgial chemist), zostal zatrudniony w 1826 roku w branzy hutniczej. W latach
nastepnych liczba chemikéw pracujacych w przemys$le hutniczym (wielkie piece,

stalownie, odlewnie) zaczeta systematycznie rosng¢. Pierwsze laboratorium chemiczne

'Politechnika Slaska, Wydziat Inzynierii Materialowej



do badan surowcow, materiatbw pomocniczych 1 wyrobow gotowych powstato
w 1863 roku w Gussstahlfabrik w Essen. W 1879 roku wprowadzono w hutach stali
proces Bessemera, a nastgpnie proces Siemensa-Martina. Dzigki tym rozwigzaniom
zaczgto wytwarzaé nowe gatunki stali — powstawaly kolejne zaklady wytworcze
i niewielkie laboratoria hutnicze, rozwijajac ,,mokre” metody analizy chemicznej do
konkretnych zastosowan przemystowych. Odnotowano rowniez wyrazny wzrost
zatrudnienia chemikow w laboratoriach hutniczych [1-3].

Warto podkresli¢, ze juz w ostatniej dekadzie XIX wieku w Niemczech, a wiec
w kraju, w ktorym hutnictwo i odlewnictwo byly na najwyzszym poziomie
technicznym oraz technologicznym i rozwijaly si¢ najszybciej w Europie, pojawily si¢
tendencje dotyczace standaryzacji metod stosowanych w laboratoriach hutniczych. Te
zadania powierzono Komisji — Vereinanalytischer Chemiker w Berlinie. W 1911 roku
powstata organizacja Chemikerausschuss des Vereins Deutscher Eisenhiittenleute
VDEh (Chemists Committee of the VDE). Jej gtéwne zadania obejmowaly migdzy
innymi normowanie metod analiz, usystematyzowanie i ograniczanie liczby metod
wprowadzonych do prac laboratoryjnych, rozw6; metod wagowych, opracowanie
metod analizy gazow, a takze zapewnienie wiarygodnosci (poprawnosci) wynikow
z wykorzystaniem probek odniesienia oraz badan pordéwnawczych. Ponadto
artykutowano tez, ze wiele stosowanych metod byto bardzo praco- i czasochtonnych.
Poprawg w tym =zakresie uzyskano dzigki stopniowemu wprowadzaniu metod
instrumentalnych, zwtaszcza spektrofotometrii. Efektem tych dziatan bylo réwniez
obnizenie granic wykrywalno$ci 1 oznaczalno$ci analizowanych pierwiastkow.
W latach 1920-1940 odnotowano dalszy rozwoj metod analiz stali i stopdw metali
(analiza dodatkow stopowych), wprowadzajagc do praktyki analitycznej metody
polarograficzne, potencjometryczne, systematycznie rozwijane spektrofotometryczne,
a takze spektrograficzne [1-4].

W kolejnej dekadzie nastgpil dalszy wszechstronny rozwdj analityki hutniczej,
a jego dynamika wyraznie nabrata tempa po II wojnie §wiatowej. Chemicy analitycy
wskazywali juz wowczas na konieczno$¢ stopniowej automatyzacji procesu analizy.
Zasadniczy postep w latach pigcdziesigtych XX wieku w obszarze rozwoju metod
i technik analiz chemicznych stali 1 stopéw zwigzany byt z aplikacjag procedur
analitycznych, wynikajacych z rozwoju optycznej spektrometrii emisyjnej ze
wzbudzeniem iskrowym (OES) 1 fluorescencji rentgenowskiej (XRF). We
wspotczesnych hutniczych laboratoriach analitycznych, w zwigzku z rozwojem metod

pozapiecowej obrobki stali, wykorzystuje si¢ juz skomputeryzowane systemy analizy



spektrometrycznej (OES i XRF). Oznaczanie sktadu chemicznego stali i surowki,
takze stopOw na osnowie metali niezelaznych trwa zwykle od 2 do 4 minut [4].

W latach piecdziesiatych nastgpit tez postep technik rentgenowskich w analizach
chemicznych rud i topnikéw. Wczesniej opierano si¢ gtownie na klasycznych czaso-
i pracochtonnych metodach wagowych i miareczkowych, ograniczajac si¢ jedynie do
oznaczania kilku podstawowych pierwiastkow, takich jak zelazo, wegiel, siarka
i fosfor, a takze tlenkow: SiO,, CaO, MgO oraz Al,Os. Obecnie pelna analiza
chemiczna rud zelaza technikg fluorescencji rentgenowskiej trwa od 10 do 20 minut
w zalezno$ci od zastosowanej metodyki przygotowania probek [1-4]

Juz w latach trzydziestych dyskutowano o znaczeniu okreslenia wptywu
zasadowos$ci zuzli metalurgicznych, zwlaszcza stalowniczych, na przebieg procesu
technologicznego  wytwarzania  stali. Na  opracowanie szybkich metod
umozliwiajacych obliczenie tego parametru, trzeba bylo dwoch dekad badan, dopiero
bowiem w latach pigédziesigtych opracowano ,szybkie” metody miareczkowe
oznaczania zasadowos$ci zuzli stalowniczych. Obecnie analiza zuzli stalowniczych
1 wielkopiecowych technikg XRF trwa zaledwie 6 minut [4].

Kolejnymi technikami, ktoére zapewnily sobie trwale miejsce w rutynowej
dziatalnos$ci metalurgicznych laboratoriéw analitycznych, byty od lat szes¢dziesigtych
atomowa spektrometria absorpcyjna (AAS) i1 od konca lat siedemdziesigtych atomowa
spektrometria emisyjna ze wzbudzeniem w plazmie sprzezonej indukcyjnie
(ICP-AES), stosowane gléwnie do oznaczania mikrododatkéw oraz szkodliwych
zanieczyszczen, a pozniej rowniez do okreslania zawartosci gidéwnych skladnikoéw
stopowych. Obecnie techniki te oprocz optycznej spektrometrii emisyjnej
1 rentgenowskiej fluorescencji stanowiag podstawowe narzedzia, stuzace do okreslania
sktadu chemicznego surowcow, pétproduktow 1 wyrobdéw gotowych [5].

Znaczacy postep, zwlaszcza w drugiej potowie XX wieku, odnotowano
w badaniach 1 wytwarzaniu réznorodnych certyfikowanych materiatow odniesienia
w obszarze metalurgii. W ostatnich czterech dekadach XX wieku nastapil tez
dynamiczny rozwoj] w wytwarzaniu bardzo nowoczesnych analizatorow stosowanych
do szybkiego oznaczania zawarto$ci wegla 1 siarki oraz azotu, tlenu 1 wodoru w stalach
1 stopach.

W latach dziewigédziesigtych XX wieku w specjalistycznych laboratoriach
analitycznych hutniczych zakladow wytwarzajacych wielosktadnikowe stale i stopy,
przeznaczone na najbardziej odpowiedzialne elementy maszyn 1 urzadzen, do

oznaczania mikrododatkow 1 pierwiastkow ,,szkodliwych”, tworzacych niskotopliwe
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fazy, wykorzystuje si¢ technike spektrometrii mas potaczonej z plazma sprz¢zong
indukcyjnie (ICP-MS — inductively coupled plasma — mass spektrometry).

Z punktu widzenia ksztaltowania jakosci wyrobow metalurgicznych wazng
dziedzing funkcjonowania laboratoriow chemicznych 1 metaloznawczych jest
identyfikacja faz i wtracen oraz ich analiza. Bezposrednia identyfikacj¢ faz umozliwia
zastosowanie nastepujacych metod: dyfrakcji promieni rentgenowskich, dyfrakcji
elektronowej, skaningowej mikroskopii elektronowej, mikroanalizy rentgenowskiej,
spektroskopii elektronow Augera, a takze techniki EBSP (electron backscattered
pattern). Z kolei do badan sktadu chemicznego wykorzystuje si¢ techniki EPMA
(electron probe micro-analyzer), ESCA (electron spectroscopy for chemical analysis)
i CMA (chemical micro-analysis), a w przypadku analizy chemicznej elektrolitycznie
wyizolowanych faz gtéwnie techniki AAS 1 ICP [1-3, 5]. Ten zakres badan wpisuje
si¢ w obecnie szeroko rozwijany obszar badan, obejmujacy specjacje i analize
specjacyjng. Identyfikacja faz spelnia w zasadzie kryteria dotyczace specjacji.
Znacznie trudniejszg 1 bardziej ztozong kwestig jest analiza specjacyjna w konfrontacji
z analizg fazowa. Problemy dotyczg tutaj wymogow ilo§ciowych, tj. okreslenia udziatu
(masy) poszczegolnych faz (wydzielen), a przede wszystkim dokladnego oznaczania
ich sktadu chemicznego.

W badaniach powierzchni pierwszoplanowa role odgrywa technika optycznej
spektrometrii emisyjnej ze wzbudzeniem jarzeniowym (GDS), a w analizie
organicznej w hutnictwie najczes$ciej wykorzystuje si¢ technike chromatografii
gazowej sprzezonej ze spektrometrig mas (GC-MS) 1 spektroskopi¢ magnetycznego
rezonansu jadrowego (NMR). Postep odnotowuje si¢ tez w badaniach sktadu
chemicznego odpadéw hutniczych. Szczegoélnie intensywnie w ostatnich latach
rozwijaja si¢ badania zanieczyszczen pylowych 1 gazowych w procesach

spawalniczych [6-8].

1.3. Zasada techniki atomowej spektrometrii absorpcyjnej (AAS)

Atomowa spektrometria absorpcyjna (AAS) opiera si¢ na prawie Kirchoffa,
zgodnie z ktérym kazda substancja absorbuje promieniowanie o takiej dtugosci fali,
jakie sama moze wypromieniowa¢. Zasada AAS (ang. Atomic Absorption
Spectrometry) jest pomiar ubytku promieniowania, spowodowanego absorpcja przez
swobodne atomy oznaczanego pierwiastka, proporcjonalnego do jego stezenia. Mimo

prostoty zalozen tej techniki dopiero przy obecnym stanie wiedzy z zakresu fizyki,
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chemii i elektroniki udato si¢ ja praktycznie wykorzysta¢. Poczatki tej dynamicznie
rozwijajacej si¢ technice analitycznej daly prace A. Walsha oraz C. Alkemade
iJ. Milatza [9], opublikowane w 1955 roku. Przeprowadzenie metalicznych
pierwiastkow probki z roztworu do stanu gazu atomowego odbywa si¢ przewaznie
kosztem energii cieplnej dostarczonej przez plomien lub grzejnik -elektryczny.
Najczesciej uzywanym gazem utleniajgcym w technice AAS jest sprezone powietrze,
a gazem palnym acetylen. Umozliwia to uzyskanie maksymalnej temperatury
ok. 2500 K. Przektada si¢ to na oznaczanie zawarto$ci 35 pierwiastkow metalicznych.
Jezeli potrzebna jest wyzsza temperatura, tj. 3200 K, zamiast powietrza stosuje si¢
tlenek diazotu (N2O). W plomieniu tym oznacza si¢ migdzy innymi Ti, Nb, Ta, AL, V,
W, Zr, Be i Si. Granica oznaczalnos$ci przy uzyciu atomizeréw plomieniowych dla
wielu pierwiastkow wynosi utamki mikrograméw w mililitrze. Jeszcze mniejsze
stezenia mozna oznacza¢ za pomocg techniki AAS, stosujac atomizery
elektrotermiczne [9-11], w ktorych probka wprowadzana jest do ogrzewanej
elektrycznie rurki grafitowej umieszczonej wspdlosiowo z Dbiegiem wigzki
promieniowania. Oprdcz tych wariantow techniki AAS wykorzystuje si¢ rowniez inne
modyfikacje, np. generowanie lotnych wodorkow. Generatorami promieniowania
stosowanymi w technice AAS s3 lampy z katoda wngkowa 1 bezelektrodowe lampy

wytadowcze [9, 12].

1.4. Technika atomowej spektrometrii absorpcyjnej w metalurgii

Atomowa spektrometria absorpcyjna zostata wprowadzona do chemicznych
laboratoridow metalurgicznych w latach sze$¢dziesigtych, a juz poczawszy od lat
siedemdziesigtych naszego wieku oprocz optycznej spektrometrii emisyjnej
i rentgenowskiej fluorescencji stanowi jedng z podstawowych metod, stuzacych do
okreslania sktadu chemicznego surowcow, potproduktoéw i wyrobow gotowych
[1-5, 9-16]. W analizach metalurgicznych, zwlaszcza w hutnictwie stali, wymagania
dotyczace stosowanych metod obejmuja dwa rodzaje czynnikow, tj. maksymalnie
mozliwa dokladno$¢ oraz jak najkrétszy czas wykonania oznaczen poszczegdlnych
pierwiastkow. Ten drugi czynnik jest niezmiernie istotny podczas prowadzenia
procesOw wytapiania stali i stopow, gdzie czas wykonania analiz i przekazania
wynikéw do stalowni czy odlewni powinien umozliwi¢ dokonanie ewentualnych
korekt sktadu chemicznego produkowanych tworzyw. Chociaz pod wzgledem

szybkos$ci wykonania analiz atomowa spektrometria absorpcyjna, z uwagi na
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konieczno$¢ przeprowadzenia badanych materiatow do roztworu, nie moze
konkurowaé¢ z optycznag spektrometria emisyjng i rentgenowska fluorescencja, to
jednak przy prowadzeniu analiz wytopowych, kontrolnych i rozjemczych, a takze
w przypadku probek wykazujacych silne sklonnosci do segregacji sktadnikow
stopowych oddaje nieocenione ustugi analitykom [9-16]. Zwigzane to jest
z mozliwos$cig pobrania probek widérowych z rdznych, zwykle $cisle ustalonych badz
wytypowanych miejsc analizowanego materiatu, stosownie do zakresu realizowanych
badan. Ponadto w bardzo wielu laboratoriach metalurgicznych metod¢ atomowej
spektrometrii absorpcyjnej stosuje si¢ do okreslania skladu chemicznego wlasnych
probek wzorcowych 1 korekcyjnych na potrzeby optycznej spektrometrii
emisyjnej i rentgenowskiej fluorescencji. W niektérych mniejszych laboratoriach
hutniczych o skromniejszym wyposazeniu aparaturowym metod¢ AAS wykorzystuje
si¢ rowniez do kontroli sktadu chemicznego probek stali i stopow pobieranych
w czasie trwania wytopu. Warunkiem niezbednym w tym przypadku jest jednak
opracowanie szybkiej procedury roztwarzania danej grupy stali czy stopow.

Oznaczenia ilo$ciowe pierwiastkbw w stalach i innych materiatach hutniczych
metodag AAS przeprowadza si¢, opierajac si¢ na wyznaczonych wykresach
wzorcowych [9-13, 16] badz stosujac technike dodatkdéw standardowych czy tez
wykorzystujac, opracowany przez autora tego rozdziatu na Wydziale Inzynierii
Materiatowej i Metalurgii Politechniki Slaskiej, sposob wzorcowania z zastosowaniem
jednego wzorca podstawowego [17-19].

Réznorodnos¢ 1 ztozonos¢ wielu gatunkow stali 1 stopoOw stosowanych w réznych
gateziach przemystu, jak tez wprowadzanie do produkcji nowych tworzyw,
przeznaczonych na najbardziej odpowiedzialne elementy maszyn, o bardzo ztozonym
sktadzie chemicznym wymaga opracowania licznych procedur analitycznych.
Umozliwiaja one oznaczanie zawartos$ci zarowno gldwnych sktadnikow stopowych,
zmieniajacych si¢ nierzadko w bardzo szerokich granicach, jak 1 pierwiastkéw
towarzyszacych oraz szkodliwych zanieczyszczen z zapewnieniem duzej doktadnosci
iprecyzji uzyskanych rezultatow. W takich przypadkach, zwlaszcza gdy nowe
tworzywa znajduja jeszcze w stadium badan, technika AAS jest niezwykle przydatna.
Nalezy jednak zaznaczy¢, ze AAS mimo niewatpliwych zalet, takich jak: duza czutosé
1 doktadno$¢ wykonywanych oznaczen wielu pierwiastkéw, mozliwos¢
przeprowadzania analiz w dosy¢ szerokim zakresie st¢zen analitbw oraz — co jest
szczegolnie godne podkreslenia — selektywnos$¢, umozliwiajaca oznaczanie zawartosci
wielu pierwiastkow z jednej wyjsciowej odwazki probki, nie jest metoda uniwersalng.

Technika AAS ma réwniez pewne ograniczenia zwigzane zarOwno z opracowaniem
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sposobow 1 warunkow roztwarzania zlozonych probek metalurgicznych, jak
1 granicami oznaczalno$ci niektorych mikrododatkéw i sktadnikow stopowych, a takze
korygowaniem licznych oddziatywan miedzypierwiastkowych. Dotyczy to
w szczegolnosci takich pierwiastkéw jak B, W, Nb, Ta, La, Ce, Zr i Hf. Ponadto
technika AAS nie pozwala na oznaczanie wegla isiarki, a okreslanie zawarto$ci
krzemu i zwlaszcza fosforu moze by¢ wykonywane jedynie w ograniczonym zakresie
[9-12, 16]. Granice oznaczalnosci wybranych pierwiastkbw metalicznych,
oznaczanych technikg AAS, mozna pogrupowac¢ w nastepujacych przedziatach stezen:
10°% - Mg; 104% - Ag, Be, Ca, Li, Mn, Zn; 103-102% - Al, As, Ba, Bi, Cd, Co, Cr,
Cu, In, Mo, Ni, Pb, Pd, Rh, Ru, Sb, Sr, Te, Tl, Yb; 102-10"'% - Ga, Ge, Hg, Se, Si,
Sm, Sn, Ti, V, Y i Zr; powyzej 0,10% - B, Ce, Gd, Hf, Ir, La, Nb, Nd, Re, Ta, U, W
[9-12, 16]. Z uwagi na fakt, ze w probkach metalurgicznych zakres oznaczania
zawartosci pierwiastkow metalicznych obejmuje szeroki przedziat stgzen, trudno
jednoznacznie oceni¢ doktadnos¢ i precyzje uzyskanych rezultatoéw. W odniesieniu do
zdecydowanej wiekszosci pierwiastkow oznaczanych metoda AAS wzgledne
odchylenia standardowe wynosza od 0,2% do 5%. Jedynie przy oznaczaniu
pierwiastkow weglikotworczych, takich jak niob, tantal, cyrkon, wolfram, tytan czy
wanad, wzgledne odchylenia standardowe moga przekracza¢ te warto$ci nawet
dwukrotnie. Chociaz zastosowanie metody AAS w analityce materiatowe;,
w przewazajacej czesci, dotyczy obszaru niskich 1 $ladowych zawarto$ci
pierwiastkéw, mozna doda¢, ze w wyniku ustawicznego rozwoju spektrometrow
absorpcji atomowej w zakresie optyki 1 elektroniki mozliwe jest rowniez oznaczanie
wysokich zawarto$ci pierwiastkéw w stalach 1 stopach metali z doktadnos$cig zblizong
do metod klasycznych [5, 9-13, 20].

Istotng z punktu widzenia oznaczania szkodliwych zanieczyszczen w stalach
1 stopach metali technika AAS jest wariant wzbogacania 1 oddzielania niektérych
pierwiastkéw drogg przeprowadzenia ich w wodorki [9-13]. Stosuje si¢ ja do

oznaczania selenu, telluru, olowiu, cyny, germanu, antymonu i arsenu.

1.5. Obszary zastosowan metody AAS w metalurgii

Zastosowanie atomowej  spektrometrii absorpcyjnej do rutynowych analiz
w metalurgii obejmuje cztery podstawowe obszary:
e kontrole dostarczanych surowcow,

e kontrole procesu produkcyjnego,
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e koncowg kontroli produktow, a ponadto
e w analizie materialow odpadowych i ubocznych oraz innych.

Zilustrowano to na rys. 1.1, wyodrebniajac dodatkowo obszar badania
poOtproduktow, modyfikatorow i zapraw wstepnych. W zaleznos$ci od specyfiki, profilu
i wielkosci produkcji danego zakladu ten zakres badan moze by¢ umiejscowiony
zarbwno w obszarze kontroli dostarczanych surowcow, jak i w ramach kontroli
procesu produkcyjnego. Uzaleznione to jest od tego, czy materiaty te sa kupowane,
czy wytwarzane w danym zaktadzie w ramach planowego cyklu produkcyjnego.

Czesciej jednak ten obszar jest umiejscowiony w dziale kontroli dostarczanych

SUrowcow.

Obszary zastosowan metody AAS w metalurgii

Analizy chemiczne w ramach kontroli surowcow.
Analizy chemiczne potproduktow zapraw wstepnych
1 modyfikatow.

Analizy chemiczne w ramach kontroli procesu
produkcyjnego.

Analizy chemiczne otrzymanych tworzyw metalicznych
1 wyrobow koncowych.

Analizy chemiczne materiatow odpadowych. Analizy rozne.

Rys. 1.1. Obszary zastosowan metody AAS w metalurgii [5]

1.6. Asortyment materialowy

Szczegdlowy wykaz analizowanych materiatbw w metalurgicznych laboratoriach
analitycznych przedstawiono na rys. 1.2, grupujac je w czterech nastepujacych
segmentach: surowce 1 pélprodukty, materialy pomocnicze, produkty oraz odpady
1 produkty uboczne. Dodatkowo do tego zestawienia wigczono tez, zyskujacy ostatnio
na znaczeniu, obszar badan w zakresie bezpieczenstwa i higieny pracy, ergonomii
1 medycyny pracy, a takze profilaktyki choréb zawodowych [5, 6-8, 13, 21]. Z punktu
widzenia ksztattowania jako$ci wyrobow wazng dziedzing zastosowan techniki AAS

w metalurgii jest roéwniez oznaczanie zawartosci pierwiastkéw metalicznych
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w wyizolowanych na drodze chemicznej lub elektrochemicznej fazach i wtraceniach —
izolatach [5, 13, 17, 21-48], rowniez z uwzglednieniem pewnych modyfikacji,
zwigzanych z wykorzystaniem techniki iniekcyjnej z uzyciem matych objetosci
roztworoOw probek w potaczeniu z ptomieniowym wariantem absorpcji atomowej
[5, 21, 44, 49-57].

[ Surowce i pétprodukty ] [ Materialy pomocnicze ] [ Produkty ] [

choréb zawodowych,
ergonomii i medycyny
pracy

Odpady i produkty
uboczne

 S—
-—

[ Badania w zakresie bhp,

—[ rudy ] —{ woda przemystowa ] —{ stale ]
ST B = ST N ST
—[ suréwka ] —{ smary ] —[ zeliwa ] dym spawalniczy dioksyny
—[ zelazostopy ] —{ paliwa ] izolaty (fazy materialy toksyczne,
miedzymetaliczne niebezpieczne
—[ ziom ] —{ benzyna ] i weglikowe, scieki przemystowe i wybuchowe
wtracenia)
materialy
ogniotrwate
pomocnicze

materialy
odlewnicze

Rys. 1.2. Zastosowanie analiz chemicznych w metalurgii [21]

Wazrastajaca liczba spektrometrow absorpcji atomowej, stosowanych w badaniach

prowadzonych w obszarach inzynierii materialowej, metalurgii, odlewnictwa
i przetworstwa metali, a takze w osrodkach zaplecza naukowo-badawczego tych gatezi
przemystu, stwarza konieczno$¢ usystematyzowania, a nawet pewnej unifikacji
réznorodnych procedur analitycznych sluzacych analizie chemicznej 1 fazowej
wielosktadnikowych tworzyw metalicznych, jak tez dalszego prowadzenia badan w tej
niezwykle waznej dziedzinie, stuzacej poprawie jakosci nie tylko juz produkowanych
materiatow, lecz takze nowych stopow znajdujacych si¢ dopiero w fazie projektowania
lub opracowywania technologii ich wytwarzania. Okre$lanie sktadu chemicznego
wyizolowanych faz migdzymetalicznych 1 weglikowych metoda atomowe;j
spektrometrii absorpcyjnej wpisuje si¢ w obszar analizy specjacyjnej tworzyw
metalicznych. Niewielka masa materialbw do badan, szeroki zakres stezen
oznaczanych pierwiastkow oraz brak certyfikowanych materialow odniesienia
stwarzaja dodatkowe trudnosci w okreslaniu zawartosci pierwiastkOw w izolatach, i to
bez wzgledu na wybdr zastosowanych metod i technik analitycznych. Dlatego tez
stosujac technike atomowej spektrometrii absorpcyjnej w tym obszarze badawczym,
aby jak najefektywniej wykorzysta¢ zalety absorpcji atomowej, zastosowano kilka
dodatkowych modyfikacji techniczno-metodycznych, ktére oméwiono w dalszej

czesci.
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1.7. Badania i opracowania wlasne — zastosowanie techniki AAS
w metalurgii i inzynierii materialowej

1.7.1 Aparatura i warunki pomiarow

Badania sktadu chemicznego stopéw metali oraz wyizolowanych faz
przeprowadzono z zastosowaniem spektrometréw absorpcji atomowej firmy Perkin-
Elmer modele 503 1 603 z wyposazeniem do pracy zard6wno w plomieniu acetylen
— powietrze, jak 1 acetylen — tlenek diazotu (podtlenek azotu). Zastosowano ci$nienia
wyjSciowe 1 przeptywy gazow zgodnie z instrukcjag producenta aparatury,
kazdorazowo jednak regulowano ich przeptywy tak, aby uzyska¢ maksymalne stabilne
odczyty absorbancji analizowanych pierwiastkow. Ustawiajac optymalne wysokosci
pomiarowe (wysoko$¢ palnika w stosunku do wigzki promieniowania), postugiwano
si¢ wlasnymi opracowaniami [5, 21, 31, 42]. W niniejszej pracy zilustrowano to na
przyktadzie wanadu (rys. 1.3). Badania majace na celu znalezienie optymalnych
warunkow pomiarowych oznaczania wanadu metoda AAS realizowano, stosujac lini¢
analityczng 318,4 nm oraz szeroko$¢ szczeliny monochromatora 0,7 nm, a roztwor
roboczy zawieral 100 pg V/ml. W celu wyznaczenia optymalnego przeplywu
acetylenu (przeptyw podtlenku azotu wynosit 9,0 I/min) i potozenia strefy pomiarowe;j
dokonano pomiaréw absorbancji wanadu dla pigciu ré6znych wysokos$ci pomiarowych
(wysokos$¢ palnika), przy czym dla kazdej z tych warto$ci stosowano rézne przeptywy
acetylenu. Z przedstawionych na rys. 1.3 wynikéw, dotyczacych wielkosci sygnatow
absorbancji, najkorzystniejsze rezultaty osiggano woéwczas, gdy przeptyw acetylenu
wynosit 6,1 I/min, a wysokos$¢ palnika 6 mm. W gornej czesci rys. 1.3 przedstawiono
dodatkowo, przy wyznaczonych optymalnych szybkosciach przepltywu gazéw, wptyw
potozenia palnika w stosunku do wigzki promieniowania emitowanego przez lampe na
absorbancj¢ wanadu. Z przedstawionych na rys. 1.3 zaleznos$ci wynika takze, ze nawet
niewielkie zmiany w pionowym potozeniu glowicy palnika wyraznie obnizaja
absorbancj¢ wanadu; podkresla to wyjatkowa wage przeprowadzenia optymalizacji
warunkow pomiarowych przy oznaczaniu tego pierwiastka.

Na rys. 1.4 przedstawiono wplyw zmian wysoko$ci palnika na absorbancje
wolframu. Do oznaczania zawarto$ci wolframu w stopach metali 1 izolatach faz
weglikowych 1 miedzymetalicznych stosuje sie czgsto mniej czulg lini¢ analityczng
400,9 nm, z uwagi na korzystny stosunek sygnatu do szumu. Dlatego w odniesieniu do
tego pierwiastka pokazano wpltyw zmian wysokosci palnika, stosujagc zaréwno linig

analityczng 255,1 nm, jak i 400,9 nm. Po ustawieniu optymalnej wysokosci glowicy



17

palnika regulowano przeptywy gazéw (acetylenu i tlenku diazotu), aby uzyskac

maksymalne stabilne odczyty absorbancji wolframu.

Dane
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Rys. 1.3. Optymalizacja warunkow pomiarowych przy oznaczaniu zawarto$ci wanadu metoda AAS

[39, 40]

Tego rodzaju badania, dotyczace ustalenia zalezno$ci pionowego ustawienia

glowicy palnika w stosunku do wigzki promieniowania emitowanego przez

poszczegolne lampy z katodami wngkowymi, zrealizowano rowniez dla innych

oznaczanych pierwiastkow.
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Rys. 1.4. Wplyw zmian wysoko$ci palnika na absorbancj¢ wolframu [20]

1.7.2. Zastosowanie alternatywnych linii analitycznych

Przy okre$laniu skladu chemicznego migdzy innymi stopéw metali,
wyizolowanych faz weglikowych 1 miedzymetalicznych, kapieli galwanicznych oraz
odpadéw przemystowych metodg atomowej spektrometrii absorpcyjnej istnieje bardzo
czesto konieczno$¢ oznaczania zawartosci gtownych sktadnikow wystepujacych w
szerokim zakresie st¢zen, niejednokrotnie znacznie przewyzszajacych kilka,
kilkanascie, a nawet 1 kilkadziesigt procent masowych.

Wykorzystanie metody AAS do oznaczania wysokich (znacznych) zawartosci
pierwiastkéw wystepujacych w badanych probkach wymaga zastosowania jednej lub
kilku podanych nizej operacji [5, 9, 12, 20, 21]:

e wykonanie odpowiednich rozcienczen roztwordw probek,

e zmniejszenie (o ile jest to mozliwe) odwazki badanych probek,

e zmniejszenie grubosci warstwy pochtaniajacej plomienia (mniejsza glowica
palnika lub jej obrot),

e wykorzystanie ,,r6znicowej” metody pomiaru,

e wykorzystanie stref ptomienia ubozszych w pierwiastek oznaczany,

e zmiana ptomienia lub zmiana charakteru ptomienia,

e zmniejszenie nat¢zenia pradu lampy,

e substechiometria (potaczenie metod klasycznych z technika AAS) [57],

e wykorzystanie mniej czutych linii analitycznych.
Jednym z efektywnych wariantow rozwigzania tego problemu moze by¢

zastosowanie mniej czutych linii analitycznych [5, 9, 12, 20, 21]. W tabeli 1.1,
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uwzgledniajac  wyniki badan wiasnych [5, 20, 21], zestawiono granice
prostoliniowo$ci wykreséw wzorcowych dla najczesciej oznaczanych pierwiastkow w
bogatym asortymencie probek. Uzycie mniej czutych linii analitycznych umozliwia
oznaczanie poszczegolnych pierwiastkow w szerokim zakresie stezen przy uniknigciu
bardzo czgsto czasochlonnych operacji rozcienczania roztworow probek i wzorcow.
Analizujac dane zamieszczone w tabeli 1.1, mozna zasugerowac kilka praktycznych
uwag i wskazowek.

Wysokie zawartosci manganu (15-30% masowych) mozna okresla¢, stosujac
oprocz - dosy¢ czesto uzywanej mniej czutej linii 403,1 nm — réwniez 2450 razy
stabszg lini¢ 321,7 nm, ktora zapewnia prostoliniowos$¢ wykresow wzorcowych az do
7500 pg/ml.

Przy wykorzystaniu najbardziej czulej linii analitycznej kobaltu przedziat
mierzonych stezen nie przekracza 5 pug/ml. Przy oznaczaniu kobaltu z uzyciem linii
352,7 nm mozliwe jest jego analizowanie nawet do 200 pg/ml. Przy zmianie
ptomienia acetylen - powietrze, stosowanego zwykle do okreslania zawartosci kobaltu,
na acetylen - tlenek diazotu (podtlenek azotu) prostoliniowy =zakres wykresu
wzorcowego wydluza sie az do 500 pg/ml, a wigc przy odwazce probki 0,5 g i
objetosci koncowej roztworu 100 ml mozna oznacza¢ kobalt np. w stopach na osnowie
niklu do zawarto$ci 10% masowych bez konieczno$ci rozcienczania roztworow
probek. Rowniez w izolatach fazy y’ (odwazka 20 mg 1 objetos¢ koncowa 25 mL)
mozliwe jest oznaczanie zawartosci kobaltu do 10% masowych. Do okreslania
zawartosci zelaza w stopach niklu, kobaltu i izolatach weglikowych w zakresie
20 - 60 pg/mL mozna zastosowac lini¢ 372,0 nm. Wyzsze stezenia zelaza mozna
oznacza¢ z wykorzystaniem linii 305,9 nm (23 razy mniej czutej od gtownej linii Fe,
tj. 248,3 nm). W tym przypadku prostoliniowy odcinek krzywej wzorcowej wydtuza
si¢ do 120 pg/mL.

Cztery podane w tabeli 1.2 linie analityczne dla niklu obejmujg zakres jego
oznaczania od 5 do 120 pug/ml. Zestawione alternatywne linie dla miedzi i chromu
umozliwiajg okreslanie ich zawartos$ci odpowiednio od 5 do 2700 pg/ml (Cu) i od 5 do
80 ug/ml (Cr).

Warto jeszcze odnotowaé, ze uzycie linii 317,0 nm przy oznaczaniu molibdenu
wydluza prostoliniowy odcinek wykresu wzorcowego z 60 pg/ml (gldéwna linia Mo
313,3 nm) do 80 pg/ml. W przypadku glinu zastosowanie linii 394,4 nm podwaja
zakres jego oznaczania z 60 pg/ml (linia 309,3 nm) do 120 pg/ml. Wysokie st¢zenia

cynku, ponad 5 mg/ml, mozna mierzy¢, wykorzystujac lini¢ 307,6 nm.
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Tabela 1.1.
Alternatywne linie analityczne do oznaczania Al, Mn, Mo Fe, Ni, Co, Cu, CriZn
[5, 20, 21]
Pierwiastek Linia analityczna, nm Zakres prostoliniowoSci
wykresow wzorcowych,
ug/ml
Al 309,3 60
3944 120
2373 160
Mn 279,5 3
403,1 25
321,7 7500
Mo 3133 60
317,0 80
3194 100
Fe 2483 5
372,0 60
305.,9 120
Ni 232,0 5
341,5 25
352,5 60
351,5 120
Co 240,7 5
352,7 200 (500 w pt. C2H2-N2O)
Cu 324.8 5
327,4 25
2442 2700
Cr 357,9 5
359,4 15
429,0 80
Zn 2139 1
307,6 5200

Nalezy jeszcze w tym miejscu zaznaczy¢, ze dla niektérych pierwiastkdéw,
np. wolframu, charakteryzujacych si¢ stosunkowo niska czuto$cig oznaczania, czesto
w analizach rutynowych stosuje si¢ mniej czulg lini¢ analityczng 400,9 nm, a nie
gltéwna linig 255,1 nm. Wigze si¢ to z faktem, ze wykorzystujac linig¢ 400,9 nm,
uzyskuje si¢ korzystniejszy stosunek sygnalu absorbancji do szumu fotonowego
(fluktuacje obnizajace precyzje oznaczen).

Doktadno$¢ 1 precyzja oznaczen tych pierwiastkow, zaréwno przy uzyciu
najbardziej czutych linii analitycznych i1 rozcienczania roztworow, jak 1 mniej czutych
linii analitycznych, byly bardzo zblizone. Precyzja oznaczen analizowanych
pierwiastkbw konwencjonalng metoda AAS wynosita odpowiednio: Cr 0,9-1,4%,
Ni 0,7-1,3%, Mn 0,8-1,2%, Mo 0,9-1,6%, Co 1,0-1,3% 1 Cu 0,4-0,9%.
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1.7.3. OkreSlanie skladu chemicznego stali i stopow

W wyniku zrealizowanych projektéw badawczych, prac naukowo-badawczych,
ekspertyz, a takze badan wykonanych w ramach stypendiéw zagranicznych oraz
wspotpracy miedzynarodowej opracowano konkretne schematy analityczne
i procedury postepowania analitycznego przy oznaczaniu gléwnych skladnikow
stopowych, pierwiastkow stopowych, mikrododatkow 1 zanieczyszczen, dotyczacych
réznych gatunkéw stali 1 stopow. Opracowania wiasne obejmuja nastepujace rodzaje
tworzyw metalurgicznych: stale nisko- 1 $redniostopowe [58], stale manganowo-
aluminiowe [59], stale narzedziowe (rys. 1.5) [60], stale wysokostopowe chromowo-
niklowe [61], stopy Fe-Ni-Co [62], zeliwa [63], zelazostopy (Fe-Si) [64—66],
wielosktadnikowe stopy na osnowie niklu [67, 68] i kobaltu [19, 69], stopy na osnowie
miedzi (Cu-Cr-Ni-Si) [70] oraz stopy na osnowie tytanu (Ti-Al-V) [18], a takze
dodatkowo kapiele galwaniczne [71]. Szczegdlng uwage poswigcono rowniez
oznaczaniu krzemu w stopach na osnowie niklu i tytanu technikg AAS [72, 73].

We wspolpracy z Laboratorium Chemicznym Huty Baildon opracowano tez
procedure oznaczania zawartosci szkodliwych zanieczyszczen w stalach i stopach na
osnowie niklu [74-76].

Na Wydziale Inzynierii Materialowej i Metalurgii Politechniki Slaskiej
opracowano sposob kalibracji w plomieniowej technice AAS z wykorzystaniem
jednego wzorca podstawowego [5, 17-19, 21]. Sposob ten polega na zastosowaniu
kilku ré6znych odwazek jednego wzorca podstawowego (wyjsciowego), do ktorych po
roztworzeniu lub w trakcie roztwarzania wprowadza si¢ odpowiednie ilosci gtéwnego
sktadnika osnowy w celu wyréwnania jego zawarto$ci we wzorcach i1 probkach
analizowanych do podobnego (z pewng tolerancja) poziomu, réwnowazac tym samym
jego wpltyw na pierwiastek oznaczany. Wzorzec podstawowy dobiera si¢ gatunkowo
do probki analizowanej. Rzeczg istotng jest rowniez to, by gorne i dolne wartosci
stezen poszczegdlnych pierwiastkow znajdowaly si¢ na prostoliniowej czesci
wykresow wzorcowych [5, 21].

Z uwagi na brak certyfikowanych materiatow odniesienia (wzorcow chemicznych)
opracowano tez kompleksometryczng metode oznaczania glinu w stopach Fe-Al
1 Fe-Al-C jako metode alternatywng, umozliwiajagcg okreslanie zawartosci tego
pierwiastka w zakresie stezenia od 5% do 50% [77], a we wspotpracy z Hutg Baildon
- zmodyfikowang metod¢ oznaczania glinu w stalach, stopach Fe-Al 1 Ni-Al

o zawartosci powyzej 0,1% masowych.
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Stale narzedziowe

Zakresy zawartosci pierwiastkow stopowych:

Mn 0,10-2,10% W 0,10-20,0 %
Cr 0,10-13,5% Co 10 -13,0%
Ni  0,05-4,50% Si 0,10-2,50 %

Mo 0,10-11,0%

Sposoby roztwarzania w tablicy 2

Objetos¢ koncowa 100 ml

v v v

[Pierwiastek| | Rozciericzanie | | Zakres stezeni, % i linia analityczna [nm] |

A

bez rozcienczania

1925 | [ 279,5 |
- LA, ] | |
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L | | | | | | | |
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1:10 |—> [ 2320 | 341,5 |

| | | | | | | | ]
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| 313,3 [317,0]
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| | \ | | | | | |
0 04 08 12 1,6/\/8,0 90 10 11
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L l | 1 | | ! | J
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\ L ! | ! |
0 1 1,5 2 2,5

Rys. 1.5. Schemat analityczny okreslania sktadu chemicznego stali narzedziowych technikg AAS [60]
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Polega ona na roztworzeniu probki w kwasie chlorowodorowym, wydzieleniu i
oddzieleniu SiO», redukcji zelaza (III) do zelaza (II) za pomoca tiosiarczanu (VI)
amonu i wydzieleniu glinu w postaci ortofosforanu (V) glinu.

Ponadto w badaniach wtasnych wiele miejsca poswiecono okreslaniu sktadu
chemicznego wyizolowanych faz 1 wtracen — izolatow (specjacja 1 analiza

specjacyjna), a takze analityce odpadow przemystowych.

1.7.4. Specjacja i analiza specjacyjna w metalurgii i inzynierii materialowej

Problem specjacji 1 analizy specjacyjnej jest obecnie przedmiotem bardzo wielu
badan w réznych dziedzinach nauki i1 techniki, zwlaszcza w chemii, metalurgii,
inzynierii materiatlowej, geologii, medycynie, toksykologii i ochronie $rodowiska,
i stanowi istotny czynnik rozwoju analityki materialowej 1 S$rodowiskowe;.
Przyjmujac, ze specjacja to obecno$¢ roéznych ,.form chemicznych” pierwiastka
w probce, a analiza specjacyjna stuzy do identyfikacji tych form i ich iloSciowego
oznaczania, przez analogi¢ w odniesieniu do probek metalurgicznych stosuje si¢
rownowazne okre$lenia identyfikacji faz i analizy fazowej, obejmujace réwniez
analize chemiczng [5, 21]. Nie zawsze i nie w pelni pojecia te si¢ pokrywaja lub sg
tozsame. Biorac pod uwagg specyfike tworzyw metalurgicznych, ztozonos¢ ich sktadu
chemicznego i fazowego, wskazano na podobienstwa i réznice w aplikacji specjacji
i analizy specjacyjnej w metalurgii. W tym kontekscie krotko przedstawiono proces
chemicznej 1 elektrochemicznej izolacji faz w tym obszarze badan, eksponujac
zarbwno jego zasade, znaczenie, mozliwosci, jak 1 ograniczenia. Badania
wyizolowanych faz sg $ci$le zwigzane z systematycznie wzrastajagcymi wymaganiami
w zakresie jako$ci wyrobow hutniczych. W tym rozdziale przedstawiono niektore
zagadnienia z tego obszaru charakterystyczne dla metalurgii oraz inzynierii
materiatlowej, koncentrujac si¢ gléwnie na okre§laniu skladu chemicznego
elektrolitycznie wyizolowanych faz weglikowych ze stali narzedziowych oraz
izolatow fazy migdzymetalicznej y’ z zastosowaniem ptomieniowej techniki AAS.
Wskazano tez mozliwosci wykorzystania wlasnych rozwigzan 1 modyfikacji
technicznych, zwigzanych z wykorzystaniem techniki iniekcyjnej z uzyciem matych
objetosci roztworow probek w polaczeniu z plomieniowa technika absorpcji atomowe;j
[4, 5]. Przedstawiono wazniejsze sposoby przygotowania wyizolowanych faz do badan
wraz z opracowanymi schematami analitycznymi.

Chemiczng lub elektrochemiczng — anodowg izolacj¢ faz 1 wtracen wykorzystuje
si¢ do okreslenia ich ilosci, struktury i sktadu chemicznego [5, 21-27, 35-37].

Chemiczne metody izolacji ze wzgledu na wiele ograniczen i niedostatkow,
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zwigzanych przede wszystkim z bardzo dlugim czasem trwania procesu rozpuszczania,
trudno$ciami w doborze odpowiednich mieszanin roztwarzajacych i warunkow
selektywnego przeprowadzenia osnowy probki do roztworu oraz zapewnieniem
wymaganego stopnia czysto$ci otrzymanego izolatu, stosowane sa obecnie dos¢
rzadko. Metody te sag wykorzystywane jedynie do oddzielenia najbardziej odpornych
chemicznie faz, np. weglikow typu NbC, TaC, TiC.

Elektrochemiczne rozdzielenie faz mozna przeprowadzi¢ dwoma sposobami:
galwanostatycznym, tj. przy stalej gestosci pradu, i czesciej potencjostatycznym — przy
statym potencjale [5, 21-27]. W tym drugim przypadku stosuje si¢ elektroniczne
potencjostaty, automatycznie podtrzymujace potencjat elektrody. W procesie
anodowego rozdzielenia faz musi by¢ spetniony nastepujacy warunek: potencjat
rozpuszczania podstawowej metalicznej fazy (roztworu statego) powinien by¢ bardziej
ujemny niz potencjat rozpuszczenia fazy izolowanej. Zwykle izolowana faza wydziela
si¢ na anodzie w postaci drobnodyspersyjnego proszku. Probke badang podiacza si¢
jako anode, odpowiednio dobierajac elektrolit i napigcie. Koncowym etapem
prowadzacym do otrzymania izolatu jest odwirowanie elektrolitu.

Elektrochemiczna izolacja wydzielen jako jeden z podstawowych elementow
analizy fazowej umozliwia, dzigki zastosowaniu nowoczesnych metod badawczych,
uzyskanie bardzo wielu cennych informacji dotyczacych morfologii stopow metali
oraz kinetyki zachodzacych w nich reakcji chemicznych. Otrzymywanie izolatoéw
imetody ich badania przedstawiono na rys. 1.6. Okreslanie skladu chemicznego
wyizolowanych faz w badaniach tworzyw metalurgicznych jest odpowiednikiem
analizy specjacyjnej w chemii analitycznej. Przy chemicznym lub elektrochemicznym
wydzielaniu sktadnikow strukturalnych otrzymuje si¢ bardzo mate masy izolatow, od
kilku do kilkudziesigciu miligramow, a nierzadko nawet 0,5 mg. Ta wlasnie ilos¢
materialu do badan stwarza wiele trudnosci analitykom zajmujacym si¢ analizg
chemiczng izolatow, bez wzgledu na wybdr metod i technik analitycznych. W analizie
chemicznej, w zaleznosci od liczby oznaczanych skladnikéw i ilo$ci otrzymanego
izolatu, oprécz metod spektrofotometrycznych, rzadko wagowych 1 miareczkowych,
stosuje si¢ spektrometri¢ rentgenowska (XRF, EDX), atomowg spektrometri¢
absorpcyjng — plomieniowa 1 bezplomieniowg (FAAS, GFAAS), optyczna
spektrometri¢ emisyjng z plazmg sprzezong indukcyjnie (OES-ICP), spektrometri¢
mas potaczong z plazma sprzgzong indukcyjnie (ICP-MS), metode spektralng ze
wzbudzeniem jarzeniowym (GDS) 1 inne [5, 13, 17, 21-48]. Jedng z metod, ktora w
badaniach sktadu chemicznego izolatéw okazata si¢ bardzo przydatna, jest technika
AAS [5, 21, 44, 49-57].
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Rys. 1.6. Otrzymywanie izolatow i metody ich badan [5, 21, 39]
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W niektérych przypadkach w analizie specjacyjnej (fazowej) stali i stopow,
zroznych zreszta przyczyn, otrzymuje si¢ niewystarczajagce masy izolatow do
przeprowadzenia analizy chemicznej metodami konwencjonalnymi. Zdarza si¢ tak
najczesciej] podczas prowadzenia prac badawczo-do$wiadczalnych nad stopami
bedacymi w trakcie opracowywania technologii ich wytwarzania badz optymalizacji
warunkéw obrébki cieplnej lub cieplno-chemicznej. Woéwczas bowiem analiza
chemiczna wydzielonych faz lub wtracen powinna by¢ poprzedzona badaniami
jako$ciowymi i rentgenodyfrakcyjnymi, pochtaniajgcymi dodatkowo i tak juz znikome
ilosci izolatow. Niekiedy uzyskanie zbyt malej masy izolatow jest zwigzane
z trudno$ciami wynikajacymi z samego procesu elektrochemicznej izolacji faz [5, 21].

82°

a) (_\y
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Rys. 1.7. Schemat teflonowego naczynia kraterowego, a) widok z boku, b) widok z gory [52]

W takich wiec przypadkach bardzo pomocnym rozwigzaniem okazuje si¢
zastosowanie zmodyfikowanej wersji metody absorpcji atomowej, tj. techniki
iniekcyjnej, polegajacej na skonstruowaniu specjalnych naczyn teflonowych wraz
z okres$long technikg analizy, ktéra umozliwia wprowadzenie matych ilosci probek,
rzgdu 50-100 pl, bez strat do plomienia [5, 21, 44, 49, 55]. Wprowadzenie
odmierzonych porcji roztworow analizowanych do ptomienia zamiast zasysania
cigglego, jak w konwencjonalnej metodzie AAS, umozliwia przeprowadzanie analiz
w sposOb bardzo oszczedny. W tym celu jednak nalezy skonstruowac specjalne
naczynia typu kraterowego (rys. 1.7) albo lejkowego wykonane z teflonu, poniewaz

tworzywo to umozliwia przeprowadzenie badan z roztworami zawierajacymi miedzy
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innymi kwas fluorowodorowy i fluorek amonu. Wglgbienia w naczyniach napetniano
roztworami w nastepujacej kolejnosci: probka Slepa, roztwdr wzorcowy, a nast¢pnie
na przemian probka badana, probka Slepa i co pig¢ pomiard6w znowu roztwor
wzorcowy. Zamiast naczynia kraterowego w technice iniekcyjnej mozna réwniez
postuzy¢ si¢ uktadem lejkowym. W tym celu z naczynia typu kraterowego odcieto
kostke z jednym tylko wglebieniem, a nastgpnie przewiercono w wierzchotku tego
krateru otwor o $rednicy umozliwiajacej wprowadzenie na glgbokos¢ 1 mm konca
kapilary. Wsunieta koncowke kapilary przyklejono do odcigtego krateru. Do
umocowania lejka wystarczy maly statyw lub uchwyt. Stosujac zar6wno naczynia
kraterowe, jak i lejkowe, do analiz odmierzano 100-mililitrowe porcje roztworow. Na
podstawie przeprowadzonych badan okazato si¢, ze czynnikami decydujacymi
zarowno o doktadnos$ci, precyzji, jak i powtarzalnosci uzyskiwanych rezultatow sg
przede wszystkim kwestie techniczne. W przypadku naczyn lejkowych sga one
zwigzane z zapewnieniem pionowego ustawienia mikropipety 1 Wwyznaczonej
doswiadczalnie odleglosci od lejka, aby wprowadzony roztwor nie ulegat
rozbryzgiwaniu, powodujac tym samym niecigglto$¢ zasysania. Z kolei przy uzyciu
naczynia kraterowego, wygodniejszego w praktyce, koncéwka kapilary musi by¢
utrzymana w potozeniu pionowym — prostopadtlym do wglebienia. Zbyt energiczne
wlozenie kapilary moze spowodowaé jej zagiecie, co od razu objawia si¢ zmiang
wysokos$ci mierzonego sygnalu, rejestrowanego w ksztalcie piku. Sposrod kilku
wypréobowanych rozwigzan najkorzystniejszym okazato si¢ skonstruowanie przenosne;j
prowadnicy kapilary wykonanej z pleksi (rys. 1.8 1 1.9) [5, 21, 53]. Zastosowanie tej
prowadnicy poprawilo precyzj¢ 1 powtarzalnos¢ uzyskiwanych wynikow badan oraz w
znacznym stopniu utatwito wykonywanie analiz rutynowych, zwlaszcza izolatoéw
mi¢dzymetalicznej fazy y’ [5, 21].

Alternatywnym rozwigzaniem w odniesieniu do przenosnej prowadnicy kapilary
jest pokrywka (przykrywka) w ksztatcie mostka, wykonana z PMMA lub polistyrenu z
odpowiednio wywierconymi otworami. Charakteryzuje si¢ tym, ze wywiercone
otwory znajduja si¢ dokladnie nad srodkami wglebien w naczyniu z PTFE, a $ciany
boczne przykrywki, obejmujgce naczynie z PTFE, zapewniajg stale 1 stabilne
potozenie przykrywki [40, 67]. Schematycznie przedstawiono to na rys. 1.10 (ksztatt
przykrywki w rzucie poziomym, przykrywka natozona na naczynie teflonowe).
Zastosowanie techniki iniekcyjnej w potaczeniu z ptomieniowg metoda AAS w
okreslaniu sktadu chemicznego izolatow okazato si¢ rozwigzaniem skutecznym i

stosunkowo niedrogim.
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Rys. 1.8. Rodzaje teflonowych naczyn kraterowych z nalozonymi przeno$nymi prowadnicami
kapilary: a) zestaw kilku kraterowych naczyn teflonowych, b)teflonowe naczynie kraterowe o
ksztatcie wydrazonego walca (A — dwie prowadnice natozone na wglebienia znajdujace si¢ po
przeciwnych stronach, wedtug dtugosci $rednicy; B — dwie prowadnice nalozone na co drugie
wglebienie)

11

Rys. 1.9. Schemat przenosnej prowadnicy kapilary [47, 66]
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Rys. 1.10. Schematyczne przedstawienie przykrywki (pokrywki) z precyzyjnie wywierconymi
otworami do pionowego wprowadzania kapilary spektrometru do naczynia (naczyn) teflonowego; 1.
przykrywka, 2. §ciany boczne, 3. wywiercone otwory do wprowadzania kapilary do wglebien naczynia
teflonowego [40, 67]

Pierwiastkowy schemat do analizy chemicznej izolatow fazy y’ technikg AAS
przedstawiono na rys. 1.11, a czg$¢ uzyskanych wynikéw - w tabeli 1.2.

Na Wydziale opracowano réwniez program badawczy poswigcony stworzeniu
koncepcji stopow narzedziowych o sladowej segregacji rozmieszczenia weglikow oraz
opracowaniu 1 wdrozeniu technologii wytwarzania potwyrobow i1 narzedzi z tych
materialow. W badanej grupie nieledeburytycznych stali narzedziowych, dzigki
istotnej zmianie skladu chemicznego w stosunku do konwencjonalnych stali
szybkotngcych, uzyskano zaré6wno zmniejszenie segregacji, jak 1 zmian¢ skladu
fazowego weglikéw. Istota rozwigzania bylo zastgpienie klasycznych weglikow
pierwotnych w stalach szybkotngcych, typu MeC, M>C 1 MC, weglikami typu MC
tworzonymi przez pierwiastki o wigkszym powinowactwie do wegla niz wolfram,
molibden i1 wanad, tj. tytan 1 niob [31-34]. Sktad chemiczny badanej stali, oznaczone;j
SM5Ti3Nb2, przedstawiono w tabeli 1.3. W tej nieledeburytycznej stali szybkotnacej,
w ktorej wolfram oraz cze¢$¢ molibdenu 1 wanadu zastgpiono tytanem 1 niobem,
uzyskano odmienny od typowych stali tej grupy sktad fazowy i inng mikrostrukture.
Dominujace byly duze (powyzej 10 um) wegliki typu MC w ksztalcie wielo$cianow,
czgsto oktaedréw rownomiernie rozmieszczonych w osnowie, oprocz ktorych

wystepowaly wegliki typu MsC 1 M23Ce [31-34].
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Faza v’ - izolaty

Odwazka: 20 mg

Mieszanina roztwarzajaca:
HNO; : HF : H>O=1:1:1

Objgtosc koncowa: 25 ml
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Rys. 1.11. Pierwiastkowy schemat do analizy chemicznej izolatow fazy y’ technikg AAS [5]
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Tabela 1.2
Sktad chemiczny badanych stopow oraz wyniki analizy chemicznej izolatow fazy y’
[5]
Zawarto§¢ pierwiastkéw Jedn.
Caltmel st C Cr Co | T Al | Ta | W | Mo | B Zr Fe | Nb Ni sterern
Sipd 0,13 | 1050 | 652 | 300 | 460 | - | 3.99 | 499 | 003 - 200 | - 6424 | % wap,
B 061 | 1145 | 627 | 355 | 965 | - | 1,23 | 2.95 | 0,15 - 203 | - | 6205 % at.
Temp.
- starze- Sktad chemiczny fazy y* Je(‘ln.'
stopu nia. K stezen
e 0 302 | 3.08 | 3,71 | 600 | - | 4,56 | 1,98 R % wag.
S 323 | 291 | 434 | 12.61 | - 1,38 | 1,15 R F aL
5 473 | 309 | 3.84 | 656 | - | 497 | 2.52 R % wag,
Spl (BN e | i e 1 R al
53 2 3,88 | 3.28 | 541 | 649 | - | 522 | 2.6 R % wag,
5 4,19 | 3,02 | 634 | 15,51 | - 1,59 | 1,53 R  al
Zawartosc pierwiastkow Jedn.
Gatmekstopt: —e—T—2r T 65 | o | A1 | Ta | W | Mo | B | Z& | % | %6 | % | steren
P 0.05 | 1169 | 678 | 289 | 437 | 205 | 520 | 4,65 | 001 | 009 | 0.02 — | 62,12 | % wap,
P 0.73 | 13,04 | 667 | 3,50 | 941 | 055 | 1,64 | 2,81 | 008 | 006 | 0,02 : 61,41  aL
Temp.
it starze- Sktad chemiczny fazy y* Jet‘ln.'
stopu nia. K stezen
— s 270 | 2.81 | 487 | 724 | 1,16 | 449 | 1,79 R % wag,
: 2,88 | 2,65 | 5,65 | 1492 | 1,16 | 1,35 | 0,98 R % at
5 2,87 | 298 | 5,01 | 695 | 1,08 | 455 | 146 R % wag,
Stop2 | 1283 =15 T okl | 50 |2 | 108 | 131 ] 05 R % at.
- g 3,08 | 298 | 531 | 7,16 | 1,00 | 4,81 | 1,62 R % wag,
: 340 | 2,81 | 6,16 | 1475 | 1,00 | 1,45 | 0,93 R % at
Gl stom Zawarto§¢ pierwiastkow Jedn.
P C Cr Co | T Al [ Ta [ W [ Mo [ B Zr Fe | Nb N stezen
P 0,17 | 13,17 0,88 | 6,69 444 | 001 | 007 | 100 | 232 | 7125 | % wag
op 078 | 1368 | - | 0% | 154 | - - 25 | 007 | 004 | 057 | 135 | 6561 % at
Temp.
Gt starze- Sktad chemiczny fazy ¥’ Je(‘ln.'
stopu nia. K stezen
1123 = 4,06 - 1,12 7.62 - - 3,06 - - - 3,78 R %5 wagr.
- 4,29 : 128 | 1554 | - : 1.75 . : : 2,23 R % at
3 4,30 - .06 | 725 | - " .82 : I T 3,81 R % wag,
Stopd [ — | 436 | - | 133 | 1ag2 | - ~ | 1s | - - 122 | R® % at
— : 4,57 : 129 | 7.67 | : 2,36 : : . 4,51 R % wag,
2 4,77 x 147 | 1561 | - : 146 : : : 2,56 R % at.
Ctiek stom Zawarto§é pierwiasthkow Jedn.
Sop [ Cr | Co | Ti | Al [ Ta | W | Mo | B Zr Fe | Nb Ni stezen
- 007 | 12,35 0,64 | 6,60 158 | 001 | 0054 | 0,08 | 222 | 7236 | % vag
P 031 | 1292 | - |03 [ 155 | - - 26 | 006 | 0056 | 0.06 | 130 | 67,11 % at,
Temp.
- starze- Sktad chemiczny fazy y* Je(‘ln.'
stopu nia. K stezen
5 z 3,50 : 1,23 | 811 - : 7,65 : : : 1,71 R % wag,
B 3,69 - 140 | 1647 | - - 1,51 - : ; 2,77 R % aL
: 3,66 i 1,30 | 804 | - ] 2,51 : : ] 4,56 R % wag,
Sopd (B I Dl e i B T . 260 | R Tat
i 2 4,20 : 151 | 798 | - : 2,37 : : : 4,59 R % wag,
- 145 5 1,73 | 1623 | - 5 1,35 - - - 2,94 R % aL
R - reszta

Potwierdzily to wyniki rentgenowskiej analizy fazowej, wykazujace obecnos¢
weglikéw typu MC, MC 1 M23Cs [31-34]. Wegliki wtérne (drugorzedowe) typu MeC
1 M23Cs wystepowaly w strukturze jako sferoidalne czastki lub skoagulowane

konglomeraty. Opierajac si¢ na wynikach analizy EDX, stwierdzono, ze wegliki
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z przewagg molibdenu i wolframu byly weglikami MsC, natomiast bogate w chrom —

M23Cs (czastki z przewagg Ti, Nb 1 V byly weglikami typu MC).

Tabela 1.3
Sktad chemiczny badanej stali narzedziowej SMS5Ti3Nb2 [40]
Pierwiastek Zawarto$¢, % mas.

C 1,98
Mn 0,46

Si 0,54

P 0,016

S 0,017

Cr 4,26

\V 0,10

\% 1,16
Mo 5,25

Nb 2,10

Ti 3,19

Al 0,30

Zr 0,18

Fe Osnowa

Gdy zna si¢ $redni sktad chemiczny fazy weglikowej, w przypadku wystepowania
w mikrostrukturze stali wigcej niz jednego typu weglika i tworzenia przez nie stalych
roztworow wtornych praktycznie nie jest mozliwe ustalenie ich wzorow
stechiometrycznych. Mozliwe jest natomiast wnioskowanie o wydzielaniu
i rozpuszczaniu weglikow lub o ich przemianach podczas zabiegéw obrobki cieplnej
oraz posrednio ustalenie sktadu chemicznego osnowy. Do tych badan wykorzystano
izolaty weglikowe, ktore uzyskano droga elektrochemicznej izolacji (5% HCI, 20°C,
20 mA/cm?) z odcinkéw preta o Srednicy 25 mm badanej stali poddanej uprzednio
réoznym zabiegom obrobki cieplnej. Schemat analityczny oznaczania pierwiastkow
w izolatach weglikowych przedstawiono na rys. 1.12. Zawarto$¢ wegla okreslono
metodg kulometryczng z uzyciem Coulomatu firmy Strohlein. Uzyskane wyniki
zamieszczono w tabeli 1.4. Z uwagi na to, ze w analizowanych izolatach
weglikowych, przy wykorzystaniu metody rentgenowskiej analizy fazowej oraz przy

uzyciu niewielkich magnesow, stwierdzono obecno$¢ sktadnikow metalicznych,
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podjeto badania nad usunieciem nieweglikowej czesci izolatow. W tym celu
zastosowano dwie metody: uzycie niewielkich magnesow 1 selektywne rozpuszczanie
pozostalosci metalicznej. Wykorzystanie niewielkich magnesow wydawato si¢
z praktycznego punktu widzenia bardzo wygodnym i tatwym w realizacji sposobem do
usuwania metalicznych czastek w izolatach weglikowych. Niestety przeprowadzone
badania wykazaly, ze nie mozna jednak tej procedury zaliczy¢ do efektywnych
sposobdw oddzielania pozostalo$ci metalicznej osnowy. Duze bowiem rozdrobnienie
izolatéw powoduje, ze magnes, przyciagajac metaliczne sktadniki, ,,porywal” rowniez
drobne czastki fazy weglikowej. Znacznie skuteczniejszym sposobem usuwania
pozostato$ci metalicznej bylo zastosowanie selektywnego jej rozpuszczania w kwasie
nieroztwarzajacym weglikéw. Kierujac sie wynikami wilasnych doswiadczen nad
roztwarzaniem probek metalurgicznych, a takze sugestiami literaturowymi [31], do
dalszych badan wytypowano rozcienczony w stosunku 2:1 kwas ortofosforowy (V),
ktéry dosy¢ czesto wchodzi w sktad mieszanin roztwarzajacych probki stali.

Nastepnie izolaty odwirowano, przeplukano woda destylowang, alkoholem
metylowym, suszono i wazono. Pozwolito to okresli¢ skorygowany udzial masowy
izolatow. Ubytek masy izolatoéw oznacza, ze przed dzialaniem kwasu ortofosforowego
(V) w izolacie znajdowata si¢ cze$¢ osnowy. W tabeli 1.4 przedstawiono wyniki
badan sktadu chemicznego izolatow zarowno wyjsciowych, jak i poddanych dziataniu
kwasu ortofosforowego (V). Proces ,,dotrawiania” izolatu kwasem ortofosforowym
(V) okazal si¢ bardzo efektywny, np. udzial masowy izolatu otrzymanego ze stali
w stanie hartowanym zmniejszyt si¢ pod wptywem dziatania kwasu ortofosforowego
(V) z 15,8% do 8,3%. W konsekwencji réwniez $redni sklad chemiczny fazy
weglikowe] ulegl istotnym zmianom 1 np. zawarto$¢ wegla wzrosta z 8,29% do
15,62%, a chromu obnizyta si¢ z 4,92% do 1,85%. Na rys. 1.13 1 1.14 pokazano izolat
z pozostato$cig osnowy 1 po trawieniu kwasem ortofosforowym (V).

Z uwagi na obecno$¢ w wyizolowanych fazach weglikowych réznych typow
weglikow, ktére zostaty zidentyfikowane, natomiast nie jest mozliwe ich ilo§ciowe
wydzielenie, podano jedynie $redni sklad chemiczny wyizolowanych faz

weglikowych. Tak wigc w tych badaniach spetniony zostat tylko aspekt specjacji.
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Izolaty

Odwazka probki: 0.2 g

Roztwarzanie
w mineralizatorze mikrofalowym:
HCI, HNOs, HF

Objetosé koncowa: 50 ml

;

-

.

Pierwiastek |

| Rozcienczanie | |

Zakres stezen, %o i linia analitvczna

.- | 3579 nm |
Cr —| 1:100 }—a
T T T 1
01 3 10 15%
317.0nm |
Mo _| 1:10 }—.
T T T T 1
01 5 10 15 20%
s | 364.3 nm |
Tl _| 1:10 }—D
0"10 1|5 2|0 2|5 30“-13|
| 3344 nm |
Nb —| Bez rozcieficzania }—i
=l T T
0 ] 10 15%
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¢ 01 02 03 04 05 06 07 08 09 1%
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_0 2 2‘.5 3! }:5 —“i -1:5 g“é
1:10 3720
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Rys. 1.12. Schemat analityczny oznaczania pierwiastkow w izolatach weglikowych [40]
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Tabela 1.4
Wyniki analizy chemicznej izolatow faz weglikowych technikg AAS

Izolat) |Zawarto$é pierwiastkéw w % masowych
Cc? Mn |Ti Cr Fe Mo \4 A Zr Nb

1 10,52 10,41 |12,60 13,30 |19,90 |18,40 [3,96 [0,85 10,65 19,35
1’3 9,54 0,41 |13,70 |14,00 [21,50 [19,70 |4,30 [0,86 (0,62 ]9,40
2 8,29 0,19 [16,60 4,92 [2500 [12,90 |3,24 [0,84 [0,75 12,21
2 15,62 10,09 26,20 [1,85 8,76 13,30 3,97 10,90 0,72 14,70
3 8,94 0,09 [1520 |831 10,50 14,40 [3,60 /0,86 0,61 9,10
3’ 9,19 0,08 [18,80 |7,21 8,10 16,80 3,72 10,90 (0,55 11,30

D1 — stal wyzarzona (850°C/4 godz.)
2 — stal hartowana (1150°C/7 min)
3 — stal hartowana (jw.) i odpuszczona (2 x 540°C/1 godz.)
2 zawarto$é wegla oznaczono metoda kulometryczna
3 sktad chemiczny izolatu poddanego dziataniu kwasu ortofosforowego (V)

Rys. 1.14. Izolat weglikowy typu MC po trawieniu kwasem ortofosforowym (V) — SEM
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1.7.5. Okreslanie skladu chemicznego odpadow przemyslowych

Okreslanie sktadu chemicznego odpadow przemystowych ma podstawowe
znaczenie dla ich wykorzystania jako surowcow wtornych lub odzyskiwania z nich
sktadnikow potrzebnych w réznych dziedzinach produkcji. Ma takze zastosowanie
w doborze sposobu ich unieszkodliwiania, a przede wszystkim gromadzenia na
sktadowiskach w dtuzszym czasie. To z kolei zwigzane jest z wykonywaniem ocen
wpltywu odpadoéw na srodowisko, w tym rowniez wysokosci optat za ich sktadowanie,
a takze wskazanie warunkow ich bezpiecznego sktadowania. Tak wigc, oprocz sktadu
chemicznego odpadéw (catkowita zawarto$¢ skladnikoOw 1 zanieczyszczen), przy
ocenie stopnia ich szkodliwosci zasadniczym elementem (parametrem) badan
odpadéw jest rowniez wymywalno$¢ poszczegdlnych zanieczyszczen z matrycy
materiatu odpadowego. Parametr wymywalnosci stanowi w wielu przypadkach
glowne kryterium oceny wptywu szkodliwosci odpadow na srodowisko przyrodnicze.
Te kwestie byly przedmiotem wybranych prac autorskich. Wyeksponowano rowniez
problematyke pobierania probek odpadéw do badan sktadu chemicznego [78-80].
W badaniach realizowanych na Wydziale koncentrowano si¢ na okreslaniu sktadu
chemicznego roéznych grup odpadéw hutniczych, migdzy innymi zgorzeliny i pylu
poszlifierskiego [81].

Spawanie wraz z technikami pokrewnymi jest najbardziej rozwinigta
iugruntowang technologia laczenia przy wytwarzaniu konstrukcji oraz wyrobow
w roznych dziedzinach przemystu. Podczas spawania wydzielane sa do $rodowiska
pracy zanieczyszczenia pylowe 1 gazowe, ktore zawierajag liczne substancje
niebezpieczne dla zdrowia pracownikow. Toksyczno$¢ tych zanieczyszczen, zwigzana
z niepozadanymi reakcjami fizykochemicznymi, ktére zachodzg po wniknigciu ich do
organizmu czlowieka, stwarza powazne zagrozenie i jest przyczyng wielu choréb
o charakterze zawodowym w $rodowisku spawaczy. Szczegdlne zagrozenie zdrowia
spawaczy towarzyszy procesom spawania stali nierdzewnych. W stalach
nierdzewnych wszystkich grup podstawowym sktadnikiem stopowym jest chrom,
decydujacy o odpornosci na korozje. Wiekszos$¢ z tych stali zawiera réwniez nikiel.
Zwiazki tych pierwiastkow wystepujace w pyle spawalniczym =zaliczane sa do
substancji o udowodnionym lub prawdopodobnym dziataniu rakotworczym. Z tego
powodu na catym $wiecie w duzej skali prowadzone sg badania relacji pomiedzy
warunkami technologicznymi procesoOw spawalniczych a zawarto$cig wymienionych,
rakotwérczych metali 1 ich zwigzkéw w pyle spawalniczym. We wspoipracy

z Instytutem Spawalnictwa w Gliwicach koncentrowano si¢ na okreslaniu wielko$ci
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emisji pylu spawalniczego oraz zawarto$ci chromu catkowitego, chromu (VI) i niklu
w pyle [6-8, 82].

1.8. Podsumowanie

Wyszczegolnione obszary badawcze 1 aplikacje techniki AAS w okre$laniu sktadu
chemicznego tworzyw metalurgicznych, tj. stali, stopow metali, wyizolowanych faz
miedzymetalicznych 1 weglikowych w ramach specjacji i analizy specjacyjnej, kapieli
galwanicznych i odpadéw przemystowych, nie wyczerpuja catego asortymentu probek
badanych w laboratorium analitycznym na Wydziale Inzynierii Materiatlowe]
i Metalurgii Politechniki Slaskiej. Waznym segmentem materialowym byly badania
realizowane w obszarze metalurgii proszkow. Dotyczyto to okreslania sktadu
chemicznego technika AAS mieszanin proszkéw metali w procesach prasowania
i spiekania, a takze otrzymanych spiekow. Ponadto analizowano skiad chemiczny
roztworow wykorzystywanych do otrzymywania, metoda elektrolityczng, proszkow
metali. Technike AAS stosowano takze do okreslania sktadu chemicznego réznych
modyfikatorow i zapraw wstepnych, wprowadzanych do kapieli metalowej, np. boru
w postaci Ni - B. W ramach prac badawczych i ekspertyz wykonano réwniez obszerny
zakres badan sktadu chemicznego réznego rodzaju probek geologicznych [83].

Wykorzystujac znane procedury metodyczne, wykonywano tez oznaczanie glinu
rozpuszczalnego w kwasach (glin metaliczny) i glinu catkowitego (glin w postaci
tlenku), co w praktyce mozna okresla¢ analizg specjacyjng. Jednak i w tym przypadku
sytuacja jest bardziej zlozona, poniewaz w zakresie oznaczania réznych form
chemicznych glinu w stalach nie zawsze rozrdznia si¢ tylko te dwa indywidua;
niekiedy istnieje konieczno$¢ oznaczania rowniez azotku glinu AIN [5].

Nalezy jeszcze podkresli¢, ze pelny cykl badan obejmujacy specjacje (identyfikacje
faz) i analiz¢ specjacyjng (badania sktadu chemicznego wytypowanych faz) realizuje
si¢ gtownie w przypadku tworzyw metalicznych przeznaczonych na najbardziej
odpowiedzialne elementy maszyn i urzadzen, a takze w przypadku projektowania
i opracowywania technologii wytwarzania nowych materialbw o okreslonych
wlasciwos$ciach i konkretnych aplikacjach.

W innych przypadkach, np. w badaniach nad stopami zarowytrzymatymi na
osnowie niklu, a wiec tworzywami stosowanymi np. w lotnictwie, niektére badania,
miedzy innymi analiz¢ izolatéw fazy 7y’, mozna zakwalifikowa¢ do analizy

specjacyjnej, inne natomiast ,ocieraja si¢” o analiz¢ specjacyjng. Typowym
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przykladem w tym obszarze jest wykorzystanie cyrkonu jako mikrododatku lub
pierwiastka stopowego, odgrywajacego rolg rafinujaca (wigzacego siarke). Cyrkon
w tych stopach tworzy potaczenia z siarka typu ZrSx, przy czym nie zawsze mozna
doktadnie okresli¢ wielko$¢ x; czasem podaje si¢, ze X jest mniejsze lub rowne dwa.
Nie mozna wigc w takim uktadzie mowi¢ o analizie specjacyjnej w rozumieniu chemii
analityczne;j.

Oprocz konwencjonalnej metodyki AAS wskazano rowniez mozliwosci
zastosowania techniki iniekcyjnej w potaczeniu z plomieniowa metoda absorpcji
atomowej do okreslania zawarto$ci pierwiastkOw metalicznych wraz z opisem
wlasnych rozwigzan technicznych w tym zakresie. Technik¢ iniekcyjng
wykorzystywano w badaniach tych izolatow, ktorych ilo$¢ uzyskana w wyniku
izolacji elektrochemicznej nie wystarczata do rutynowych analiz konwencjonalnymi
metodami AAS. Do analizy izolatéw fazy y° metoda AAS wykorzystano réwniez
nowy sposob wzorcowania, opierajac si¢ na jednym wzorcu podstawowym [17].
Zastosowanie techniki iniekcyjnej w polaczeniu z plomieniowg technikag AAS
w okreslaniu sktadu chemicznego izolatow okazalo si¢ rozwigzaniem skutecznym
1 stosunkowo niedrogim.

Glownym problemem w analizie chemicznej wyizolowanych faz w ogole,
a w fazie y° w szczegolnosci, jest zwykle niewielka masa materialu do badan.
Jakakolwiek nieprawidtowo$¢ w cyklu analitycznym wigze si¢ z ponowng izolacja
badanej fazy. Ponadto w analizach izolatéw dodatkowym problemem jest brak
certyfikowanych materialdéw odniesienia, ktore sg niezbedne zardbwno w sprawdzeniu
poprawnosci wszystkich operacji analitycznych, jak i w statystycznych ocenach
uzyskanych wynikéw badan. Stad tez w tym obszarze badawczym, tj. w analizie
fazowej, bardzo pomocne s3 matematyczne metody prognozowania skladu
chemicznego izolatdow przy wzieciu za punkt wyjécia zawartosci sktadnikow
stopowych w wyjsciowych (badanych) stopach. W tym obszarze, przy wykorzystaniu
juz uzyskanych wynikéw badan, beda realizowane prace zwigzane z opracowaniem
zalezno$ci matematycznych dotyczacych prognozowania zawarto$ci gtownych
sktadnikéw w izolatach faz migdzymetalicznych typu y’.

Intensywne prace prowadzone sg nadal w dziedzinie opracowywania nowych
sposoboéw elektrochemicznej izolacji faz, miedzy innymi przez zastosowanie
elektrolitow niewodnych. Mozliwosci szerszego wykorzystania techniki AAS
w analizach wyizolowanych faz wiagzg si¢ zarOwno z zastosowaniem w budowie
spektrometrow absorpcji atomowej najnowszych rozwigzan technicznych w zakresie

optyki, elektroniki, generatoréw promieniowania i systemow sterowania przyrzadem,
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jak 1 wdrazania do praktyki analitycznej aktualnych wynikow badan dotyczacych
korekcji  tta, sposobow korygowania oddzialywan miedzypierwiastkowych
(interferencji chemicznych i fizycznych), sposobéw wzorcowania oraz innych
modyfikacji metodycznych. Ponadto w wielu osrodkach naukowych i czotowych
laboratoriach przemystowych prowadzone sa badania dotyczace opracowania
uniwersalnych procedur analitycznych umozliwiajacych oznaczenie z jednego
roztworu (jednej wyjsciowej odwazki probki analizowanego materiatu) maksymalne;j
ilosci pierwiastkow wystepujacych niejednokrotnie w bardzo szerokim zakresie
stezen. Pelne wykorzystanie zalet techniki AAS w badaniach sktadu chemicznego
wyizolowanych faz jest takze $cisle zwigzane z prowadzonymi badaniami nad nowymi
sposobami roztwarzania probek, miedzy innymi dzigki wykorzystaniu do tych celow
techniki mikrofalowe;.

Bioragc pod uwage oceng szkodliwego oddzialywania pylu spawalniczego na
zdrowie spawaczy, zaprezentowano uniwersalng metodyke oznaczania emisji pylu
catkowitego podczas procesOw spawania. Metodyka ta umozliwia przeprowadzenie
kompleksowych badan pylu zaro6wno w odniesieniu do masy, jak i jego sktadu
chemicznego. Pozwala to na okreslenie wielu relacji dotyczacych emisji pyhu
w aspekcie stosowanych metod spawania, doboru spawalniczych materiatoéw
dodatkowych 1 warunkéw technologicznych procesu. Opracowane na tej podstawie
ilosciowe zaleznos$ci 1 ich wnikliwa analiza stanowig podstawe do przeprowadzenia
modyfikacji technologii poszczegdlnych procesow spawalniczych w aspekcie
ograniczenia emisji pytu catkowitego, a takze zmniejszenia zawartosci szkodliwych
substancji, zwlaszcza tych, ktore szczegdlnie zagrazajg zdrowiu spawaczy [6-8], jak
roOwniez negatywnego oddzialywania na $rodowisko przyrodnicze. We wspodlpracy
z Instytutem Spawalnictwa opracowano procedury oznaczania zawartosci niklu oraz
chromu catkowitego 1 chromu (VI) w pyle spawalniczym jako przyktad specjacji
1 analizy specjacyjnej w spawalnictwie.

Warto jeszcze na zakonczenie podkresli¢, ze potrzeby aplikacyjne w dziedzinie
metalurgii 1 inzynierii materialowej w bardzo wielu przypadkach wyznaczaty,
a wlasciwie wymuszaly kierunki badan w obszarze analityki materiatlowej, stanowiac
jednoczesnie site¢ napgdowa w rozwoju metod analitycznych. Réwniez odwrotnie
- nowe metody badan, coraz nowoczesniejsze rozwigzania aparaturowe, zapewniajace
stabilno$¢, wysoka czulo$¢, obnizenie granic wykrywalno$ci 1 oznaczalnos$ci
analizowanych mikrododatkéw i zanieczyszczen oraz wysoka doktadno$¢ i precyzje
uzyskiwanych rezultatéw, a takze rozwoj analizy fazowej jako odpowiednika analizy

specjacyjnej w dziedzinie metalurgii 1 inzynierii materiatlowej, umozliwiajg
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przekazywanie dodatkowych informacji technologom i materialoznawcom, ktore
zkolei pozwalaja na lepsze ksztaltowanie wlasciwosci juz wykorzystywanych
tworzyw, przez zmiang¢ ich sktadu chemicznego, wprowadzanie modyfikatoréw i/lub
odpowiedni dobor parametrow obrobki cieplnej, cieplno-chemicznej lub cieplno-
mechanicznej. Powyzsze fakty mozna zilustrowac¢ (rys. 1.15) jako klasyczny przyktad
sprzgzenia zwrotnego ,,rozwoj analityki materiatlowej - rozw6j metalurgii i inzynierii
materiatowej” [5, 21]. W ten schemat w sposob niemal modelowy wpisuje si¢ analiza
specjacyjna tworzyw metalurgicznych.

Rozw6j metalurgii Badanie sktadu

— i inzynierii
materialowej

chemicznego 1 fazowego
szerokiego asortymentu
materiatow ego

Rozw¢j analityki
materiatowej

Proj ektowani e nowych
tworzyw o scsle
okredl onych
wiasawosciach oraz
strukturze oraz
opracowanie
technologii ich
wytwarzani a

Dobdér 1 optymalizaga
— parametréw obrdbki
cieplne

Podwyzszenie
wlasciwosa
uzytkowych juz
— stosowanych
mateniatéw (zmiany
sktadu chemicznego,
fazowego)

Poprawa czulosct
wykonywanych oznaczen,
obnizenie granic
wykrywalnosct 1
oznaczalnosct
mikrododatkéw oraz
Zanieczyszczen,
wzrost stabilnosci pracy
analizatoréw,
podwyzszenie doktadnosct
1 precyzji oznaczen,
rozwoéj analizy
specjacyjnej (analizy
fazowe;j)

Modyfikage
metodologi badan
oraztechniczno -
aparaturowe

Nowe certyfikowane
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laboratoryjnych do procesu akredytacji, jak i zapewnienia wysokiego poziomu
wykonywanych prac badawczych i ustugowych w laboratoriach majacych stosowne
uprawnienia 1 certyfikaty [84-96]. Problematyka ta bedzie przedstawiona

w przygotowywanej do druku monografii.
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development [5, 21]
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Rozdzial 2

MIKROSKOPIA ELEKTRONOWA (TRANSMISYJNA ORAZ
SKANINGOWA TRANSMISYJNA) JAKO GLOWNE TECHNIKI
BADAWCZE MIKROSTRUKTURY STOSOWANE W INZYNIERII
MATERIALOWEJ

2.1. Wstep

W obszarze jednej z najbardziej interdyscyplinarnych dziedzin nauki, jaka jest
inzynieria materialowa, szczeg6lne miejsce zajmujg badania strukturalne. Badania te
wymagaja czulych 1 precyzyjnych urzadzen, dzigki ktérym istnieje mozliwosé
doktadnego scharakteryzowania struktury w wybranym mikroobszarze, a nawet
nanoobszarze. Nowoczesna aparatura badawcza wytworzona w ostatnich latach
wychodzi naprzeciw oczekiwaniom naukowcoéw, oferujgc doskonate narzedzia do
analizy struktury o duzym poziomie szczegdtowosci. Niewatpliwie jednym
z najwazniejszych urzadzen jest transmisyjna mikroskopia elektronowa (TEM).

Szczegolnym natomiast przypadkiem mikroskopii elektronowej jest mikroskop
skaningowy transmisyjny (STEM). Instrument ten jest w stanie zapewnié
porownywalng, a nawet takg sama zdolno$¢ rozdzielczg (ponizej 0,1 nm), jaka ma
transmisyjny mikroskop elektronowy. Wystarczajaco jednak rézni si¢ konstrukcja
1 zasadg dziatania od TEM 1 skaningowego mikroskopu elektronowego (SEM), co
moze by¢ uzasadnieniem podj¢tej problematyki niniejszego opracowania.

W niniejszej pracy przedstawiono krotki rys historyczny mikroskopii elektronowe;.
Ze¢ wzgledu na jej objetos¢, zostaly przedstawione najwazniejsze aspekty budowy
i zasady dzialania mikroskopu STEM z uwzglgdnieniem zasad tworzenia obrazu.
W przypadku mikroskopii TEM zaré6wno aspekty budowy, jak 1 zasada dzialania
urzadzenia sg powszechnie znane, ponadto literatura z tego obszaru jest znacznie

Politechnika Slaska, Wydziat Inzynierii Materiatowej
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bogatsza niz w przypadku mikroskopii STEM. W zwigzku z tym te aspekty zostang
pomini¢te. Niemniej jednak zostang przedstawione wybrane przyktady badan
strukturalnych przeprowadzone na Wydziale Inzynierii Materiatlowej Politechniki
Slaskiej przy wykorzystaniu zaréwno mikroskopii TEM, jak i STEM.

2.2. Krotki rys historyczny rozwoju mikroskopii elektronowej

Mikroskopia elektronowa jest niezwykle wazng technikg badawcza pozwalajaca na
obserwowanie struktury materiatbw na réznym poziomie szczegdtowosci.
Przyczynkiem do rozwoju mikroskopii elektronowej byly rewolucje naukowo-
techniczne, ktore zdominowaty wiele nauk w tym obszarze badawczym. Mowa tutaj
0 teorii zdolnosci rozdzielczej uktadow optycznych rozwinigtej przez E. Abbego
w 1878 roku [1], hipotezie L. De Broglic’a dotyczacej dwoistej (falowo-
korpuskuralnej) natury wigzki elektronow o dlugosci fali znacznie mniejszej niz
$wiatto widzialne wysunigte] w 1924 roku [2] oraz rozwazaniach E. Schrédingera nad
mechanika kwantowg [3], ktore pozwolily na praktyczne wykorzystanie wigzki
elektronow jako zrodta Swiatta do badan struktury materiatow.

Pierwszym narzedziem, w ktorym wykorzystano wigzke elektronéw do oswietlania
probki, byl transmisyjny mikroskop elektronowy (TEM) zbudowany przez
niemieckiego fizyka E. Ruska w 1931 roku. Ponad p6t wieku pozniej (w 1986 roku)
otrzymal Nagrode Nobla za swoje osiggni¢cia nad konstrukcjg mikroskopu [4, 5].
Troch¢ mtodszym natomiast urzadzeniem badawczym jest skaningowy mikroskop
elektronowy (SEM), dzialajacy na podobnej zasadzie, jesli chodzi o sposob
oswietlania probki, lecz cechujacy si¢ nizszg rozdzielczos$cig (ok. 1 nm) od TEM.
Tworca koncepcji mikroskopu SEM byl niemiecki fizyk M. Knoll, ktory w 1935 roku
skonstruowal pierwszy mikroskop o zdolnosci rozdzielcze; ok. 100 pum [6].
W 1940 roku skonstruowano detektor elektronow wtérnych, a nastepnie zbudowano
pierwszy mikroskop SEM w USA o zdolnosci rozdzielczej ok. 1 um [7]. Pierwsze
urzadzenie na skalg produkcyjng zostato zbudowane w 1965 roku, po wynalezieniu
przez T.E. Everharta i R.F. Thornleya detektora scyntylacyjnego [8].

Ciekawym narzedziem do odwzorowania struktury, a jednoczes$nie mniej
powszechnie stosowanym, szczegélnie w Polsce, jest skaningowy transmisyjny
mikroskop elektronowy (STEM), cho¢ historia powstania tego urzadzenia jest rownie
odlegta jak mikroskopu TEM.
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Pierwszy STEM zostat zbudowany w 1938 roku przez barona Manfreda von
Ardennego [9, 10], pracujacego w Berlinie dla firmy Siemens. Jednakze uzyskane
w tym czasie wyniki badan eksperymentalnych byty gorsze od wynikow uzyskanych
dla TEM. Mikroskop zostat zniszczony podczas nalotu w 1944 roku, a Manfred von
Ardenne nie powrdcil do pracy nad rozpoczeta konstrukcja po zakonczeniu 11 wojny
$wiatowej. Technika ta nie byla rozwijana az do lat 70. XX wieku. W tym czasie
Albert Crewe z University of Chicago opracowal dzialo z emisjg polowg [11-13]
1 dodat wysokiej jakosci obiektyw do skonstruowania nowoczesnego STEM. Wraz ze
wspolpracownikami  wykazat  zdolno$¢ obrazowania atomow za pomoca
pierscieniowego detektora pola ciemnego [14]. Zbudowany STEM byt zdolny do
wizualizacji pojedynczych atomow pierwiastkow cigzkich na cienkim weglowym
podtozu [15]. Na poczatku lat 90. usprawnienia w technologii STEM pozwolity na
obrazowanie probek z rozdzielczoscia lepsza niz 0,2 nm, co oznaczalo, ze dla

niektorych materiatdw mogta by¢ obrazowana struktura atomowa.

2.3. Mikroskopia elektronowa w badaniach strukturalnych

Na przestrzeni ostatnich kilkunastu lat nastgpit duzy postep techniczny
w dziedzinie konstrukcji mikroskopoéw elektronowych transmisyjnych. Wysoka jakos$¢
optyki elektronowej, dzigki opracowaniu precyzyjnych korektorow aberracji
sferycznej soczewki obiektywowej, duza stabilno$¢ napigcia przyspieszajacego wigzke
elektrondw oraz opanowanie metod powstawania koherentnej wigzki elektronow
dzigki zastosowaniu dzial elektronowych typu FEG (ang. Field Emission Gun)
spowodowaly, ze wspoélczesne mikroskopy transmisyjne gwarantuja bardzo dobre
parametry techniczne.

2.3.1. Transmisyjny mikroskop elektronowy - obszary zastosowan na wybranych
przykladach

Transmisyjny mikroskop elektronowy od dawna zajmuje pierwsze miejsce, jesli
chodzi o wysoka warto$§¢ zdolno$ci rozdzielczej. Jest ona wynikowa wlasciwosci
soczewek magnetycznych oraz falowego charakteru elektronéw. Urzadzenia te
z powodzeniem osiggaja zdolnos¢ rozdzielcza duzo ponizej 0,1 nm oraz duzy zakres
powickszen w zalezno$ci od trybu pracy. Wspotczesne mikroskopy transmisyjne
oprécz normalnego (konwencjonalnego) trybu pracy moga pracowa¢ w trybie HR
TEM (ang. High Resolution Transmission Elektron Microscopy) lub UHR TEM
(ang. Ultra High Resolution Transmission Elektron Microscopy). Z udoskonalaniem
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uktadu elektronooptycznego mikroskopow transmisyjnych powstaly nowoczesne
metody pomiarowe, ktore rozszerzyly zakres mozliwosci  badawczych
konwencjonalnej mikroskopii transmisyjnej o mozliwos¢ analizy sktadu chemicznego
w  mikro-nano  obszarach.  Zastosowanie  spektroskopu  promieniowania
rentgenowskiego z dyspersjg energii (EDS) w mikroskopach transmisyjnych stanowito
podstawe do stworzenia analitycznej mikroskopii elektronowej. Analityczne
mikroskopy transmisyjne (ATEM) wyposazone s3 w modut STEM, ktory przejmuje
funkcje¢ skanowania wiazka 1 utatwia przeprowadzenie dokladnej analizy sktadu
chemicznego w badanym mikroobszarze.

W  niniejszym rozdziale przedstawiono wybrane przyklady zastosowania
konwencjonalnego mikroskopu TEM (Jeol 100B) bedacego na wyposazeniu Wydziatu
Inzynierii Materialowej i Metalurgii Politechniki Slaskiej. Urzadzenie to bylo
wykorzystywane do badan strukturalnych do roku 2011. Mikroskop zawierat
goniometr, ktory umozliwiat obrot probki w zakresie 060" wokot dwoch wzajemnie
prostopadtych osi. W zwigzku z tym badania strukturalne z wykorzystaniem TEM
pozwalaly na precyzyjne jakosciowe 1 iloSciowe charakteryzowanie struktury
dyslokacyjnej, procesow wydzieleniowych, okreslenia dezorientacji krystalograficznej
mikroobszarow itp.

Jako przyklad mozna poda¢ metode¢ wyznaczania wektorow Burgersa stopu
Fe-38Al. Badania zostaty przeprowadzone z uzyciem techniki cienkich folii. Istotne
dla wyznaczenia tego parametru bylo uzyskanie takich warunkéw dyfrakcyjnych, przy
ktérych wystepowalo wygaszenie obrazu dyslokacji dla trzech réznych wektorow
odbicia gni, z ktorych przynajmniej jeden nalezy do innej osi pasa. ROwnoznaczne jest
to ze zmiang kierunku wiazki padajacej B. Wektor Burgersa dyslokacji wyznaczono na
podstawie kryterium niewidocznosci (2.1) przy spetnionych warunkach dyfrakcji
dwuwigzkowej w jasnym polu widzenia. Szczegdty procedury zostaly opisane
w pracach [16, 17].

lgxb[=0 (2.1)

Przyktady wyznaczania wektora Burgersa w stopie Fe-38Al po odksztalcaniu na
gorgco pokazano w tabeli 2.1, natomiast na rys. 2.1 przedstawiono dyslokacje, dla
ktoérych wyznaczono wektory Burgersa.

Na podstawie przeprowadzonych badan sformutowano istotne wnioski bedace
podstawa pracy doktorskiej [18]. Wykazano miedzy innymi, ze w przypadku stopu
Fe-38Al po odksztalcaniu w zakresie temperatury 850°C-1000°C w strukturze
wystepowaly dyslokacje o wektorach Burgersa a[111], a[110] i a[100]. W strukturze
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stopu Fe-38Al odksztalcanego w temperaturze 1100°C ujawniono dyslokacje
0 wektorze Burgersa a[111] lub a[100] (tabela 2.1). Stwierdzono obecno$¢ licznych
dipoli dyslokacyjnych, progéw dyslokacyjnych oraz uskokéw. Wykazano, ze takie
uklady dyslokacji stanowily przeszkody dla ruchu innych dyslokacji, co
w konsekwencji byto przyczyna umocnienia stopu w temperaturze 1100°C. Dla stopu
odksztalcanego w temperaturze 1250°C wykazano obecno$¢ nieruchliwych segmentow
dyslokacji a[100], ktére prawdopodobnie tworzyly si¢ wskutek procesu wspinania.
Szczegdtowe badania 1 opis uzyskanych wynikow zostaly przedstawione we

wspomnianej pracy.

Tabela 2.1
Przyktady wyznaczania wektorow Burgersa w stopie Fe-38Al po odksztatcaniu na
gorgco [18]

Temperatura . . . .
odksztalcania , Warunki dyfrakeji dwuwiazkowe .. Wektor Burgersa
TC] [B — o$ pasa krystalograficznego, g — ptaszczyzna odbicia]
. B=[Too] | B=[T00] | B=[100] | B=[111] R [{00], [O_Ol]’ 012}
S00°C g=(001) | g=(01T) | g=(120) | g=(110) gB: ([1111;]) [T00] [T01} 111]
h11}[T10] 170
B=[Too] | B=[T00] | B=[T00] | B=[111] | B=[111]
=(001 = (110 = (110 =(011 = (110
g=(001) | g=(110) | g=(110) | g=(017) | g =(110) oo] ood]
1100°C B=[111] | B=[112] | B=[T11] | B=[T11] | B=[T13] | _ [o11}[T00},
g=012)| g=(110) | g=(011) | g=(T2) | g=(110) [010] 111
[111]
B =[023]
g=(312)
) B=[111] | B=[11] | B=P11] | B=[111]  /froo} o1}
1250°C g=(121) | g=(@20) | g=(01) | g=(017) [010]

Innym parametrem struktury dyslokacyjnej, ktory mozna byto analizowaé przy
wykorzystaniu  mikroskopu  TEM,

w mikroobszarach. Przyktadem moze by¢ praca [19], w ktdrej analizowano gestosci

bylo  okreslenie  gestosci  dyslokacji
dyslokacji dla stali austenitycznej po przeprowadzeniu proceséw rekrystalizacji
dynamicznej.

Gestos¢ dyslokacji wyznaczono na cienkich foliach wedtlug zaleznosci (2.2)

podanej w pracach [20, 21]:



56

Rys. 2.1. Mikrostruktura stopu Fe-38A1 odksztalcanego w  temperaturze 1250°C
z predkoscig 1 s, linie dyslokacji a[100] réwnolegte do kierunku (011) przy B = [111] (segmenty
dyslokacji opisano wektorami Burgersa) [18]

o= x-(n1/I1t+ n,/l1,) [m?] 2.2)
gdzie:

p - gestos¢ dyslokacji,

X - wspotezynnik okreslajagcy utamek dyslokacji niewidocznych o wektorach Burgersa
a/l2 < 111> dla sieci krystalicznej Al [20, 21].

Wspotczynnik ten zalezy od warunkéw dyfrakcyjnych, w zwiagzku z tym waznym
zagadnieniem przy okre§laniu gestosci dyslokacji jest warunek dyfrakeji
dwuwiazkowej, prezentowany m.in. w pracy [16]. W zalezno$ci od warunkow
dyfrakcyjnych wspoétczynnik x przyjmuje rozne wartosci: x = 2 dla obrazéow dyslokacji
obserwowanych w refleksie (111), x = 1,5 dla obrazow dyslokacji obserwowanych
w refleksie (200), x = 1,5 dla obrazoéw dyslokacji obserwowanych w refleksie (220),
l12) - catkowita dtugos¢ linii poziomych (pionowych) siatki, ni) - liczba przecie¢ linii
poziomych (pionowych) siatki z dyslokacjami.

Procedura wyznaczenia gestosci dyslokacji metodami TEM wymagata okreslenia
grubo$ci folii, gdyz m.in. od niej zalezy doktadno$¢ pomiaru. Stosowane metody
przygotowywania preparatow do badan za pomocg transmisyjnej mikroskopii
elektronowej pozwalajg na okreslenie grubosci folii jedynie w konkretnym miejscu.
Powoduje to, ze okreslona gestos¢ dyslokacji odnosi si¢ tylko do badanego
mikroobszaru.  Istnieje  kilka metod pomiaru grubosci cienkich  folii.
W przeprowadzonych badaniach zastosowano metode konturéw ekstynkcyjnych [20,
21], gdyz technika ta cechuje si¢ duza doktadnoscig pomiaru. Doktadnos¢ metody
wyznaczania gestosci dyslokacji zalezy przede wszystkim od precyzyjnego
wyznaczenia grubosci folii 1 wedlug [17] miesci si¢ w granicach £5% do +8%.

Grubos¢ folii w badanych miejscach okreslano z zalezno$ci:
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t=n -Ch (2.3)

gdzie:
t - grubos¢ folii;
n - liczba prazkow ekstynkcyjnych;
Chii - wartos¢ ekstynkcji.
Wartosci ekstynkcyjne Cna dla poszczegodlnych wektoréw dyfrakcyjnych ghui
przedstawiono w tabeli 2.2

2.
Tabela 2.2
Wartos¢ Chkl [nm] przy podanych wartosciach napigcia przyspieszajacego [17]
Chi {111} {200} {220}
100kV 25,6 29,6 44,6
200kV 32,5 37,5 56,5

Prazki ekstynkcyjne wystepuja w kontrascie dyslokacji przy $cisle okreslonych
warunkach dyfrakcyjnych i nachyleniu dyslokacji wzglgdem powierzchni preparatu.

W tabeli 2.3 zamieszczono wyniki pomiaru ggstosci dyslokacji dla stali
austenitycznej OH18N9 odksztatcanej z r6znymi predkos$ciami. Szczegoty na temat

zrealizowanych badan dostepne sg w pracy [19].

Tabela 2.3
Wplyw parametréw odksztalcania (temperatura 1 predkos¢ odksztalcania) na zmiany

gestosci dyslokacji wewnatrz podziarn stali OHI8N9 [19]

Parametry odksztalcania Zakres zmian gestosci | Srednia gesto$¢ dyslokacji
stali OH18N9 dyslokacji [m?] [m?]
Stan wyjSciowy 13
(przesycanie/1150°Ch/woda) 4,410

900°C; ¢= 0,04 s 8,75x101+2,30x10% 1,40x10%
900°C; ¢ =0,46 s 8,30x10%%+3,40x10™ 1,87x10*
900°C; ¢ =1,10 s 6,30x10%3=+-3,50x10%** 1,98x10*
1000°C; é= 0,04 s 3,40x10'2+2,78x10% 9,52x10%
1000°C; ¢ =0,46 s 1,40x10%+2,73x10% 2,17x10%
1000°C; ¢ =1,10 s* 2,20x10%%+4,58x10% 3,44x10"8
1100°C; = 0,04 s™ 8,42x10%+2,52x10" 1,76x10%
1100°C; € =0,46 s 8,73x10%3+1,27x10%* 1,09x10%
1100°C; ¢ =1,10 s 3,15x105+2,27x10% 1,25x10%
1200°C; é= 0,04 s 3,27x10%+8,35x10" 5,56x10"3
1200°C; ¢ =0,46 s 5,10x10%%+1,27x10™ 7,84x10%
1200°C; ¢ =1,10 s 1,40x10%%+2 26x10% 1,10x10%




58

Mozliwo$¢ analizy struktury z wykorzystaniem techniki pol jasnego i ciemnego
pozwala na precyzyjne okreSlenie mechanizméw odksztatcenia plastycznego
(rys. 2.2). Obserwacja struktury w polu jasnym jest najczesciej stosowanym sposobem
pracy mikroskopu. Podczas pracy w polu ciemnym przestona obiektywu przepuszcza
jedng z wigzek ugietych. Cecha charakterystyczng pola ciemnego jest duzy kontrast.
Jasne obszary na cienkiej folii pochodza od wybrane; wigzki ugietej, ktora ulegta
dyfrakcji. Technika pola ciemnego jest pomocna przy identyfikacji faz wystepujacych

w osnowie, ale rowniez w okresleniu dezorientacji mikroobszarow.

g
[C

Rys. 2.2. Mikrostruktura stopu Fe-28A15Cr po odksztalcaniu na gorgco - koalescencja podziarn, a)
pole jasne, b) pole ciemne, c) mikrostruktura stopu Fe-38Al po odksztatcaniu na goraco - migracja
granicy ziarna [22]

Przeprowadzone w pracy [22] badania strukturalne z wykorzystaniem techniki pol
jasnego oraz ciemnego ujawnity mechanizmy odbudowy struktury. Wskazano bowiem
na zjawiska migracji granic szerokokatowych w strukturze stopu Fe-38Al po
odksztalceniu na goraco oraz koalescencj¢ podziarn w przypadku stopu Fe-28AI5Cr.

Mikroskop skaningowy wyposazony w modul EBSD (ang. Elektron Back
Scattering Diffraction) jest niezastgpionym narz¢dziem do szybkiej analizy orientacji,
dezorientacji i wielkosci krystalitow dzieki wykorzystaniu dyfrakcji linii Kikuchiego.
Wykorzystanie tego urzadzenia daje réwniez mozliwo$¢ przeprowadzenia analiz
statystycznych wybranych mikroobszaréw.

Najdoktadniejszag metoda bazujaca na wykorzystaniu technik TEM, ktora stosuje
si¢ do okre§lania wzajemnej orientacji podziarn/ziarn, oparta jest réwniez na
wykorzystaniu linii Kikuchiego, ktére wystgpuja na obrazie dyfrakcyjnym [23].
Potozenie linii Kikuchiego jest czule na orientacje probki, z tego powodu linii tych
uzywa si¢ do precyzyjnego wyznaczenia orientacji probki. Wykazano, ze doktadnos¢
tej metody wynosi ok. 0,2° [24]. Warunek ostro$ci i widocznoéci linii Kikuchiego jest
dobrze spetniony w przypadku materiatow nieodksztalconych. Badania strukturalne z
wykorzystaniem mikroskopu JEOL 100B umozliwiaty uzyskanie tego typu dyfrakcji
przy odpowiednio spelnionym warunku grubosci preparatu. Za pomocg programu

komputerowego [25] istniata mozliwo$¢ oceny orientacji i dezorientacji w lokalnych
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obszarach cienkiej folii. Jednakze takie badania s3 bardzo zmudne i1 dlugotrwate,

a mozliwos¢ oceny struktury sprowadza si¢ jedynie do wybranych mikroobszarow

(rys. 2.3). Szczegétowe badania wyznaczania orientacji i dezorientacji
z wykorzystaniem TEM zawarto w pracy [26].

Rys. 2.3. Obraz TEM rozdrobnionej struktury Al. Przy wykorzystaniu dy;r.akcji Kikuchy wyznaczono
dezorientacj¢ i mikroteksture [26]

W sytuacji gdy probki podlegaja ciagtemu odksztatceniu lub grubos¢ preparatu jest
niewystarczajagca, obrazy dyfrakcyjne w wigkszosci przypadkéw nie wykazuja linii
Kikuchiego. Mozna wtedy wyznacza¢ dezorientacje krystalograficzne z dyfrakcji
punktowej, niemniej jednak ten sposéb okreslenia dezorientacji obarczony jest sporym
btedem. Jak podaje Pumphrey [27], uzycie prostej metody pomiaru dezorientacji
krystalograficznej daje $redni blgd rzedu 3725°. Maksymalne odchylenie ok. 7°
rejestruje sie dla refleksow niskich rzedow, minimalne warto$ci odchylenia ok. 1°5” sg
charakterystyczne dla refleksow wysokich rzedow. Przyktad okreslenia dezorientacji
krystalograficznej podano w pracy [19], a wybrane wyniki odnoszace si¢ do struktury
podziarnowej stali austenitycznej zamieszczono narys. 2.4.

W celu oszacowania wzajemnej dezorientacji podziarn wybrano dobrze
uksztattowane obszary struktury. Dla sgsiednich podziarn wykonano dyfrakcje dla
okreslenia osi pasa. Dla ukladu regularnego RSC katy miedzyptaszczyznowe, ktore

postuzyly do oszacowania katow dezorientacji podziarn, liczono z zalezno$ci [28]:

h.h, +k.k, + L1,

Jhe +kZ +12-\hZ +kZ +12

Dyfrakcje z poszczeg6lnych podziarn wykonywano przy identycznym ustawieniu

CoS@ = (2.4)

probki wzgledem wigzki elektrondw.
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Rys. 2.4. Struktura stali 5H17G17 po odksztalceniu w temperaturze 1000°C z predkoscig 0,23s™.
Cyfry 1+19 oznaczaja miejsca z ktorych wykonano dyfrakcje. Na granicach podziarn podano wartosci
dezorientacji krystalograficznej [19]
2.3.2. Skaningowy transmisyjny mikroskop elektronowy - STEM

Skaningowy  transmisyjny  mikroskop  elektronowy (STEM)  stanowi
wielofunkcyjne narzedzie pozwalajace na wszechstronne zobrazowanie struktury
materialu w zalezno$ci od rodzaju uzytego detektora. STEM faczy cechy wspdlne,
ktore sa charakterystyczne dla mikroskopu TEM oraz SEM. W przypadku
konwencjonalnych mikroskopow TEM caly obszar probki o$wietlany jest wigzka
elektrondw réwnoczesnie o S$rednicy wigzki wigkszej od pola obserwacji (kilka
milimetrow). Z kolei w przypadku STEM bardzo mata cz¢$¢ obszaru jest oswietlana
wigzka o $rednicy znacznie mniejszej (ok. kilka tysigcznych milimetrow) od pola
obserwacji. Wigzka jest przemieszczana (skanowana) po probce, w zwigzku z czym
obraz nie powstaje rownoczesnie. O ile sposdb powstawania obrazu jest typowy dla
mikroskopu skaningowego, o tyle analizy struktury dokonuje si¢ opierajac si¢ na
cienkich foliach. Mikroskopy STEM dziatajg przy napieciu przyspieszajacym ok. 200
kV, podobnie jak mikroskopy TEM. Obrazy STEM nie sg przeksztalcane przez
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soczewki, w zwiazku z czym nie wystepuja wady zwigzane z odwzorowaniem
optycznym soczewek powigkszajacych utworzony obraz. Urzadzeniu temu przypisuje
si¢ duza tatwos¢ 1 szybkos¢ obstugi. Od 2011 roku Wydzial Inzynierii Materiatowej
i Metalurgii Politechniki Slaskiej wyposazony jest w Skaningowy Transmisyjny
Mikroskop Elektronowy, ktory pracuje przy napigciu przyspieszajacym 200 kV,
wyposazony jest w dzialo FEG z emiterem Schottky’ego, ma niezbedne detektory
umozliwiajgce analizg struktury i sktadu chemicznego. Obrot probki mozliwy jest
w jednym kierunku w zakresie od 020",

2.3.2.1. Zrédlo elektronéw w STEM

W STEM wiazka elektronowa moze zosta¢ skupiona do $rednicy ok. 0,05-0,2 nm.
Gwarantuje to uzyskanie odpowiedniej zdolnos$ci rozdzielczej, co jest mozliwe dzigki
zastosowaniu odpowiedniego dziata elektronowego. Istniejag dwa gléwne typy dziat
elektronowych, w ktorych wykorzystuje si¢ zjawisko termoemisji lub emisji polowej
(FEG - ang. Field Emission Gun). Szczegélnie dziata z emisjg polowa elektronow
znalazty zastosowanie jako zrédlo elektronow we wspotczesnych mikroskopach
elektronowych, w tym STEM., miedzy innymi dlatego, ze dziata FEG charakteryzuja
si¢ najmniejszym rozmiarem zrodia elektrondéw. Dziata z emisja polowg wyrdzniajg
si¢ najdtuzszym czasem eksploatacji. Emitujg elektrony koherentne o matym
odchyleniu energetycznym, co bezposrednio wpltywa na poprawe  zdolnosSci
rozdzielczej, gdyz wysoka stabilno$¢ energetyczna zmniejsza niekorzystny wplyw
aberracji chromatycznej [29]. Glownym parametrem charakteryzujacym dziato
elektronowe jest jasnos$¢ zrodta wigzki B (parametr ten definiuje si¢ jako gestos¢ pradu
do jednostkowego kata brylowego). Zwigkszona jasnos$¢ P jest efektem wytworzenia
pola elektrycznego o duzym natezeniu, co bezposrednio wplywa na uzyskanie
odpowiedniej zdolnosci rozdzielczej [30]. W tabeli 2.4 zestawiono parametry réznych
typoéw dziat elektronowych.

Istota dziata FEG tkwi w budowie igly (tipa), ktoéra jest niezwykle cienka na koncu
(rys. 2.5). Dla igly o $rednicy ostrza 100 nm przytozenie napigcia 1 kV powoduje
wygenerowanie pola elektrycznego skoncentrowanego na ostrzu tipa o natgzeniu
E = 10'° V/m. Skoncentrowane pole elektryczne o duzym natezeniu moze powodowaé
naprezenia w emitujagcym elektrony ostrzu, dlatego material z jakiego wykonana jest
katoda. musi cechowa¢ si¢ odpowiednimi parametrami mechanicznymi. Najczesciej

stosuje si¢ krystaliczng igle wolframowa o orientacji krysztatlu <310>.


https://pl.wikipedia.org/wiki/Emisja_termoelektronowa
https://pl.wikipedia.org/wiki/Emisja_polowa
https://pl.wikipedia.org/wiki/Mikroskop_elektronowy
https://pl.wikipedia.org/wiki/Mikroskop_elektronowy
https://pl.wikipedia.org/wiki/G%C4%99sto%C5%9B%C4%87_pr%C4%85du_elektrycznego
https://pl.wikipedia.org/wiki/K%C4%85t_bry%C5%82owy
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Tabela 2.4
Zestawienie parametrow dziat elektronowych [30, 31]
Katoda LaBg Dziatoz emisjq i Dziatozzimng
wolframowa Schotky’ego | emisjgpolowa
Parametr Jednostka v -
w {
|
Jednostka wyjscia eV 4,5 2,4 3,0 4,5
9
Stata Richardsona A/m2K? 6x10° 4x10
Temperatura pracy K 2700 1700 1700 300
Gestos¢ pradu A/m? 5 10? 10° 106
1013
Jasnos¢ A/m?sr 10%0 5x101 5x1012
Rozmycie energetyczne eV 3 1,5 0,7 0,3
Stabilnos¢ pradu emisji %/h <1 <1 <1 5
Prdéznia Pa 102 10* 10° 107
Czaszycia h 100 1000 >5000 >5000
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Rys. 2.5. Obraz SEM supresora z zainstalowang iglg, a) widok z boku, b) widok z goéry [30]

Elektrony s3 emitowane z wierzchotka tipa przez zjawisko tunelowania.

Efekt

tunelowy zachodzi w przypadku zrédet FEG w temperaturze pokojowej — nie ma wiec

konieczno$ci ogrzewana katody do wysokich temperatur jak w przypadku dziat

Z termoemisjg, przy czym powierzchnia ostrza powinna by¢ czysta. W zwiagzku z tym

zrédta FEG powinny dziata¢ w bardzo restrykcyjnych warunkach prozniowych

(10° Pa). Ewentualnie zrédlo moze byé¢ podgrzewane. Podgrzanie katody powoduje

usunigcie zanieczyszczen i umozliwia prace dziata w mniej restrykcyjnych warunkach

préozniowych (10° Pa). Zwilzanie ostrza ciektym ZrO; poprawia stabilno$¢ pracy
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dziata FEG. Polaczenie emisji polowej FEG z podgrzewaniem katody i1 zwilzanie jej
ZrO2 stanowi podstawe dziatania emiterow Schottky’ego. Dziata tego typu sa uwazane
za najbardziej optymalne rozwigzanie emisji elektronow w mikroskopii elektronowe;.
Dziato z emisjg polowa (emiter Schottky'ego) charakteryzuje si¢ wiazka elektronow
0 wysokiej stabilnosci w dlugim okresie (<0,4%/10 godz.) przy jednoczesnym
zapewnieniu wysokich wartosci pradu wigzki (200 nA).

2.3.2.2. Detektory w STEM i obrazowanie struktury
Wiazka pierwotna elektronow wygenerowana z dziata (FEG), a nastepnie
uksztattowana przez uktad optyczny, skladajacy sie¢ z soczewek kondensora oraz
obiektywu (rys. 2.6), skanuje powierzchni¢ preparatu (podobnie jak w przypadku
SEM) [31]. Sygnaly emitowane z probki (energie elektronow) docierajg do
odpowiednich detektorow. Rozwigzania konstrukcje typowych mikroskopéw STEM
przewidujg nastepujace detektory:
e SE (Secondary Electron) - detektor elektrondéw wtornych pozwalajacy na
obserwacj¢ powierzchni probki,
e EDX (Energy Dispersive X-ray Spectroscopy) - detektor promieniowania
rentgenowskiego pozwalajacy na analize sktadu chemicznego,
e TE (Transmitted Electron) - detektor elektronow przechodzacych, tzw. pole jasne
STEM,
e ZC (Kontrast Detektor) - detektor elektrondw rozproszonych, tzw. pole ciemne
STEM.
Powstajacy sygnat z oddzialywania wigzki elektronow 2z materiatem jest
rejestrowany (zapisywany cyfrowo) i wySwietlany na monitorze w postaci obrazu.
Mikroskop STEM Hitachi HD-2300A pracuje w trzech trybach: w trybie
klasycznym z mozliwo$cig powigkszania struktury do 600 tys. razy, w trybie HR
TEM, w ktérym obraz moze by¢ powigkszony 2 miliony razy, oraz w trybie UHR
TEM z mozliwo$cig powickszania obrazu struktury do 6 milionow razy. Istotna dla tej
grupy mikroskopow jest prosta obstuga. Najczgsciej stosowanymi preparatami do

analizy struktury sa cienkie folie.
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Rys. 2.6. Sktadowe mikroskopu STEM [31]
Sygnaty SE, BF oraz ZC w STEM mozna uzyska¢ jednoczesnie; umozliwia to

bezposrednig korelacjg¢ obrazow (rys. 2.7).

HD 23004 2000V 25 0k 2C

Rys. 2.7. Mikrostruktura nadstopu niklu a) obraz utworzony z wykorzystaniem detektora SE, b) obraz
utworzony z wykorzystaniem detektora BF, c¢) obraz utworzony z wykorzystaniem detektora ZC,
badania wlasne

Detektor EDS. Waznym elementem sktadowym mikroskopu STEM jest analizator
EDX (Energy Dispersive X-ray Spectroscopy). Wysylane przez probke
promieniowanie X zbierane jest w detektorze EDS, a nast¢pnie sygnal jest

przetwarzany i wyswietlany w postaci widma bedacego zaleznos$cia licznych zliczen
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w  funkcji  energii  promieniowania.  WartoSci  energii  promieniowania
charakterystycznego pozwalajg na identyfikacje pierwiastkow w probcee, podczas gdy
intensywnos$¢ (wysokos¢ pikow) umozliwia analize ilosciowa [32, 33]. Analiza EDS
pozwala na identyfikacje¢ pierwiastkow o liczbie atomowej Z wigkszej od 3 (czyli od
boru, dla ktorego Z=4). Detektor EDS zapewnia mozliwos$¢ rejestracji promieniowania
rentgenowskiego: z punktu, wzdhuiz dowolnie poprowadzonej linii (tzw. linescan),
z obszaru skanowanego wigzka elektronowa (tzw. mapping). Gwarancja
wykrywalnos$ci  pierwiastka wynosi ok. 0,1% [14]. Zasada generowania
promieniowania X i jego detekcja przez detektor EDS jest taka sama jak
w mikroskopie SEM. Z uwagi jednak na pewne odrgbnosci  konstrukcyjne
mikroskopéw 1 zastosowane napigcia przyspieszajagce mozna zauwazyC znaczace
roznice, dotyczace m.in. rozdzielczosci analizy EDS 1 glebokoSci penetracji probki
[34]. Analizator pozwala na okreslenie sktadu chemicznego z wysoka zdolnoscig

rozdzielcza, ktora zalezy od Srednicy wytworzonej wigzki.

V="1um?3

Rys. 2.8. Objetos¢ aktywowana, a) probka masywna w SEM, b) cienka folia w przypadku katody
typu LaBs, c) cienka folia w przypadku katody typu FEG [16]

Z rys. 2.8 wynika, ze obszar wzbudzenia w cienkiej folii jest porownywalny ze
srednicg utworzonej wigzki z wykorzystaniem dziata FEG. Ze wzglgdu na niewielka
grubo$¢ preparatu (100 nm — 200 nm) wiazka prawie wcale nie ulega rozproszeniu.
Mata objetos¢ wzbudzanego materiatu wymaga uzycia czutych detektorow EDS.

Zastosowany system skanowania wigzki oznacza, ze STEM nadaje si¢ do technik
analitycznych. Analiza taka pozwala na oceng¢ ilo$ci i rodzaju pierwiastkow (analiza
sktadu jakosciowego i iloSciowego) znajdujacych si¢ w badanej probce z duza
doktadnoscia 1 precyzja. Przyklad zastosowania mikroskopu STEM 1 EDS
zobrazowano na rys. 2.9 i w tabeli 2.5. Do analizy sktadu chemicznego w stali
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12CrMoWCuUVNb po zastosowaniu 100 000 godz. ekspozycji, wykorzystano analizg
Z punktu, a dodatkowo przeprowadzono analize¢ z powierzchni probki w postaci
cienkiej folii [35]. Zrealizowane badania pozwolity sklasyfikowa¢ sktad chemiczny
wydzielen, a dodatkowo dzigki mapowaniu powierzchni okreslono morfologie oraz
wielko$¢ wydzielen. Zastosowanie tej techniki badawczej z duza dokladnoscia
pozwala na scharakteryzowanie nanobszaréw roznigcych si¢ skladem chemicznym
(rys. 2.9).

o o [ 14

Rys. 2.9. STEM- EDS mapping wydzielen M23C6, MX i fazy Lavesa w stali 12CrMoWCuVNb [35]
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Sktad chemiczny wydzielen w stali 12CrMoWCuVNbD [35]

Tabela 2.5

12CrMoWCuVNb

Sktad chemiczny wt. %

Cr Fe Mo \Y Nb W
53,4 29,0 19 3,5 - 12,0
56,5 26,8 2,2 04 - 14,0
69,5 17,9 - - - 12,4
73,3 17,1 - - - 9,6
) 70,7 18,7 - - - 10,4
Nieregularne o $rednicy ok. 64,4 243 10,0 - - 13
200 -300 nm obserwowane w sasiedztwie 63,9 24,9 9,8 0,7 - 0,6
fazy Lavesa phase i/lub MC(X) 55,9 264 | 181 - - -
63,1 26,0 10,9 - - -
69,3 17,5 4,0 - - 9,2
61,5 16,0 4,3 0,6 - 17,5
66,0 14,9 4.4 - - 14,6
64,0 18,3 3,7 0,8 - 13,2
66,7 15,6 3,4 - - 14,3
© 68,7 15,1 4,0 0,2 - 12,0
Q Srednia 64,4 206 | 51 | 04 - 9,4
> 60,9 25,7 - 0,5 - 12,8
57,7 28,8 - - - 13,2
51,9 32,9 - - - 15,1
69,4 19,1 - - - | 114
Plytkowe 62,6 15,9 3,8 0,5 - 17,0
O $rednicy ok. 100 nm -200 nm 67,7 20,8 2,3 0,3 - 88
63,8 15,9 3,7 - - 16,6
67,9 15,8 3,7 - - 12,4
62,8 14,7 3,6 0,7 - 18,1
64,2 13,9 3,1 3,6 - 15,1
Srednia 62,9 203 | 20 06 14,0
55,3 10,6 - - - 34,1
Sferoidalne o $rednicy ok. 50 nm 60,1 10,1 - 8,8 - 20,9
60,6 13,8 4,0 - - 21,6
Srednia 58,7 115 | 13 2.9 - | 255
46,3 58 - 30,9 16,9 -
@ 49,5 5,7 - 374 | 74 )
@ 47,7 45 - 30,7 | 17,0 -
S 53,1 10,5 - 36,4 - -
N 48,1 10,7 - 35,3 58 -
Srednia 49,0 74 - 341 | 94 -
11,9 54,6 4.6 - - 28,8
8,6 28,7 10,7 - - 52,0
Nieregularne o $rednicy ok. 11,1 52,8 3,4 - - 32,6
3 50 nm - 200 nm obserwowane 21,4 24,9 9,9 - - 43,8
2 w sasiedztwie MasCs i/lub MC(X) 78 279 | 109 | - - | 534
Q 1,7 26,7 8,4 - - 56,9
4 6,1 31,4 9,9 - - 52,4
& Srednia 10,6 353 | 83 45,7
- Prawie réwnoosiowe 10,5 25,4 9,2 - - 54,9
o $rednicy ok. 50 nm 10,0 244 | 12,7 - - 52,9
Srednia 10,2 249 | 110 53,9
13,0 6,7 31 414 341 17
Sferoidalne o $rednicy ok. 50 nm 16,5 - 32 71,7 - 8,6
8,0 21,3 7,6 - 50,3 12,8
< Srednia 12,5 93 | 46 | 377 | 281 77
o 31 15 - 954 | - -
= 2,9 1,4 - 95,4 - -
Romboedryczne o $rednicy ok. 50 nm 6,0 - - 94,0 - -
3,5 19 - 94,5 - -
3,1 - - 96,9 - -
Srednia 3,7 10 - 952 | - -
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Dyfrakcja elektronowa. Obraz dyfrakcji elektrondw mozna réwniez rejestrowac
w STEM. Wiazka elektronow w odrdznieniu od TEM jest ogniskowana na preparacie
(rys. 2.10) do obszaru o $rednicy kilku nanometrow [31, 36]. W zwigzku z tym
powstajacy obraz dyfrakcji przypomina dyfrakcje uzyskang w zbieznej wigzce CBED
(ang. Convergent Beam Electron Diffraction) (rys. 2.10). Na charakter dyfrakcji
wplywajg m.in. kat zbieznosci wiazki, Srednica wigzki, a takze rozdzielczo$¢ kamery
CCD.

wigzka padajgca
probka

soczewka

- obraz
Ob|6ktyWU dyfrakCJl
elektrony
przechodzace
Uproszczenie TEM
c) wigzka padajaca d)
soczewka
obiektywu
) '¢~, zbiezna
probka \ wigzka
elektrony
przechodzgce L
D
detektor TE

Uproszczenie STEM

Rys. 2.10. Obrazy dyfrakcji utworzone w: a), b) TEM i c), d) STEM [31]

Technika ta umozliwia identyfikacj¢ fazowa nanoobiektéw o $rednicy ok. 1 nm.

Przyktad badan z wykorzystaniem analizy dyfrakcyjnej w nanoobszarach pokazano na
rys. 2.11.
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refleksy pochodzace od
blizniakéw

Ly wrtf s

HD-2300A 200kV x80 0k TE 11/06/21 12:28 TP 300nm [011] fcc
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HD-2300A 200kV x70.0k TE 11/02/04

Rys. 2.11. Mikrostruktura stali: a) z efektem TWIP, b) nanodyfrakcja elektronowa, c) z efektem TRIP,
d) nanodyfrakcja elektronowa, badania wtasne

Detektor SE. Detektor ten pozwala na analize powierzchni materiatu przy
wykorzystaniu cienkich folii lub materiatéw proszkowych, ktoére uprzednio musza
zosta¢ naniesione na siateczki z powloka weglowa. Mozna réwniez stosowaé
w badaniach preparaty grubsze (ok. 1 mm), ktére mocowane sa w specjalnych
uchwytach.

Detektor TE. Dzigki uzyciu detektora (TE) potozonego osiowo do przechodzacej
wiazki elektronéw rejestrowany jest sygnat pochodzacy od elektronow odbitych pod
niewielkimi katami, co w efekcie daje obraz w polu jasnym. Ten typ obrazowania jest
czesto wykorzystywany do tworzenia tzw. obrazow uzupetniajgcych dla obrazowania
z zastosowaniem detektora ZC. Oznacza to, ze w przypadku obrazowania STEM
gléwnej roli w badaniach strukturalnych nie przypisuje si¢ wlasnie temu detektorowi,
cho¢ detektor TE, moze by¢ rowniez wykorzystany do uzyskania obrazéw o
rozdzielczosci atomowej. Powstajacy obraz jest typowy dla obrazu BF (pole jasne)
mikroskopii transmisyjnej. Do tworzenia takich obrazow stosuje si¢ przede wszystkim
kontrast dyfrakcyjny. Istota tego kontrastu wynika z faktu, ze niektore mikroobszary
w probce (spetniajagce warunek Bragga) rozpraszaja padajaca wiazke elektronéow o
wiele bardziej niz inne mikroobszary [37]. Dzigki temu kontrastowi mozliwa jest
obserwacja defektow struktury krystalicznej, takich jak dyslokacje [38] (rys. 2.11,
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2.12), granice ziaren czy wydzielen. W TEM przy idealnie spetnionym warunku
odbicia Bragga (gdy s=0) kontrast jest najlepszy (gdy s odbiega od 0, to kontrast jest
mniejszy). Jesli w danych warunkach nie dochodzi do rozpraszania wigzki, 0znacza to,
ze warunek Bragga nie jest spetniony [37, 38]. Dlatego konieczne jest pochylanie
probki z wykorzystaniem goniometru, tak aby ustawi¢ probke w odpowiedniej
orientacji, spetniajacej warunek odbicia. Mikroskopy TEM wykazuja lepszy kontrast
dyfrakcyjny niz obrazy uzyskane w STEM. W TEM aperturg obiektywu wybiera si¢
jedna rozproszong wigzke speiniajagcag warunek Bragga [38], natomiast w przypadku
mikroskopéow STEM detektor zbiera kilka wigzek rozproszonych [31], co istotnie
zmniejsza kontrast dyfrakcyjny. Uzyskanie pola ciemnego w STEM odbywa si¢ przez
nachylenie wigzki. W tym przypadku widoczne sa obszary roznigce si¢ dezorientacja
krystalograficzng (rys. 2.12).

AV

2

N NN
HD-2300A 200kV x45.0k TE 16/01/28 600nm HD-2300A 200kV x45.0k TE 16701728

Rys. 2.12. Mikrostruktura stopu CuCr0,6 po odksztatcaniu SPD: &) w jasnym polu b) w ciemnym polu

widzenia, badania wlasne
Detektor ZC. Tworzenie obrazu w polu ciemnym wymaga zastosowania detektora

pierscieniowego (HAADF - high angle annular dark field) [31, 40]. Do tworzenia
obrazéw w polu ciemnym (ZC) wykorzystuje si¢ zjawisko rozpraszania sprezystego,
podczas ktérego dochodzi do zmiany trajektorii poruszajacych si¢ elektronow bez
zmian energii elektronow. Kat rozproszenia moze miesci¢ si¢ w zakresie 0<0<180".

Gdy elektron zbliza si¢ do jadra atomowego, sita oddziatywania wzrasta, zwigksza si¢

réwniez kat rozpraszania 0. Wyrdznia si¢ dwa mechanizmy, w wyniku ktorych

dochodzi do zmiany trajektorii elektronu [41]:

o wskutek kulombowskiego oddzialywania z dodatnim potencjalem jader
atomowych — znaczna zmiana trajektorii elektronu. Niekiedy mozliwe jest nawet
catkowite wsteczne rozproszenie elektronu na jadrze atomowym 6 =180°;

e wskutek kulombowskiego odpychania z chmurg elektronow wokot jader
atomowych — zmiana toru elektronu rozpraszanego jest niewielka. Jest to tzw.

niskokatowe rozproszenie sprezyste (rozpraszanie niekoherentne).
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Prawdopodobienstwo, ze wskutek rozproszenia sprezystego dojdzie do odchylenia
wigzki pierwotnej o kat 0, okresla tzw. przekrdj czynny o [39], ktory zalezy od
tadunku jadra atomowego Z, kata rozpraszania i energii elektrondéw wigzki pierwotne;.
Wynika z tego, ze prawdopodobienstwo rozpraszania sprezystego elektronow na
atomach probki jest wigksze dla probek zawierajacych pierwiastki o wigkszej liczbie
atomowej Z. Im mniejszy jest kat rozpraszania 0, tym mniej elektronéw zmieni
trajektorie pod katem wyzszym niz 5°. Zatem rozpraszanie sprezyste przewazaé bedzie
dla pierwiastkow o wigkszej liczbie atomowej Z.

Idea obrazowania struktury z wykorzystaniem oddziatywania sprezystego
nieckoherentnego (rozpraszanie pod kgtami wigkszymi niz 5) 2z uzyciem
szerokatowego pierscieniowego detektora HAADF do obrazowania struktury
materiatlu roznigcej si¢ skltadem chemicznym, gdzie uzyskany kontrast jest
proporcjonalny do kwadratu liczby atomowej Z, stala si¢ znamienng technika
w mikroskopach STEM (rys. 2.13). Jesli roznica w liczbie atomowej pierwiastkow,
z ktérych sklada sie¢ probka, jest zbyt mata, interpretacja obrazéw moze byc¢
niemozliwa [42].

STEM

zogniskowana wigzka

&
- X-rays
| Srednica wigzki
0.2-0.5nm . l gruboé¢ <100nm
-_' 9- II \ b\‘ ;

niekoherentne
rozproszenie
elektronow f

niekoherentne
rozproszenie
elektronéw

koherentne
rozproszenie
elektronow

pole jasne

Rys. 2.13. Schematyczna interpretacja koherentnego i niekoherentnego rozpraszania elektronow na
cienkiej probce z wykorzystaniem detektora TE i ZC [31]

Do tworzenia obrazéw z wykorzystaniem ZC ma zastosowanie kontrast
rozproszeniowy (mass-thickness kontrast). Kontrast ten jest efektem niespdjnego
(niekoherentnego) rozpraszania sprezystego. W obszarach o wigkszej liczbie
atomowej i wiekszej grubosci dochodzi do silniejszego rozpraszania elektronow. Ten
typ kontrastu do odwzorowania struktury pozwala na tworzenie obrazéw o wysokiej

rozdzielczosci, szczeg6lnie tych faz, ktore roznig si¢ sktadem chemicznym [41]. Ten
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typ kontrastu jest wykorzystywany rowniez w badaniu preparatow biologicznych czy
tworzyw polimerowych [40]. Z tego wzgledu przez wiele lat metody kontrastu ZC
znalazty zastosowanie prawie wylacznie w naukach biologicznych.

W STEM obraz uzyskany dzigki kontrastowi rozproszeniowemu jest szczegdlnie
przydatny w przypadku probek grubych i/lub czulych na wigzke.

Obrazowanie struktury przy wykorzystaniu rozpraszania niekoherentnego cechuje
si¢ lepsza rozdzielczoscig niz koherentne odwzorowanie struktury z zastosowaniem
kontrastu fazowego [31, 39]. Obrazy utworzone dzigcki kontrastowi ZC mogag
wykazywaé rozdzielczo$¢ na poziomie atomowym [43, 44]. Zatem obrazowanie
STEM za pomoca detektora ZC stalo si¢ atrakcyjng technikag w mikroskopii
wysokorozdzielczej UHR dzigki mozliwosci bezposredniej interpretacji struktury.
W przypadku kontrastu fazowego grubos$¢ preparatu, orientacja, wspdiczynnik
rozproszenia i astygmatyzm bedg wpltywaly na uzyskanie obrazu sieci krystalicznej
o rozdzielczosci atomowej. Wynika z tego, ze w mikroskopii TEM UHR efekty
strukturalne wynikajace z kontrastu fazowego nie bgda jednoznaczne i obrazy takie
o rozdzielczosci atomowej nalezy poréwnac¢ z symulacjami w celu umozliwienia
interpretacji. Tymczasem zaleta obrazowania ZC w trybie UHR jest mozliwos¢
wizualnego odréznienia odmiennych ptaszczyzn atomowych roznigcych si¢ sktadem
chemicznym. Dodanie korektora aberracji sferycznej do STEM umozliwito skupienie
wigzki elektronow do $rednic ponizej 1 nm, co jednocze$nie pozwolito na uzyskanie
obrazéw o poréwnywalnej zdolnos$ci rozdzielczej. Dzigki temu mozliwa byla
identyfikacja pojedynczych kolumn atomowych. Pierwszy mikroskop STEM
zawierajacy korektor aberracji sferycznej zostal zademonstrowany w 1997 r. [31],
o rozdzielczosci 0,19 nm, a wkrotce potem w 2000 r. o rozdzielczosci ok. 0,136 nm
[31, 39]. Od tego czasu opracowano zaawansowane mikroskopy STEM z aberracja
sferyczng i chromatyczng, z rozdzielczoscig ponizej 50 pm [31]. Nalezy doda¢, ze
obraz ZC stabo zalezy od grubos$ci probki i ostro$ci obiektywu. Zmienia si¢ powoli
i plynnie z grubo$cig probki. Przy stosunkowo grubych probkach dochodzi do utraty
kontrastu.

Niekoherentny sygnat ZC w duzym stopniu zachowuje kontrast dyfrakcyjny obrazu
BF (rys. 2.14). Wida¢, ze detektor zbiera rowniez wigzki ugiete pod matymi katami,
a obraz dyslokacyjny widoczny na obrazach ZC jest czeSciowo takze tworzony dzigki
kontrastowi dyfrakcyjnemu. Dzigki temu uzyskany obraz jest podobny do obrazow
konwencjonalnych utworzonych dzigki detektorowi TE. Dzigki obrazom ZC
interpretacja strukturalna jest duzo tatwiejsza. Z rys. 2.14 wynika, ze obraz uzyskany

dzigki ZC wplywa na poprawe widoczno$¢ poszczegolnych —sktadnikéw
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strukturalnych. W przypadku najmniejszych elementow struktury mozna z latwoscia
otrzyma¢ dokladne dane o rozmiarach faz i ich morfologii w przeciwienstwie do

obrazow tworzonych z wykorzystaniem detektora TE.

Rys. 2.14. Mikrostruktura stopu Al-Cu po odksztatceniu: a, ¢) obraz BF b, d) obraz ZC, badania
wlasne

2.4. Uwagi koncowe

Na Wydziale Inzynierii Materialowej Politechniki Slaskiej badania strukturalne
z wykorzystaniem TEM zostaty zapoczatkowane wraz z zakupem mikroskopu TESLA
BS613, ktory pracowat przy napigciu przyspieszajacym 120 kV. Mikroskop zostat
zainstalowany w 6wczesnym Instytucie Inzynierii Materiatowej Politechniki Slaskiej.
To nowoczesne urzadzenie jak na owe czasy bylo szczegdlnie przydatne do analizy
struktury metodg replik, w tym replik ekstrakcyjnych. Pionierem w prowadzeniu
badan byt wowczas Wojciech Szkliniarz. W 1972 roku uruchomiono w Zaktadzie
Materiatoznawstwa Instytutu Inzynierii Materiatowej Politechniki Slaskiej jeden
z pierwszych w kraju, nowoczesny konwencjonalny mikroskop TEM JEM Jeol 100B
pracujacy przy napigciu przyspieszajacym 100 kV. Do badania struktury gltownie
metali 1 stopéw wykorzystywano techniki badawcze, ktére mikroskop oferowal, a byty
to techniki pola jasnego, pola ciemnego oraz dyfrakcja elektronéw (dyfrakcja

selektywna oraz mikrodyfrakcja). Tq technika badawczg przez wiele lat zajmowali si¢
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wowczas Wojciech Szkliniarz, Adam Hernas oraz Krystyna Zebala. Wniesli oni liczne
zaslugi w zakresie analizy zjawisk strukturalnych z wykorzystaniem tej niezwykle
trudnej 1 zmudnej techniki badawczej materialow inzynierskich. W ramach badan
z uzyciem TEM zrealizowano liczne prace naukowo-badawcze, opracowano rozprawy
doktorskie, a takze habilitacyjne.

Poczatkowo cienkie folie wykonywano metoda nowatorska, wykorzystujac
technike polerowania elektrolitycznego na opracowanym stanowisku laboratoryjnym.
Nastepnie pojawily si¢ urzadzenia do przygotowywania cienkich folii: byly to
$cieniarki elektrolityczne Tenupol 3 i Tenupol 3 Firmy Struers. W przygotowanie
preparatyki do badan TEM, nieocenione zaslugi mial zespdt obstugi technicznej,
glownie Teresa Gaska, ktora przez wiele lat zajmowala si¢ przygotowywaniem
preparatdw do TEM, ustalajac warunki metodyczne zapewniajace powtarzalnosé
wynikéw badan. Prace badawcze na mikroskopie TEM byly prowadzone do 2011
roku.

W roku 2009 na wydziale zostal zainstalowany mikroskop STEM - Hitachi HD-
2300A, pracujacy przy napigciu 200 kV z dziatem typu FEG o zdolno$ci rozdzielczej
0,2 nm. Zastosowanie tego typu mikroskopu w badaniach strukturalnych poszerzyto
mozliwosci badawcze (wykorzystanie potencjatu mikroskopu do obrazowana struktury
w trybie tzw. ZC, analiza sktadu chemicznego i fazowego w nanoobszarach) i dato
szanse na precyzyjne badanie struktury z odpowiednio duzg zdolnoscig rozdzielcza.
Przez zastosowanie badan z wykorzystaniem TEM oraz STEM byly m.in.
wspomagane nastepujace grupy zagadnien:

e mikrostrukturalne podstawy procesow odksztalcania oraz umacniania stali

1 stopéw, w tym procesy odksztatcania SPD,

e problematyka trwatosci resztkowej elementéw instalacji energetycznej po
dlugotrwalej eksploatac;ji,

e strukturalne i metalurgiczne czynniki decydujace o jakosci i wlasciwosciach
uzytkowych nadstopow na osnowie niklu.

Badania z wykorzystaniem TEM 1 STEM byly prowadzone dla ro6znych
materiatow, m.in. byly to metale: Fe, Ti, Mg, Al, Cu oraz ich stopy; stopy na osnowie
faz migdzymetalicznych Fe-Al, Ni-Al; nadstopy Ni i Co; stale austenityczne,
ferrytyczne, stale typu DUPLEX, stale typu TRIPLEX, TWIP i TRIP.

Obecnie technikg badawcza STEM zajmujg si¢ Iwona Bednarczyk, Bartosz
Chmiela, Jacek Chraponski i Kinga Rodak.

Pie¢dziesigcioletni dorobek zespoléw badawczych w zakresie mikroskopii

TEM/STEM zaowocowal licznymi osiggnieciami dotyczgcymi przedstawionej
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problematyki. Od roku 2010, czyli od momentu zainstalowania mikroskopu STEM
dorobek obejmuje: 111 prac naukowych w postaci artykutéw opublikowanych w
czasopismach polskich oraz zagranicznych, 24 projekty badawcze, 10 prac
doktorskich, 3 prace habilitacyjne, ponadto inne liczne prace naukowo-badawcze.
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Rozdzial 3
ZASTOSOWANIE TECHNIKI EBSD W BADANIACH MATERIALOW

3.1. Techniki EBSD w badaniach materialow

Wydzial Inzynierii Materialowej i Metalurgii Politechniki Slaskiej w listopadzie
2008 roku zostal doposazony w nowag aparatur¢ badawczg — detektor INCA HKL
Nordlys II wraz z oprogramowaniem Channel 5, umozliwiajagcy wykonywanie badan
technikg dyfrakcji elektronéw wstecznie rozproszonych EBSD (Electron Backscatter
Diffraction). Detektor ten zostal zamontowany w elektronowym mikroskopie
skaningowym Hitachi S-3400N, dajagc narzedzie do kompleksowej oceny

mikrostruktury materiatow inzynierskich (rys. 3.1).

Rys. 3.1. Elektronowy mikroskop skaningowy Hitachi S-3400N wyposazony w system INCA HKL
Nordlys Il (Channel 5)

Podstawg techniki EBSD jest oddzialywanie w elektronowym mikroskopie
skaningowym wigzki elektrondw z powierzchnig prébki nachylong w stosunku do osi
elektronooptycznej o kat 70,53° [1-10]. Wsrod wielu efektdow zwigzanych

Politechnika Slaska, Wydziat Inzynierii Materiatowej
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z oddzialywaniem elektronéw z materiatem probki podstawowe znaczenie ma
dyfrakcja elektrondw na ptaszczyznach krystalograficznych w warstwie wierzchniej
materiatu. Grubos$¢ tej warstwy, dajacej mierzalny sygnal, jest bardzo mala
1 zazwycza] nie wigksza niz 100 nm. Tylko niewielka czgs¢ elektronow wstecznie
sprezyscie rozproszonych speinia prawo Bragga 1 elektrony te tworzg dwa stozki
rozpraszania, zwane stozkami Kossela [1-10]. Stozki Kossela, przecinajac
plaszczyzne ekranu pokrytego luminoforem, tworza charakterystyczny uktad pasm
zwany liniami Kikuchiego (rys. 3.2). Chociaz efektem przecigcia powierzchni bocznej
stozkéw z plaszczyzng jest hiperbola, linie Kikuchiego sg widoczne jako linie proste
ze wzgledu na bardzo duze wartosci katow wierzchotkowych stozkoéw — bliskie 180°.
Wzajemne potozenie poszczegdlnych pasm Kikuchiego jest unikatowe dla kazdego
uktadu krystalograficznego i kazdej orientacji danego mikroobszaru w badanym
materiale.

wigzka
elektronéw

stozki
Kossela

linie

wiazka
elektronow 1
,rplaszczyzny N
| sieciowe

Rys. 3.2. Schemat powstawania linii Kikuchiego [10]

Dyfrakcja elektronow wstecznie rozproszonych charakteryzuje si¢ malg
wydajnoscig i niskim stosunkiem sygnatu do szumow. Dlatego jako detektory
stosowane sg powszechnie kamery CCD wysokiej czutosci, a pierwotny obraz w nich
uzyskany jest poddawany procedurom usredniania, korekcji tta i kompresji [6-10].

Dziatanie procedur u$redniania i korekcji tlta skutkuje usunigciem zmian
intensywnos$ci na obrazie 1 znaczaca poprawa intensywnos$ci linii Kikuchiego,
natomiast kompresja obrazu, polegajaca na grupowaniu pikseli, przyspiesza detekcje
1 identyfikacje linii Kikuchiego. Detekcja pasm Kikuchiego jest wykonywana przez
zastosowanie transformaty Hougha, ktora polega na sprowadzeniu linii na obrazie

(w uktadzie X - Y) do punktéw w przestrzeni Hougha (w ukladzie 6 - p) [6-10].
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Zwigkszajac rozdzielczos¢ transformaty Hougha w programie komputerowym
sterujagcym systemem EBSD, mozna skutecznie wykona¢ detekcje pasm Kikuchiego
o malej intensywnos$ci, charakterystycznej dla materiatow o zaburzonej sieci
Krystalicznej (np. wskutek naprezen).

Otrzymany doswiadczalnie obraz pasm Kikuchiego 1 poddany wszystkim
procedurom korekcyjnym jest nastgpnie porownywany z obrazem generowanym dla
danej fazy przez program indeksujacy w celu okreSlenia parametru dopasowania.
W przypadku powszechnie stosowanego systemu firmy HKL parametrem tym jest
srednie odchylenie katowe pomiedzy poréwnywanymi ukladami pasm Kikuchiego
(MAD — Mean Angle Deviation). Warto$¢ tego parametru powinna by¢ zawsze
mniejsza niz 1° [7-10].

Podstawowa cechg metody EBSD jest zdolno$¢ rozdzielcza 1 wyrdznia si¢ dwa
jej rodzaje: przestrzenna zdolno$¢ rozdzielcza (spatial resolution) i katowa zdolno$é
rozdzielcza (angular resolution). Przestrzenna zdolno$¢ rozdzielcza (rys. 3.3)
charakteryzuje si¢ nastepujacymi cechami [1-10]:

e jest w przyblizeniu trzykrotnie lepsza w kierunku rownoleglym do osi obrotu
probki niz w kierunku prostopadtym do tej osi (LR — lateral resolution);

o zwicksza si¢ dla mniejszych warto$ci energii wigzki elektronéw (niemniej w celu
uzyskania dobrego stosunku sygnatu do szuméw optymalna warto$¢ energii wigzki
elektronow to 20 keV) i wigkszej $redniej liczby atomowe] materiatu probki
(DR — depth resolution);

e zalezy od rodzaju dziata elektronowego mikroskopu skaningowego (w przypadku

dziala z emisjg polowg jest o okoto rzad wielkos$ci lepsza niz dla dziala z katoda

wigzka
elektronow

7arzona).

DR

Rys. 3.3. Przestrzenna zdolno$¢ rozdzielcza techniki EBSD [10]
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Katowa zdolnos¢ rozdzielcza osigga natomiast warto$¢ okoto 1° 1 ma szczegolne
znaczenie podczas okre§lania matych zmian orientacji w podziarnach lub
monokrysztatach. Nalezy zaznaczy¢, ze przestrzenna zdolnos¢ rozdzielcza jest cechg
ztozong 1 jej efektywng warto$¢ nalezy wyznaczy¢ indywidualnie dla kazdego zestawu
SEM/EBSD, niemniej w przypadku powszechnie stosowanych mikroskopow z katoda

zarzong najlepsza osiggana w praktyce warto$¢ to okoto 200 nm [7-10].

3.2. Zastosowanie mikroskopii orientacji w badaniach odlewow
precyzyjnych z nadstopow niklu

Pierwsza grupa materialow inzynierskich badanych za pomoca techniki EBSD na
Wydziale Inzynierii Materialowej i Metalurgii byty nadstopy niklu, przeznaczone do
wykonywania odlewéw precyzyjnych dla przemystu lotniczego (topatki turbin
1 topatkowe segmenty kierujace dla odrzutowych silnikéw lotniczych). Badania te byty
wykonywane w ramach projektow naukowo-badawczych, realizowanych wspdlnie
z Wydzialem Budowy Maszyn i1 Lotnictwa Politechniki Rzeszowskiej oraz 6wczesng
Wytwornia  Sprzgtu Komunikacyjnego WSK PZL Rzeszow S.A. (obecnie
Consolidated Precision Products CPP Poland):

e PBZ-11/RM-7/2007  (PBZ-MNiSW-03/1/2007):  ,,Opracowanie  technologii
wytwarzania elementow konstrukcyjnych czesci goracej silnikow lotniczych
metoda krystalizacji kierunkowe;”;

e FSB-34/RM-2/2009 (POIG.0101.02-00-015/08): Indywidualny Projekt Kluczowy
,Nowoczesne technologie materialowe stosowane w przemyS$le lotniczym”;
w ramach projektu zrealizowany zostat przewdd doktorski autora niniejszego
rozdziatu [10] pod kierunkiem prof. dr hab. inz. Marii Sozanskiej, zakonczony
publiczng obrong rozprawy w dniu 7.05.2013;

e INNOTECH K2/IN2/8/181849/NCBR/13: ,,Technologia wytwarzania typoszeregu
precyzyjnych, polikrystalicznych, rdzeniowanych odlewéw cienko$ciennych,
wielkogabarytowych lopatek rotora niskiego cis$nienia turbiny nowej generacji
silnika lotniczego GP7200”;

e [INNOLOT/1/8/NCBR/2013 ,,Zaawansowane technologie odlewnicze”.

Zadania badawcze wymienionych projektow realizowane byly po kierunkiem
prof. dra hab. inz. Jana Cwajny.

Wielko$¢ 1 orientacja ziaren oraz sktad fazowy maja podstawowy wplyw na

wlasciwosci nowoczesnych materiatdéw inzynierskich takich jak nadstopy niklu.
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Technika EBSD umozliwia jednoczesng oceng: ksztattu 1 wielkosci ziaren
pierwotnych, orientacji krystalograficznej (szczegélnie wazne w odlewach kierunkowo
krystalizowanych z ziarnami kolumnowymi DS - Directionally Solidified
I monokrystalicznych SX - Single Crystal) oraz identyfikacje faz (takich jak fazy
topologicznie zwarte czy wtracenia niemetaliczne).

Ocena wielkoSci 1 ksztaltu ziaren pierwotnych za pomocg techniki EBSD
w polikrystalicznych odlewach o ziarnach rownoosiowych (EQ — Equiaxed Grains)
wykazuje wiele zalet w poréwnaniu z technikg mikroskopii §wietlnej (LM — Light
Microscopy). Szczegdlnie widoczne jest to w przypadku badania odlewow
drobnokrystalicznych, gdy nieraz duza trudno$¢ stanowi dobor wlasciwego
odczynnika trawigcego, pozwalajagcego ujawni¢ w sposob jednoznaczny wszystkie
ziarna [11]. Na rys. 3.4 przedstawiono rezultat rekonstrukcji ziaren na przekroju
poprzecznym topatki turbiny, wykonany za pomoca mikroskopii swietlnej (LM) oraz
techniki EBSD; w obydwu przypadkach obrazy calych przekrojow poprzecznych

powstaly przez ztozenie wielu obrazow sktadowych.

Rys. 3.4. Rekonstrukcja ziaren na przekroju poprzecznym topatki turbiny z nadstopu niklu MAR-
M247

Wyniki oceny wielko$ci ziarna otrzymywane za pomocg technik LM 1 EBSD sg
bardzo zblizone [11]. W tabeli 3.1 przedstawiono poréwnanie wynikow ilosciowe]
oceny ziaren wykonanej na przekroju poprzecznym topatki turbiny z nadstopu niklu
MAR-M247 za pomocg obrazowania optycznego oraz techniki EBSD [11].

Ponadto mozliwa jest ocena orientacji krystalograficznej 1 ujawnianie obszaroéw
lokalnej tekstury [1, 11, 12]. Technika EBSD charakteryzuje si¢ w tym przypadku
duza czasochlonnoscia.

Mozliwos$¢ identyfikacji faz za pomocg techniki EBSD pozwala na okres$lanie faz
w wydzieleniach o niewielkich rozmiarach (rzedu 1 pm) [1, 12], jak wtracenia
niemetaliczne czy wydzielenia faz topologicznie zwartych TCP. W przypadku faz
TCP analiza EBSD czgsto nie jest jednoznaczna [1, 10, 12] i poprawng identyfikacje
mozna uzyska¢ dopiero za pomoca dyfrakcji elektronowej w elektronowym
mikroskopie transmisyjnym (TEM — Transmission Electron Microscope) [10, 12—14].
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Tabela 3.1.
Wyniki ilo§ciowej oceny ziaren na przekroju poprzecznym topatki turbiny
z nadstopu MAR-M247 [11]

LM EBSD
srednia wielkos¢ ziarna (mmz) 0,04 0,03

wspotczynnik zmiennos$ci wielkos$ci ziarna (%) 116,1 124.,6
wspotczynnik ksztaltu ziaren 0,69 0,72
wspotczynnik zmiennos$ci wspotczynnika ksztattu (%) 25,5 24,8
sredni wspotczynnik wydtuzenia ziaren 1,84 1,85
wspotczynnik zmienno$ci wspotczynnika wydtuzenia ziaren (%) 31,4 32,2

Ocena orientacji krystalograficznej w odlewach DS 1 SX to najwazniejsze
zastosowanie techniki EBSD w badaniach odlewanych precyzyjnie elementoéw
z nadstopow niklu, umozliwiajagce w szczegolnosci:

e okreslanie orientacji ziaren kolumnowych odlewéw DS wzgledem osi odlewu
(odchylenie kierunku [001] poszczegdlnych ziaren od kierunku krystalizacji) oraz
wzglednej dezorientacji ziaren sgsiadujacych (w tym wykrywanie 1 opis granic
ziaren matego 1 duzego kata) [10, 13, 16, 17];

e okreslanie orientacji odlewow SX (pomiar odchylenia kierunku [001]
monokrysztatu od kierunku krystalizacji w réznych jego strefach) [10, 19];

e identyfikacje i opis wady freckles (w polaczeniu z technika EDS) w odlewach DS
I SX — w tym skladu chemicznego, wielkosci, ksztattu i orientacji obszaréw
freckles [10, 19-26] (na réznych poziomach skali obserwacji) wzgledem calego
odlewu oraz weryfikacje przyjmowanych mechanizmoéw ich powstawania;

e Dbadanie mechanizméw powstawania i ewolucji obcych ziaren (stray grains)
w odlewach SX przez oceng¢ liczby, wielko$ci i orientacji ziaren w starterze,
selektorze i odlewie, a tym samym badanie konkurencyjnego wzrostu ziaren
w powigzaniu z czynnikami geometrycznymi [10, 27-30].

Monokrystaliczne odlewy z nadstopow niklu znalazly zastosowanie w czgsci
goracej silnikéw odrzutowych jako topatki turbin wysokiego cisnienia — brak granic
ziaren skutkuje otrzymaniem bardzo duzej odpornosci na petzanie. Dla uzyskania
optymalnych wlasciwo$ci mechanicznych, krystalizacj¢ kierunkowg prowadzi si¢ tak,
aby kierunek <001> byl rownolegly do kierunku krystalizacji (dopuszczalne
odchylenie to 15°). Wyznaczanie orientacji krystalograficznej odlewow
monokrystalicznych wykonuje si¢ na podstawie figur biegunowych (stanowigcych
projekcje stereograficzne wybranych kierunkéw z gornej potsfery projekcji na
plaszczyzne probki) oraz odwrotnych figur biegunowych (przedstawiajacych
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informacj¢ o tym, w jaki sposob poszczegdlne kierunki krystalograficzne s3
zorientowane wzgledem normalnej do probki). Na rys. 3.5a przedstawiono teoretyczne
figury biegunowe {100}, {110} i {111} oraz teoretyczne odwrotne figury biegunowe
dla idealnego monokrysztatu nadstopu niklu o orientacji <001>. Figury biegunowe
1 odwrotne figury biegunowe dla odlewoéw monokrystalicznych z nadstopu CMSX-4
krystalizowanych z predkosciami 1 mm/min i 3 mm/min pokazano na rys. 3.5b.
Wykonane pomiary wskazuja, ze dla predkosci krystalizacji 1 mm/min odchylenie
kierunku <001> od kierunku krystalizacji miato warto§¢ 3,3°, a dla odlewu
krystalizowanego z predkoscia 3 mm/min bylo to 8,5°. Jest to ogolna tendencja: ze
wzrostem predkosci krystalizacji zwigksza si¢ odchylenie katowe kierunku <001> od
kierunku krystalizacji [10].

(a)

{100} {110} {111} <001> KPy <001> KP <001> KN

m
| |
<111> <111> <111>

<110> <110> <110>

predkos¢ wyciggania odlewu: 1 mm/min

(b)

{100} may {ay o
gl
il
101

predkos¢ wyciggania odlewu: 3 mm/min
o o odchylenie 8,5°

001
%0
m

Rys. 3.5. Figury biegunowe i odwrotne figury biegunowe: (a) dla idealnego monokrysztatu nadstopu
niklu o orientacji <001> (KP1, KP2 — ortogonalne Kierunki poprzeczne; KN — kierunek normalny); (b)
dla rzeczywistego monokrysztatu z nadstopu niklu

odchylenie 3,3°

{100}

Powaznym problemem towarzyszacym procesowi kierunkowej Krystalizacji
nadstopow niklu sg wady charakterystyczne dla tego procesu. Jedng z takich wad jest
wada freckles: sg to tancuchy rownoosiowych ziaren utozone rownolegle do kierunku
dziatania sity grawitacji, wzbogaconych w pierwiastki segregujace do fazy ciektej (Al,
Ti, Ta, Nb) podczas krystalizacji kierunkowej [10, 31-43]. Okolice wady freckles
w nadstopach niklu charakteryzuja si¢ zwiekszong liczbg weglikow, eutektyk yp+y’
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i porowatoscig w stosunku do pozostatej czg¢sci odlewu, wolnej od wad. Wada freckles
wystepuje zawsze w obszarach miedzydendrytycznych 1 jest widoczna zwykle na
powierzchniach odlewow — przecigtna wielkos¢ waha si¢ od kilku milimetréw do
kilkudziesigciu centymetrow dlugosci oraz okolo 1 mm szerokosci. Jedne
z pierwszych badan ujawnily, ze liczba wad freckles zwigksza si¢ ze wzrostem
wielkosci odlewu 1 wystepuja one praktycznie réwnomiernie na catym obwodzie
odlewu [30]. Najnowsze badania dowodza jednak, ze wielko$s¢ powierzchni
zewnetrzne] odlewu nie ma zwigzku z wystgpowaniem tych wad 1 moga si¢ one
pojawi¢ w odlewach o srednicy okoto 10 mm [10, 20-22], co wcze$niej uznawano za
bardzo mato prawdopodobne lub niemozliwe. Analiza przyczyn powstawania wady
freckles pozwala stwierdzi¢, ze wada ta jest wynikiem sprz¢zonego dziatania
nastepujacych czynnikow: silnej segregacji niektorych pierwiastkow do fazy stalej
(W, Re) powodujacej inwersje¢ gestoSci cieklego stopu w  obszarze
mi¢dzydendrytycznym 1 w rezultacie powstania sity wyporu hydrostatycznego oraz
konwekcji [10, 31-44]. W procesie krystalizacji kierunkowej metodg Bridgmana
wolfram i ren ulegaja segregacji do rdzeni dendrytow, natomiast aluminium, tytan,
tantal 1 niob ulegaja segregacji do fazy cieklej. Inne pierwiastki, jak chrom, kobalt czy
ruten, nie wykazuja tak silnej tendencji do segregacji i wystepuja w porownywalnym
stezeniu zarowno w dendrytach, jak i w obszarach mi¢dzy dendrytami [10, 31-44].
Gdy zawarto$¢ wolframu 1 renu jest wysoka, ciekly stop w obszarach
mig¢dzydendrytycznych zostaje zubozony w te pierwiastki podczas krystalizacji
1 charakteryzuje si¢ mniejsza gestoscig niz stop w temperaturze likwidus. Zjawisko to
nosi nazwe inwersji gestosci. Skutkiem tej inwersji jest pojawienie si¢ sil wyporu
hydrostatycznego wymuszajacych ruch cieklego stopu ku gorze, przeciwnie do
wektora gradientu temperatury. Roznica temperatury pomig¢dzy dolng czescig odlewu
w strefie ciekto-statej (mushy zone) a gorng w strefie cieklej i ruch fazy cieklej
przyczyniaja si¢ ponadto do powstania zjawiska konwekcji [10, 31-43]. Wada freckles
pojawia si¢ dla pewnych okreslonych kombinacji gradientu temperatury G i predkosci
wyciggania R. Dla bardzo matych wartoéci R (ponizej 2-10° m-s? = 0,12 mm-min™)
nastepuje krystalizacja z ptaskim frontem, komérkowa lub komoérkowo-dendrytyczna,
praktycznie niezaleznie od wartosci gradientu temperatury. W przypadku bardzo mate;j
warto$ci gradientu temperatury zachodzi krystalizacja objetosciowa z utworzeniem
ziaren rownoosiowych. Pozostaly obszar to obszar krystalizacji dendrytyczne;,
w ktorym prawdopodobienstwo wystgpienia wady freckles jest najwigksze dla matych
predkosci wyciggania (okoto 0,2:10° m-s! = 0,12 mm'min? + 1,5-10° m-s?

= 0,9 mm-'min™?) oraz gradientu o warto$ci mniejszej od 8000 K-m™ (przy czym im
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mniejsza jest warto$¢ gradientu temperatury, tym wigksza musi by¢ predkosc
wyciagania, aby powstata ta wada). Charakterystyczny jest obszar matego gradientu
temperatury (mniejszy od 500 K-m™) i predkos$ci wyciggania powyzej 1,67-10° m-s?
(I mm-min?), w ktérym wada ta moze si¢ pojawi¢ pomimo krystalizacji objeto$ciowe;j
[21]. Badanie orientacji krystalograficznej wady freckles za pomocg techniki EBSD
umozliwito szczegdlowy opis tej wady oraz wnioskowanie na temat mechanizmu jej
powstawania. W odlewie z nadstopu CMSX-4 ujawniono obecnos¢ wad freckles mimo
duzego odchylenia kierunku [001] od kierunku krystalizacji. Na rys. 3.6
przedstawiono obraz granic ziaren wady freckles w badanym odlewie oraz obraz
fragmentu powierzchni odlewu uzyskany na podstawie Sredniej intensywnos$ci linii
dyfrakcyjnych (BC). Zaznaczono granice ziaren o dezorientacji wigksze; niz 5°.
Wyznaczony rozktad dezorientacji ziaren wady ujawnil, ze najwicksza czestoscia
wystepowania charakteryzowaty si¢ granice o dezorientacji w zakresie 1°+5°,
10°+20° oraz 50°+60° (rys. 3.6).

kierunek krystalizacji

m

101

Rys. 3.6. Obraz wady freckles w odlewie Rys.3.7 o
z nadstopu CMSX-4: a) obraz granic ziarn; b) Mapa orientacji krystalograficznej ~wady
obraz BC fragmentu wady z zaznaczonymi freckles w odlewie z nadstopu CMSX-4 [10]

granicami ziaren;
c) rozktad dezorientacji granic ziaren [10]

Lancuch ziaren wady freckles miat szerokos¢ okoto 1 mm. Widoczny byt
charakterystyczny brak jego cigglosci w jednym obszarze. Niektore ziarna mialy
ksztalt wydtuzony, ale wigkszo$¢ to ziarna o ksztatcie zblizonym do rownoosiowego.
Orientacja krystalograficzna ziaren wady freckles w odlewie

z nadstopu CMSX-4 byla zréznicowana. Istnialy ziarna o orientacji zblizonej do
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orientacji monokrystalicznej czesci odlewu oraz ziarna o orientacji znacznie roznigcej
si¢ od SX (rys. 3.7).

Przypadkowa orientacja ziaren w calym obszarze badanej wady zostata ujawniona
na figurach biegunowych i1 odwrotnych figurach biegunowych (rys. 3.8). Duze
skupiska punktow widoczne na figurach biegunowych dotycza monokrystalicznej

czesci odlewu.

101
Rys. 3.8. Figury biegunowe (a) i odwrotne figury biegunowe (b) z obszaru wady freckles w odlewie
z nadstopu CMSX-4 [10]

Profile dezorientacji potwierdzity obecno$¢ granic matego i duzego kata pomiedzy
ziarnami oraz pomiedzy ziarnami a monokrysztatem (rys. 3.9): najwigksza
zaobserwowana warto$¢ dezorientacji zawierata si¢ w przedziale 50°+60°. Cecha
charakterystyczng bylo rowniez naprzemienne wystgpowanie grup ziaren freckles
o matej dezorientacji (10°+30°) i duzej dezorientacji (45°+57°) wzdhiz kierunku
Krystalizaciji.

Zastosowanie techniki EBSD w badaniu wady freckles umozliwito jednoznaczng
identyfikacje i szczegdtowy opis tej wady w monokrystalicznych nadstopach niklu
oraz wnioskowanie 0 mechanizmach jej powstawania podczas kierunkowej
krystalizacji. Badanie tej wady za pomoca techniki EBSD w sposéb bezposredni
potwierdzito przypadkowa orientacje krystalograficzng jej ziaren oraz umozliwito
przedstawienie tego w postaci map orientacji. Ponadto widoczne byty
charakterystyczne cechy wady freckles: czes¢ ziaren wykazywata orientacje zblizong
do monokrystalicznej czgsci odlewu, a inne - catkiem odmienng. Wyznaczone profile
dezorientacji i rozklady dezorientacji ujawnily obecno$¢ przede wszystkim granic

duzego kata pomiedzy ziarnami wady freckles oraz pomiedzy tymi ziarnami a resztg
odlewu [10].
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Rys. 3.9. Profile dezorientacji w obszarze wady freckles (CMSX-4) [10]

3.3. Zastosowanie mikroskopii orientacji w badaniach powlok ochronnych
TBC

Lopatki turbin silnikow lotniczych wykonywane sa z nadstopow niklu o duze;j
odpornosci na pelzanie 1 wytrzymato$ci zmeczeniowej. Doskonate wlasciwosci
mechaniczne nadstopow determinowane s3 odpowiednig mikrostrukturg osiggang
dzieki wlasciwemu sktadowi chemicznemu i fazowemu, ktory jednak nie zapewnia
wystarczajacej stabilnosci strukturalnej i odpornosci na korozje wysokotemperaturowa
w warunkach eksploatacji. Dlatego stosowane sg r6zne powtoki ochronne. Ceramiczne
powtoki ochronne typu TBC (Thermal Barrier Coatings) natryskiwane plazmowo
technika APS (Air Plasma Spraying) uzywane sg do zabezpieczania powierzchni
elementéw goracych czesci silnikow lotniczych przed niszczacym oddzialywaniem
gazoéw spalinowych i wysokiej temperatury. Wykorzystanie techniki natryskiwania
plazmowego zapewnia silne zwigzanie warstw z podtozem 1 otrzymanie porowatej
mikrostruktury, gwarantujacej zmniejszenie przewodnosci cieplnej powtoki i poprawe
tolerancji na odksztalcenia. Powloki takie sktadajg si¢ z ceramiczne; warstwy
wierzchniej (Top Coat), zbudowanej z tlenku cyrkonu ZrO: stabilizowanego tlenkiem
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itru Y203 w ilosci 8% mas. - 8YSZ (Yttria-Stabilized Zirconia), natozonej na warstwe
podktadowa (Bond Coat) ze stopu MCrAlY (M — Ni, Co, Fe). Podczas nanoszenia
I eksploatacji powtoki TBC na granicy migdzyfazowej warstwa wierzchnia/warstwa
podktadowa tworzy si¢ warstwa tlenkow TGO (Thermally Grown Oxides) jako wynik
utleniania zewngetrznej czesci warstwy podktadowej 1 innych reakcji chemicznych.
Warstwa TGO sktada si¢ gtownie z a-Al203 oraz spineli Ni(Al, Cr)204. Ze wzgledu na
obecnos¢ itru w warstwie podktadowej warstwa TGO moze zawiera¢ fazy o rdéznej
zawartos$ci tego pierwiastka [45].

Badania nad materialami ceramicznymi o jeszcze lepszych wlasciwosciach niz
YSZ doprowadzity do zastosowania cyrkonianéw lantanowcow RE2Zr,O7 (RE = La,
Nd, Sm, Gd) o strukturze pirochloru. Zwigzki RE2Zr,O7; charakteryzuja si¢
przewodnoscig cieplng mniejszg niz YSZ oraz bardzo dobra odpornoscia na korozje
wysokotemperaturowg 1 szok termiczny. Jednak badania doswiadczalnych powtok
TBC opartych na tych zwigzkach wskazuja na mozliwos$¢ przebiegu niekorzystnych
reakcji chemicznych na granicy faz warstwa wierzchnia/TGO podczas diugotrwatej
ekspozycji w wysokiej temperaturze, symulujacej rzeczywiste warunki termiczne
pracy powloki. Reakcje te prowadza do powstawania nowych faz i towarzysza im
zmiany objetosci, co przyczynia si¢ do przedwczesnego niszczenia powloki. Wskutek
reakcji chemicznych pomigdzy cyrkonianem gadolinu a a-Al203 moze powsta¢ faza
GdAIlO3 [45]. Dla poznania mechanizmoéw degradacji powlok TBC wykonano badania
sktadu fazowego i rozktadu faz na przekroju poprzecznym powlok za pomoca techniki
EBSD. Do badan wybrano nastgpujace fazy (tabela 3.2).

Tabela 3.2
Fazy wybrane do analizy EBSD dla powtoki TBC [45]
Nazwa ch:rvnzi::);ny krystalli)lg?;iczny przC(;e;ltJrgaena

Cyrkonian gadolinu Gd2Zr,07 regularny Fd3m

Glinian gadolinu (GAP) GdAIO; rombowy Pbnm
Tlenek glinu Al,O3 trygonalny R3c

Spinel niklowo-glinowy NiAl;O4 regularny Fd3m
Granat itrowo-glinowy (YAG) Y3Als012 regularny la3d

Na przekroju poprzecznym, w obszarze na granicy warstw TGO i warstwy
wierzchniej, zostata wykonana mapa sktadu fazowego (rys. 3.10). Mapa ta przedstawia
rozktad poszczegdlnych faz na przekroju powtoki TBC. Tuz pod warstwa wierzchnig
(Top Coat) widoczna jest obecno$é¢ fazy GdAlOs. 1los¢ tej fazy jest nieznaczna i nie
tworzy ona warstwy ciagtej. Oznacza to, ze w zadanych warunkach temperatury
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1 czasu wygrzewania reakcja chemiczna pomigdzy Gd2Zr.O7 i Al2Os przebiega
z zauwazalng wydajnoscig tylko w niektorych obszarach na styku tych dwoch faz.
Moze to wynika¢ ze wzrostu dyfuzyjnosci cieplnej warstwy wierzchniej (Top Coat)
spowodowanej zmniejszeniem jej grubosci wskutek wykruszania i taczenia si¢ peknigé
umozliwiajacych bezposrednie oddziatywanie wysokiej temperatury na granice faz.
Ponizej drobnych wydzielen fazy GAP zostaly zidentyfikowane gtéwnie spinel oraz
niewielkie ilosci fazy YAG. Ostatnig strefe wewnatrz TGO stanowig gldwnie tlenek
glinu (Al, Cr)203 oraz pewne ilosci spinelu i YAG. Biate obszary na mapie sktadu
fazowego oznaczajg brak mozliwosci jednoznacznej identyfikacji ktorejkolwiek fazy.
Przyczynami sg gltownie niedostateczna jakos¢ powierzchni materialu (zbyt duza
chropowatos¢ powierzchni), naprezenia 1 odksztatcenia sieci krystalicznej [45].
Obserwowany rozktad faz na przekroju poprzecznym umozliwia sformutowanie
przypuszczalnego mechanizmu wzrostu warstwy TGO w TBC zawierajagcych
cyrkonian gadolinu. Warstwa TGO o bardzo malej grubosci wystepuje tuz po
natryskiwaniu w powietrzu. Podczas wygrzewania powltoki TBC w atmosferze
powietrza Gd»Zr,07 jako przewodnik jonowy oraz dzigki obecnosci mikropeknigé
umozliwia dostarczanie tlenu do granicy faz warstwa wierzchnia/TGO. Powoduje to
utlenianie glinu i chromu z warstwy podktadowej i przyrost (Al, Cr)203 kosztem
gornej czesci warstwy podkladowej. Nastepnie Gd2Zr.O; reaguje w nielicznych
obszarach z (Al, Cr)20s, dajac faz¢ GdAlOs, natomiast reakcja niklu z tlenem
i (Al, Cr).03 prowadzi do powstania spinelu. Tworzeniu si¢ fazy GdAIO3z towarzyszy

ujemna zmiana objetosci 1 wystepowanie dodatkowych poréw w powtoce [45].
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Rys. 3.10. Analiza sktadu fazowego na przekroju powtoki TBC: (a) obraz SEM przekroju powtoki; (b)
obraz SEM warstwy TGO; (c) mapa sktadu fazowego na przekroju powtoki [45]
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3.4. Zastosowanie mikroskopii orientacji w badaniach materialow
odksztalcanych plastycznie

Technika EBSD znajduje szerokie zastosowanie w badaniach tekstur odksztatcenia
plastycznego. Tekstura to wymuszona, nieprzypadkowa orientacja krystalograficzna
ziaren materialu polikrystalicznego. Wyrazna tekstura skutkuje silng anizotropia
wiasciwosci materialu (mechanicznych, elektrycznych, magnetycznych) i jest czesto
podstawowym czynnikiem okres§lajgcym mozliwo$¢ zastosowania materiatu w danym
przypadku [47-50].

Najpowszechniejszym sposobem uzyskiwania tekstury materiatow metalicznych
jest przerdbka plastyczna, a w szczegolnos$ci ciggnienie drutéw (pozwalajace otrzymacé
teksture wioknistg) oraz walcowanie blach i1 tasm (pozwalajace otrzymac teksture
walcowania) [47-50].

Tekstur¢ walcowania opisuje si¢ najczes$ciej za pomocg orientacji idealnych
{hkI}<uvw>, gdzie {hkl} to symbol plaszczyzny krystalograficznej rownolegtej do
plaszczyzny walcowania, a <uvw> to symbol Kkierunku krystalograficznego
rownoleglego do kierunku walcowania. Graficznym przedstawieniem tekstur sg figury
biegunowe i odwrotne figury biegunowe [47-50].

Wsrdéd materiatow  konstrukcyjnych przerabianych plastycznie najwigksze
znaczenie majg stale o strukturze ferrytycznej, austenitycznej 1 ferrytyczno-
austenitycznej. Walcowanie stali austenitycznych (o sieci regularnej $ciennie
centrowanej Al) pozwala uzyskaé rozne typy tekstur w zaleznosci od skladu
chemicznego stali, energii btedu utozenia, warunkéw walcowania (stopnia gniotu
I temperatury - na zimno lub na gorgco). Ponadto jezeli po walcowaniu na zimno
wykonywane jest wyzarzanie prowadzace do rekrystalizacji, proces ten moze
uzyskang tekstur¢ walcowania wzmocnié, ostabi¢ lub pozostawi¢ bez zmian. Dwa
podstawowe typy tekstur walcowania dla materiatéw o sieci Al to [47-50]:

e tekstura typu miedzi (dla duzej warto$ci energii btedu utozenia), ktérej nie mozna
opisa¢ pojedynczg orientacja idealna, dlatego najczesciej przedstawiana jest jako
suma Kilku orientacji: {146}<211>, {123}<412>, {112}<111>, {011}<211>;

e tekstura typu mosigdzu (dla matej warto$ci energii btedu ulozenia), ktora jest
opisywana orientacjg idealng {110}<112> oraz dodatkowo {110}<001>.

Ponadto mozliwe jest pojawienie si¢ innych tekstur walcowania:

e tekstura sze$cienna, opisywana orientacjg idealng {100}<001>;

e tekstura typu S, opisywana orientacjg idealng {123}<634>;
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e tekstury $cinania, opisywane orientacjami idealnymi {111}<110>, {111}<112>,

{001}<110> [47].

Na rys. 3.11 przedstawiono sposdb prezentacji tekstur walcowania stali
austenitycznych (oraz innych materiatow o sieci Al) za pomoca figury biegunowe;j
{111} oraz odwrotnych figur biegunowych dla kierunku walcowania (KW) i kierunku
normalnego (KN). Na figurze biegunowej {111} zaznaczono punkty odpowiadajace
dziewigciu orientacjom idealnym. Ponadto przedstawiono utozenie komorki
elementarnej wzgledem ptaszczyzny walcowania dla dwodch orientacji idealnych
tekstury typu miedzi oraz orientacji idealnej tekstury typu mosiagdz.

Walcowanie stali ferrytycznych (o sieci regularnej przestrzennie centrowanej A2)
réwniez pozwala na uzyskanie kilku rodzajow tekstury [47-50]:

o tekstura {001}<110>;

e tekstura {112}<110>;

e tekstura sze$cienna, opisywana orientacjg idealng {100}<001>;

o tekstura Gossa, opisywana orientacjg idealng {110}<001>;

e tekstury Scinania, opisywane orientacjami idealnymi {111}<110> oraz

{111}<112>.

Na rys. 3.12 przedstawiono sposob prezentacji tekstur stali ferrytycznych (oraz
innych materiatow o sieci A2) za pomocg figury biegunowej {110} oraz odwrotnych
figur biegunowych dla kierunku walcowania i kierunku normalnego.

Analiza tekstur walcowania oraz rekrystalizacji zostata wykonana na przyktadzie
dwufazowej, wysokomanganowej stali ferrytyczno-austenitycznej. Blachy z badanej
stali byly walcowane na zimno, a nast¢pnie wyzarzane w temperaturze 800°C, 850°C
1 900°C w czasie 15 minut. Badania za pomoca techniki EBSD zostaly wykonane na
przekrojach poprzecznych blach.

Na rys. 3.13 przedstawiono mape sktadu fazowego badanej stali po walcowaniu na
zimno 1 wyzarzaniu w temperaturze 800°C w czasie 15 minut. Ziarna austenitu miaty
ksztalt zblizony do réwnoosiowego, natomiast ferryt charakteryzowat si¢ struktura
pasmowa o pasmach rownolegtych do kierunku walcowania. Rozktad wielkos$ci ziarna
austenitu w badanym obszarze ujawnit, ze 70% ziaren cechowalto si¢ wielkoscig
(rozumiang jako powierzchnia plaskiego przekroju) mniejszg niz 10 um?, natomiast
pozostate 30% ziaren charakteryzowato si¢ wielko$cig zawarta w przedziale 10 pm? -+
70 um?. W przypadku ferrytu 92,5% ziaren miato wielko$¢ mniejsza niz 5 pm?.
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figura biegunowa {111} odwrotne figury biegunowe

<001> <001>
KW:

kierunek
walcowania

KN:
kierunek
normalny

<111> <111>
<110> <1io>
@ {146}<211> W {100}<001> teksturaszescienna ® {111)<T10>
O {123}<412> pteksturatypu miedzi * {123}<634> teksturatypu$S O {111)<112>
® {112)<11T> % {110}<112> teksturatypu mosigdzu @ {001}<110>

Utozenie komorki elementarnej wzgledem ptaszczyzny walcowania

KN(2Z)

) = KN (2) =
T tekstura <211> T tekstura <412>

Rys. 3.11. Graficzne przedstawienie tekstur dla metali i stopodw o sieci regularnej Sciennie centrowanej
(Al): KW — kierunek walcowania; KP — kierunek poprzeczny; KN — kierunek normalny

figura biegunowa {110} odwrotne figury biegunowe

<001> <001>
Kw:
kierunek
walcowania

KN:
kierunek
normalny

<111> <111>
<110> <110>
® {001)<110> @ {110}<001> tekstura Gossa
0 {112}<110> @ {111}<T10>
B {100}<001> tekstura szescienna O{111}112>

Utozenie komarki elementarnej wzgledem ptaszczyzny walcowania

KN(Z) - KN(Z) -
T tekstura <110> T tekstura <110>

'fw(x] A

KP(X)

Rys. 3.12. Graficzne przedstawienie tekstur dla metali i stopow o sieci regularnej przestrzennie
centrowanej (A2): KW — kierunek walcowania; KP — kierunek poprzeczny; KN — kierunek normalny
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mapa sktadu fazowego (800°C/15 min.)

Austenit: V, = 90,6%

ferryt: V,=9,4%

rozktady wielkosci ziarna
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Rys. 3.13. Mapa sktadu fazowego oraz rozktady wielkosci ziaren dla stali ferrytyczno-austenitycznej
walcowanej na zimno oraz wyzarzanej w temperaturze 800°C w czasie 15 minut

W tabeli 3.3 przedstawiono parametry ziaren badanej stali: $rednie pole ziarna
austenitu wynosito 9,7 pm?, natomiast $rednie pole ziarna ferrytu miato warto$é
1,9 um2,

Tabela 3.3
Parametry ziaren austenitu i ferrytu dla stali ferrytyczno-austenitycznej walcowanej na
zimno oraz wyzarzanej w temperaturze 800°C w czasie 15 minut

$rednia odchylenie , . . iy
wielko$¢ standardowe wspolezynnik licznosc
. 9 2 zmiennos$ci (%) | zbioru ziaren
ziarna (um-) (um?)
austenit 9,7 15,3 158,9 1090
ferryt 1,9 51 266,1 605

W przypadku zaréwno austenitu, jak i ferrytu warto$¢ odchylenia standardowego
byla znacznie wigcksza od $redniej wielko$ci ziarna, co ilo§ciowo ujmuje wspotczynnik
zmienno$ci. Duza warto$¢ tego parametru (158,9% dla austenitu oraz 266,1% dla
ferrytu) §wiadczyta o sporym zrdznicowaniu wielkosci ziarna w przypadku obydwu
faz.
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Mapa ziaren zrekrystalizowanych (rys. 3.14) ujawnila, ze po wyzarzaniu
w temperaturze 800°C w czasie 15 minut zaszta czesciowa rekrystalizacja: 19% ziaren
austenitu oraz 28,7% ziaren ferrytu. Wigksza cz¢$¢ ziaren (80% ziaren austenitu oraz
57,4% ziaren ferrytu) to ziarna, w ktorych rozpoczat si¢ proces rekrystalizacji przez
koalescencje podziaren (tzw. ziarna z podziarnami), natomiast 1% ziaren austenitu

oraz 14% ziaren ferrytu nie ulegto rekrystalizacji.

austenit

60 | ferryt

czestosé wzgledna (%)

ferryt

austenit
20 ferryt
10
austenit
o

ziarna zrekrystalizowane ziarna z podziarnami ziarna odksztatcone

Rys. 3.14. Mapa ziaren zrekrystalizowanych oraz ich rozktad dla stali ferrytyczno-austenitycznej
walcowanej na zimno oraz wyzarzanej w temperaturze 800°C w czasie 15 minut

Mapa orientacji krystalograficznej (rys. 3.15a) ujawnita zréznicowang orientacj¢
ziaren. W przypadku austenitu dominowaty granice ziaren duzego kata, przy czym
29,6% granic ziaren stanowity granice o dezorientacji w przedziale 55°+60° (granice
blizniacze — rys. 3.15b). Dla ferrytu natomiast 31% granic ziaren to granice matego
kata o dezorientacji mniejszej niz 15°; ponadto 16,5% granic ziaren charakteryzowato
si¢ znacznie wigkszg dezorientacja w przedziale 40°+45° (rys. 3.15Db).

Wyznaczone figury biegunowe i odwrotne figury biegunowe (rys. 3.16) ujawnity
obecno$¢ kilku rodzajéow tekstur walcowania 1 rekrystalizacji. Poréwnanie
teoretycznych figur biegunowych oraz odwrotnych figur biegunowych (rys. 3.11 i rys.
3.12) z figurami otrzymanymi eksperymentalnie za pomoca techniki EBSD
(rys. 3.17) pozwala wyrézni¢ kilka orientacji idealnych odpowiadajacych
nastgpujacym teksturom:

e dla austenitu: tekstury $cinania opisywanych orientacjami idealnymi {111}<110>
oraz {111}<112>;
e dla ferrytu: tekstury szesciennej o orientacji idealnej {100}<001> oraz tekstury

Gossa o orientacji idealnej {110}<001>.
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Rys. 3.15. Mapa orientacji krystalograficznej oraz rozktad dezorientacji granic ziaren dla stali
ferrytyczno-austenitycznej walcowanej na zimno oraz wyzarzanej w temperaturze 800°C w czasie 15
minut

 figura biegunowa {111} <001>

kierunek
normalny
(KN)

kierunek
walcowania
(kW) odwrotne
figury
biegunowe

., figura biegunowa {110} <001>

kierunek kierunek
walcowania normalny

(kw) odwrotne (KN)
figury
biegunowe

N
A

Kw <110> <110>

Rys. 3.16. Figury biegunowe i odwrotne figury biegunowe dla stali ferrytyczno-austenitycznej
walcowanej na zimno oraz wyzarzanej w temperaturze 800°C w czasie 15 minut

Wyodrebnienie z figur biegunowych oraz odwrotnych figur biegunowych
podzbioréw normalnych do ptaszczyzn krystalograficznych odpowiadajacych
poszczegOlnym orientacjom idealnym umozliwia przedstawienie tekstur w bardziej
czytelnej formie dla kazdej z faz. Na rys. 3.17 przedstawiono teoretyczne
i eksperymentalne figury biegunowe {111} oraz odwrotne figury biegunowe (dla
kierunku walcowania i kierunku normalnego) dla austenitu w badanej stali. Figury
otrzymane eksperymentalnie odpowiadajg figurom teoretycznym dla tekstur $cinania
0 orientacjach idealnych {111}<110> (kolor czerwony) oraz {111}<112> (kolor

niebieski); swiadczy to jednoznacznie o obecnosci wymienionej tekstury austenitu.
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figura biegunowa {111} odwrotne figury biegunowe figura biegunowa {111} odwrotne figury biegunowe

<001>

<001>

kierunek
walcowania
(Kw)
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l <110>
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Rys. 3.17. Figury biegunowe i odwrotne figury biegunowe dla tekstury austenitu {111}<110> i
{111}<112> w stali ferrytyczno-austenitycznej walcowanej na zimno oraz wyzarzanej w temperaturze
800°C w czasie 15 minut

Dla ferrytu wyodrebniono dwie tekstury: teksture szeécienng (rys. 3.18) oraz
teksture Gossa (rys. 3.19). W przypadku tekstury szesciennej widoczne jest odchylenie

katowe kierunku <001> od kierunku walcowania o wartosci okoto 10°.

figura biegunowa {110} odwrotne figury biegunowe figura biegunowa {110} odwrotne figury biegunowe

<001>

Rys. 3.18. Figury biegunowe i odwrotne figury biegunowe dla tekstury szesciennej ferrytu w stali
ferrytyczno-austenitycznej walcowane;j na Zimno oraz wyzarzanej
w temperaturze 800°C w czasie 15 minut

Dla tekstury Gossa rowniez widoczne jest pewne odchylenie kierunku <001> od
kierunku walcowania, czemu odpowiadaja dodatkowe maksima na eksperymentalne;j
figurze biegunowej {110} oraz na odwrotnej figurze biegunowej dla kierunku
walcowania niewystepujace na figurach teoretycznych. Najbardziej intensywne
maksimum na odwrotnej figurze biegunowej (KW) odpowiada odchyleniu kierunku
<001> od kierunku walcowania o kat 23° (rys. 3.19).

figura biegunowa {110} odwrotne figury biegunowe figura biegunowa {110} odwrotne figury biegunowe

e

walcowania
(Kw)

Rys. 3.19. Figury biegunowe i odwrotne figury biegunowe dla tekstury Gossa ferrytu w stali
ferrytyczno-austenitycznej walcowanej na zimno oraz wyzarzanej w temperaturze 800°C w czasie
15 minut

Po wyzarzaniu walcowanej stali ferrytyczno-austenitycznej w temperaturze 850°C

w czasie 15 minut stwierdzono mniejszg ilos¢ ferrytu (5,1% - rys. 3.20) niz po
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wyzarzaniu w temperaturze 800°C. Nalezy jednak zaznaczy¢, ze najbardziej
prawdopodobng przyczyng jest wybor obszaru analizy, ktora ma charakter lokalny
1 nie musi by¢ catkowicie reprezentatywna dla calego materialu. Ziarna austenitu maja
ksztalt zblizony do rdéwnoosiowego, natomiast ferryt tworzy nieciggle pasma
rownolegle do kierunku walcowania (rys. 3.20). Rozktad wielkosci ziarna austenitu
ujawnit duzo wigksze pole ptaskiego przekroju ziaren niz po wyzarzaniu
w temperaturze 800°C: 62,5% ziaren austenitu w badanym obszarze miato wielkos¢
mniejsza niz 20 pm?, a najwieksze ziarna mialy powierzchnie ptaskiego przekroju
zawierajacg si¢ w przedziale 120 um?+140 um?2. Rozktad wielkosci ziarna dla ferrytu

byt bardzo podobny jak po wyzarzaniu w nizszej temperaturze.

mapa sktadu fazowego (850°C/15 min.)

Austenit: V, = 94,9%

ferryt: V,=5,1%
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Rys. 3.20. Mapa sktadu fazowego oraz rozktady wielkosSci ziaren dla stali ferrytyczno-austenitycznej
walcowanej na zimno oraz wyzarzanej w temperaturze 850°C w czasie 15 minut

Parametry ziaren przedstawiono w tabeli 3.4. Srednia wielko$¢ ziarna austenitu
miala warto$¢ 19,8 um?, a $rednia wielko$¢ ziarna ferrytu to 1,8 um?2. Podobnie jak po
wyzarzaniu w nizszej temperaturze, odchylenie standardowe 1 wspotczynnik
zmiennosci miaty duza wartos$¢, co $wiadczy o mocno zrdéznicowanej wielkos$ci ziarna
w badanej stali.

Tabela 3.4
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Parametry ziaren austenitu i ferrytu dla stali ferrytyczno-austenitycznej walcowanej na
zimno oraz wyzarzanej w temperaturze 850°C w czasie 15 minut

$rednia odchylenie . . . .
wielko$¢ standardowe wspblezynnik licznos¢
. 2 2 zmiennosci (%) | zbioru ziaren
ziarna (um¢) (um?)
austenit 19,8 30,3 153,3 561
ferryt 1,8 3,7 2014 327

Mapa ziaren zrekrystalizowanych (rys. 3.21) ujawnila, ze po wyzarzaniu
w temperaturze 850°C w czasie 15 minut zaszta czg$ciowa rekrystalizacja: 39,1%
ziaren austenitu oraz 11,8% ziaren ferrytu (rekrystalizacja austenitu zaszla
w wiekszym stopniu, a ferrytu w mniejszym niz po wyzarzaniu w temperaturze
800°C). Wigksza czes¢ ziaren (60,3% ziaren austenitu oraz 75,3% ziaren ferrytu) to
ziarna, w ktérych rozpoczal si¢ proces rekrystalizacji przez koalescencje podziaren
(tzw. ziarna z podziarnami), natomiast 0,5% ziaren austenitu oraz 13% ziaren ferrytu

nie ulegto rekrystalizacji.

80 ferryt

austenit

austenit

czestosé wzgledna (%)

ferryt ferryt

austenit-

ziarna zrekrystalizowane ziarna z podziarnami ziarna odksztatcone

o —

Rys. 3.21. Mapa ziaren zrekrystalizowanych oraz ich rozktad dla stali ferrytyczno-austenitycznej
walcowanej na zimno oraz wyzarzanej w temperaturze 850°C w czasie 15 minut

Mapa orientacji krystalograficznej (rys. 3.22a) ujawnita zréznicowang orientacj¢
ziaren. W przypadku austenitu dominowaty granice ziaren duzego kata, przy czym
34% granic ziaren stanowily granice o dezorientacji w przedziale 55°+60° (granice
blizniacze — rys. 3.22b). W przypadku ferrytu 26% granic ziaren to granice malego
kata o dezorientacji mniejszej niz 15°; ponadto 15% granic ziaren charakteryzowato

si¢ znacznie wigkszg dezorientacjg w przedziale 40°+45° (rys. 3.22Db).
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Rys. 3.22. Mapa orientacji Kkrystalograficznej oraz rozktad dezorientacji granic ziaren dla stali
ferrytyczno-austenitycznej walcowanej na Zimno oraz wyzarzanej
w temperaturze 850°C w czasie 15 minut

Wyznaczone figury biegunowe i odwrotne figury biegunowe (rys. 3.23) ujawnity
obecno$¢ kilku rodzajow tekstur walcowania 1 rekrystalizacji. Poréwnanie
teoretycznych figur biegunowych oraz odwrotnych figur biegunowych (rys. 3.11
I rys. 3.12) z figurami otrzymanymi eksperymentalnie za pomoca techniki EBSD
(rys. 3.23) pozwala wyrdzni¢ kilka orientacji idealnych odpowiadajacych teksturze
{111}<110> austenitu oraz teksturze Gossa w przypadku ferrytu.

figura biegunowa {111}
om

<001>

kierunek
walcowania

(kW) odwrotne
figury
biegunowe

<110>

. figura biegunowa {110} <001>

kierunek
walcowania
(Kw)

kierunek
normalny

odwrotne (KN)

figury
biegunowe

Kw <110> <110>

Rys. 3.23. Figury biegunowe i odwrotne figury biegunowe dla stali ferrytyczno-austenitycznej
walcowanej na zimno oraz wyzarzanej w temperaturze 850°C w czasie 15 minut

Na rys. 3.24 przedstawiono teoretyczne i eksperymentalne figury biegunowe {111}
oraz odwrotne figury biegunowe (dla kierunku walcowania i kierunku normalnego) dla
austenitu w badanej stali, wyznaczone na podstawie wyodrebnionych normalnych do
ptaszczyzn {111} austenitu. Figury otrzymane eksperymentalnie odpowiadaja figurom

teoretycznym dla tekstur §cinania o orientacji idealnej {111}<110>. Na figurze {111}
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wyznaczonej eksperymentalnie widoczne s3 maksima o malej intensywnosci
odpowiadajace stabej teksturze {111}<112>.

figura biegunowa {111} odwrotne figury biegunowe figura biegunowa {111} odwrotne figury biegunowe

T

/.

<001>

<001>

Rys. 3.24. Figury biegunowe i odwrotne figury biegunowe dla tekstury austenitu {111}<110> w stali

ferrytyczno-austenitycznej walcowanej na zimno oraz wyzarzanej w temperaturze 850°C w czasie 15
minut

Dla ferrytu stwierdzono obecnos¢ tekstury Gossa (rys. 3.25), przy czym na
odwrotnej figurze biegunowej (KN) widoczne jest odchylenie kierunku {110} ziaren

ferrytu od kierunku normalnego o maksymalny kat 8°.

figura biegunowa {110} odwrotne figury biegunowe figura biegunowa {110} odwrotne figury biegunowe

Rys. 3.25. Figury biegunowe i odwrotne figury biegunowe dla tekstury Gossa ferrytu w stali
ferrytyczno-austenitycznej walcowanej na zimno oraz wyzarzanej w temperaturze 850°C w czasie 15
minut

Wyzarzanie badanej stali w temperaturze 900°C przez 15 minut spowodowato
pewne zmiany w mikrostrukturze wzgledem wyzarzania w temperaturze 850°C.
Ziarna austenitu mialy ksztatt rownoosiowy z granicami blizniaczymi, natomiast ferryt
tworzyt pasma réwnolegle do kierunku walcowania (rys. 3.26); obecne takze byly
niewielkie skupiska ziaren ferrytu nietworzace pasm. Rozktad wielkosci ziarna dla
austenitu w badanym obszarze ujawnit, ze 85% ziaren austenitu miato wielko$é
mniejszg niz 40 um?, natomiast 93% ziaren ferrytu miato wielkoé¢é nie wigksza niz
8 um?. Zaobserwowano takze obecno$¢ ziaren austenitu o duzo wiekszej wielko$ci (do
240 um?) niz po wyzarzaniu w nizszej temperaturze.

Srednia wielko§¢ ziarna austenitu miala warto$é¢ 19,7 um? (tabela 3.5) — prawie
taka samg jak po wyzarzaniu w temperaturze 850°C. Znacznie wigksza jednak byta
warto$§¢ odchylenia standardowego 1 wspotczynnika zmiennosci, co $wiadczy
o wigkszym zréznicowaniu wielkosci ziarna. Srednia wielko$é ziarna ferrytu rowniez

byta wigksza niz po wyzarzaniu w nizszej temperaturze.
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mapa sktadu fazowego (900°C/15 min.)

Austenit: V,=90,4%

ferryt: vV, =9,6%

rozktady wielkosci ziarna

austenit ferryt

czegstosé wzgledna (%)
czestosé wzgledna (%)
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Rys. 3.26. Mapa sktadu fazowego oraz rozktady wielkosci ziaren dla stali ferrytyczno-austenitycznej
walcowanej na zimno oraz wyzarzanej w temperaturze 900°C w czasie 15 minut

Tabela 3.5
Parametry ziaren austenitu i ferrytu dla stali ferrytyczno-austenitycznej walcowanej na
zimno oraz wyzarzanej w temperaturze 900°C w czasie 15 minut

$rednia odchylenie , , . B
wielko$é standardowe | “SPotczynnik licznos¢
ziarna (um?) (um?) zmiennosci (%) | zbioru ziaren
austenit 19,7 44,8 2278 531
ferryt 2,4 6,7 285,4 523

Mapa ziaren zrekrystalizowanych (rys. 3.27) ujawnita, ze po wyzarzaniu
w temperaturze 900°C w czasie 15 minut zaszta czgsciowa rekrystalizacja: 18% ziaren
austenitu oraz 61% ziaren ferrytu (rekrystalizacja austenitu zaszta w wigkszym
stopniu, a ferrytu w mniejszym niz po wyzarzaniu W temperaturze 850°C). Wicksza
cze$¢ ziaren austenitu (82%) oraz 28% ziaren ferrytu to ziarna, w ktorych rozpoczat
si¢ proces rekrystalizacji przez koalescencje podziaren (tzw. ziarna z podziarnami),

natomiast 0,3% ziaren austenitu oraz 11% ziaren ferrytu nie ulegto rekrystalizacji.
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Rys. 3.27. Mapa ziaren zrekrystalizowanych oraz ich rozktad dla stali ferrytyczno-austenitycznej
walcowanej na zimno oraz wyzarzanej w temperaturze 900°C w czasie 15 minut

Mapa orientacji krystalograficznej (rys. 3.28a) ujawnita zréznicowang orientacje
ziaren. W przypadku austenitu dominowaty granice ziaren duzego kata, przy czym
ponad 43% granic ziaren stanowily granice o dezorientacji w przedziale 55°+60°
(granice blizniacze — rys. 3.28b). W przypadku ferrytu tylko 13% granic ziaren to
granice malego kata o dezorientacji mniejszej niz 15°; ponadto 9,4% granic ziaren

charakteryzowato si¢ znacznie wigksza dezorientacja w przedziale 40°+45°
(rys. 3.27b).
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Rys. 3.28. Mapa orientacji krystalograficznej oraz rozktad dezorientacji granic ziaren dla stali
fe!’rytyczno-austenitycznej walcowanej na zimno oraz wyzarzanej w temperaturze 900°C w czasie 15
minut

Wyznaczone eksperymentalniec za pomoca techniki EBSD (rys. 3.29) figury
biegunowe i1 odwrotne figury biegunowe pozwolity wyr6zni¢ kilka orientacji
idealnych odpowiadajacych teksturze {111}<110> oraz {111}<112> austenitu oraz
teksturze Gossa w przypadku ferrytu.

Na rys. 3.30 przedstawiono teoretyczne i eksperymentalne figury biegunowe {111}
oraz odwrotne figury biegunowe (dla kierunku walcowania i kierunku normalnego) dla
austenitu w badanej stali, wyznaczone na podstawie wyodrebnionych normalnych do

ptaszczyzn {111} austenitu. Figury otrzymane eksperymentalnie odpowiadaja figurom



105

teoretycznym dla tekstur $cinania o orientacjach idealnych {111}<110> oraz
{111}<112>.

figura biegunowa {111} <001>

kierunek
walcowania
(kw)

kierunek
normalny

odwrotne (KN)

figury
biegunowe

figura biegunowa {110}
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normalny
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kierunek
walcowania

odwrotne
figury

Kw <110>

Rys. 3.29. Figury biegunowe i odwrotne figury biegunowe dla stali ferrytyczno-austenitycznej
walcowanej na zimno oraz wyzarzanej w temperaturze 900°C w czasie 15 minut

figura biegunowa {111} odwrotne figury biegunowe figura biegunowa {111} odwrotne figury biegunowe
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Rys. 3.30. Figury biegunowe i odwrotne figury biegunowe dla tekstury austenitu {111}<110>
i {111}<112> w stali ferrytyczno-austenitycznej walcowanej na zimno oraz wyzarzanej
w temperaturze 900°C w czasie 15 minut

W przypadku ferrytu stwierdzono obecnos¢ tekstury Gossa (rys. 3.31), przy czym
widoczne jest znaczne odchylenie kierunku <001> od kierunku walcowania.

figura biegunowa {110} odwrotne figury biegunowe figura biegunowa {110} odwrotne figury biegunowe

<001> <001> <001>
* .
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*
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Rys. 3.31. Figury biegunowe i odwrotne figury biegunowe dla tekstury Gossa ferrytu w stali
ferrytyczno-austenitycznej walcowanej na zimno oraz wyzarzanej w temperaturze 900°C w czasie 15
minut

kierunek
normalny
(KN)

<111>

Na wyznaczonej eksperymentalnie figurze biegunowej {110} widoczne s3
maksima przemieszczone wzglgdem pozycji teoretycznych o kat 45°; potwierdzeniem
takiego odchylenia jest rowniez dodatkowe maksimum na odwrotnej figurze

biegunowej dla kierunku walcowania w poblizu bieguna <111>.
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Walcowanie blach z wysokomanganowej stali ferrytyczno-austenitycznej,
a nastepnie ich wyzarzanie w temperaturze 800°C, 850°C i 900°C w czasie 15 minut
spowodowato znaczny rozrost ziarna: srednia wielko$¢ ziarna austenitu zwigkszyta si¢
z 9,7 um? do 19,7 pm? natomiast w przypadku ferrytu $rednia wielko$¢ ziarna
zwigkszyta sie z 1,9 pm? do 2,4 um?.

Wyzarzanie po walcowaniu spowodowalo rekrystalizacje badanej stali, przy czym
najwigcej ziaren w petni zrekrystalizowanych zaobserwowano w temperaturze 850°C.
W kazdej temperaturze zachodzil proces rekrystalizacji przez koalescencj¢ podziaren,
jednak nie zakonczyt si¢ on catkowicie.

Analiza orientacji krystalograficznej wykazala obecno$¢ w badanych blachach
tekstury: w przypadku austenitu byta to tekstura $cinania o orientacjach idealnych
{111}<110> i {111}<112>, a w przypadku ferrytu tekstura Gossa oraz tekstura
szeScienna (po wyzarzaniu w temperaturze 800°C). Im wyzsza byla temperatura
wyzarzania, tym wigksze obserwowano odchylenia od orientacji idealnych w teksturze
ferrytu.
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Rozdzial 4
STEREOLOGIA ZE ZNAKIEM JAKOSCI Q

4.1. Wprowadzenie

Poczatki stereologii na Wydziale Inzynierii Materialowej i Metalurgii sa
nierozerwalnie zwigzane z powotaniem w roku 1971 na oOwczesnym Wydziale
Metalurgicznym Instytutu Inzynierii Materiatowej (IIM) oraz podjeciem w nim
dziatalnosci naukowo-dydaktycznej w obszarze nauki o materialach 1 inzynierii
materiatlowej. Byt to poczatkowy okres rozwoju tych dziedzin wiedzy w Polsce. Ich
tworcy uznali, Ze istotg nauki o materiatach i inZynierii materialowej jest analiza oraz
okreslenie zwigzkow 1 zaleznosci w tancuchu przyczynowo — skutkowym: sktad
chemiczny — parametry technologiczne — struktura — wiasciwosci — funkcje i cechy
uzytkowe materialdéw. Optymalizacja sktadu chemicznego oraz parametrow procesow
technologicznych zapewniajacych uzyskanie tworzywa o zaktadanych wiasciwosciach
wymaga zastosowania do charakteryzowania wszystkich ogniw w tym tancuchu metod
ilosciowych. Najstabiej pod tym wzgledem prezentowal si¢ w tamtym czasie opis
struktury, gdzie dominowaly metody jakosciowe badz poétilosciowe oparte na skali
wzorcOw m.in. stopnia zanieczyszczenia stali wtragceniami niemetalicznymi,
rozmiaréw ziarna, ksztattu, rozmiardéw i rozmieszczenia grafitu w Zeliwach, segregacji
weglikow w stalach narzedziowych 1 tozyskowych. Metody te charakteryzowaly sie
duzym subiektywizmem oraz matg doktadnoscia. Jedynym sposobem wyeliminowania
tych wad byto zastosowanie do opisu struktury tworzyw metod ilosciowych.

Podstawowe elementy struktury tworzyw, takie jak: ziarna, wydzielenia, wtracenia
itp., mozna traktowaé jako bryly w okreslony sposob rozmieszczone w przestrzeni

trojwymiarowej. Pelna ilo§ciowa charakterystyka struktury jest zatem mozliwa tylko

Politechnika Slaska, Wydziat Inzynierii Materiatowej
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wtedy, gdy dysponuje si¢ parametrami opisujacymi je W tej przestrzeni. W przypadku
probek nieprzezroczystych, a takie dominuja w materiatloznawstwie, bezposrednie
wyznaczenie tych parametrow jest praktycznie niemozliwe. Podstawowym narzedziem
stosowanym w badaniach materialoznawczych sg bowiem mikroskopy dajace jedynie
obraz plaskiego przekroju lub plaskiej projekcji tych bryl. Najdoskonalsza metoda
pozwalajaca na ilosciowy opis struktury w przestrzeni trojwymiarowej na podstawie
wynikéw uzyskanych na tych obrazach jest stereologia, zwana réwniez
stereometryczng metalografig ilosciowa. Wychodzac z tego zatozenia, wiadze IIM
umozliwily w latach siedemdziesigtych ubiegtego wieku grupie mtodych pracownikow
naukowych skupionych wokot prof. Adolfa Maciejnego podjecie badan w zakresie
zastosowania malo dotad znanej w Srodowisku materialoznawcow stereologii do
ilosciowej oceny struktury tworzyw. Decyzja ta byla dalekowzroczna, gdyz, jak si¢
pozniej okazalo, stwierdzenie dotyczace wiodacej roli stereologii w metalografii
ilosciowej byto aktualne nie tylko wtedy, lecz nie stracilo nic na aktualno$ci takze
dzisiaj, mimo ze w migdzyczasie pojawily si¢ nowoczesne techniki obrazowania
struktury w przestrzeni 3D, takie jak np. mikrotomografia komputerowa,
mikrotomografia elektronowa czy SEM+FIB.

Istotng role w podjeciu tej decyzji bez watpienia odegrata pierwsza w krajowej
literaturze monografia autorstwa jednego z ojcdéw polskiej powojennej metalografii
ilosciowej prof. Jerzego Rysia, dotyczaca iloSciowej oceny struktury materialow
metodami stereologicznymi [1]. Przedstawiala ona aktualny stan wiedzy dotyczacej
ilo§ciowego opisu struktury materiatéw i jej znaczenia dla rozwoju teorii przemian
fazowych oraz teorii wlasciwosci materiatow. Zwracata takze uwage na perspektywy
rozwoju zaréwno teorii, jak i praktycznego wykorzystania stereologii w nowoczesnym
materialoznawstwie. Autor zdefiniowal réwniez gldwne przyczyny znikomego
wykorzystania osiagni¢¢ stereologii teoretycznej w badaniach materiatoznawczych
0 charakterze poznawczym oraz w przemystowych systemach kontroli jakosci
wyrobow, za ktére uznal: niedostateczng znajomos$¢ metod metalografii iloSciowe]
w $rodowisku materialoznawczym oraz duzg pracochtonnos¢ stosowanych wtedy
manualnych i pétautomatycznych metod pomiaroéw i zliczen.

Wspominany wczesniej zespot naukowcow za motto swojej dziatalnosci przyjal
pokonanie barier wymienionych w poprzednim akapicie przez wypracowanie
skutecznych ~ form  popularyzacji  metod  stereologicznych,  opracowanie
zautomatyzowanych metod pomiarow oraz wykazanie praktycznej przydatnosci
metalografii iloSciowej w badaniach poznawczych i stosowanych. Dzialania te

zakonczyty si¢ sukcesem, o czym $wiadczy¢ moze to, ze nieznana wczesniej nikomu
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grupa entuzjastow stereologii zaczgta by¢ rozpoznawalna w  Srodowisku
materialoznawcow stosujacych metody stereologiczne. Mozna nawet zaryzykowac
stwierdzenie, ze z czasem zacz¢ta w nim dominowaé. Zlozylo si¢ na to wiele
przyczyn. Bez watpienia jednak najwazniejsza byla wieloletnia wytezona praca
wszystkich cztonkéw tej grupy zafascynowanych stereologia, otwartych na nowe
dostepne w niej metody 1 narzedzia badawcze, potrafigcych swoja wiedze
1 umiejetnosci nie tylko zastosowa¢ w praktyce, lecz takze zarazi¢ nig mtodszych
kolegow. Przeglad niektorych najwazniejszych efektow tej pracy zamieszczono

w dalszej czg$ci niniejszeg0 opracowania.

4.2. Poczatki stereologii w Instytucie Inzynierii Materialowej

Jak si¢ wydaje, metody stereologiczne byly obecne w dzialalno$ci badawczej
Instytutu Inzynierii Materiatlowej od momentu jego powstania. Odgrywaly jednak
W nich marginalng rolg, gtownie ze wzgledu na niewielkie doswiadczenie stosujacych
je osob oraz brak odpowiedniej aparatury. Systematyczne studiowanie wiedzy
stereologicznej oraz zastosowanie jej metod w praktyce zapoczatkowal na naszym
wydziale Jan Cwajna, ktory w roku 1975 poswiecil temu zagadnieniu swojg prace
dyplomowa magisterska [2]. Jako material do badan wybral stal szybkotngcg. Uznat
bowiem, ze doswiadczenia metodyczne nabyte w wyznaczaniu ilo§ciowych zaleznos$ci
pomiedzy parametrami technologicznymi, strukturg pierwotng 1 wilasciwosciami
takiego materialu mogg by¢ wykorzystane w badaniach innych materiatlow
zawierajacych czastki fazy dyspersyjnej. Nie bez znaczenia byl rowniez fakt, ze
wegliki  pierwotne we wlewkach wytworzonych z tej stali w warunkach
przemystowych byly na tyle duze, Ze mozna byto je stosunkowo tatwo odr6zni¢ na
obrazach z mikroskopu §wietlnego od metalicznej osnowy, co utatwito dokonanie ich
iloSciowej oceny metodami manualnymi. Praca ta pokazata, Ze nawet bez
specjalistycznej aparatury mozliwe jest, co prawda w ograniczonym zakresie,
wzbogacenie jako$ciowego opisu struktury o elementy metalografii iloSciowe;.
Zainspirowato to innych dyplomantdéw, ktdrzy w tym okresie realizowali swoje prace
dyplomowe do szerszego niz do tej pory wykorzystania w nich metod ilosciowych.
W tej grupie znalazt si¢ m.in. takze Janusz Szala, ktory do opisu zmian rozmiaréw
ziarna austenitu pod wplywem obrobki cieplnej stali Ferchroman zastosowat
zliczeniowg metode Jeffriesa-Saltykowa oraz metode porownawcza oparta na
wzorcach ASTM [3].
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Rosngce zainteresowanie stereologia, szczegoélnie wsrod Swiezo upieczonych
absolwentow kierunku inzynieria materiatlowa, stalo si¢ impulsem do rozpoczecia prac
organizacyjnych majacych na celu stworzenie w Instytucie Inzynierii Materiatlowe;j
laboratorium metalografii ilociowej, ktore po kolejnych reorganizacjach stato si¢
trzonem obecnego Zakladu Badan i1 Mechaniki Materialow. Zadanie to powierzono
Janowi Cwajnie, do ktorego wkrotce dotgczyli m.in. Janusz Szala 1 Marian Malinski.
W pierwszych latach w pracach tych aktywnie uczestniczyl Marek Hetmanczyk, ktory
w pozniejszych latach, bedac juz dyrektorem instytutu, zawsze wspieral dzialania tej
grupy. Gtownym problemem, ktory nalezato w pierwszej kolejnosci rozwigzaé, byto
pozyskanie nowoczesnej aparatury do ilosciowej oceny struktury, bez ktorej dalszy
rozwo0] metalografii iloSciowej na naszym wydziale bylby niemozliwy. Nie byto to
tatwe zadanie, ale mimo obiektywnych trudnosci udatlo si¢ pod koniec lat 70.
ubiegtego wicku zakupi¢ nowoczesne jak na Owczesne lata analizatory obrazu:
poétautomatyczny MOP-AMO3 pracujacy w trybie 2D oraz automatyczny Epiquant
— realizujagcy pomiary metodg liniowa. Opiek¢ nad tymi urzadzeniami, podobnie
zreszta jak nad pozniej nabywang aparaturg, powierzono autorowi niniejszego
opracowania. Pomiar i wyprowadzenie wynikow w tych urzadzeniach odbywaty si¢ w
oparciu o rozwigzania hardwarowe, dlatego praktycznie niemozliwa byta jakakolwiek
ingerencja majgca na celu poszerzenie ich mozliwosci badawczych. Niemniej udato
si¢ opracowaé uniwersalng procedure, ktora na podstawie wynikow pomiaru liniowego
prowadzonego z zastosowaniem analizatora Epiquant pozwalata scharakteryzowac
parametry plaskich przekrojow czastek kulistych na powierzchni zgtadu (Na i d) bez
wzgledu na typ ich rozktadu [4].

Tematyka ilosciowej oceny struktury stali szybkotnacych zapoczatkowana w pracy
dyplomowej Jana Cwajny kontynuowana byta takze w dalszych latach przy
wspolpracy z zespolem opracowujagcym w Hucie Batory technologie know-how kucia
w kowarkach wyroboéw hutniczych o duzych przekrojach z wysokostopowych stali
narzedziowych. Na uwage zastuguje wykorzystanie unikatowego materiatu do badan
w postaci tarcz poprzecznych i wzdluznych wycietych z wlewkow przeznaczonych do
kucia w kowarkach, z tzw. kesow sktadanych pozwalajagcych na wyznaczenie rozktadu
odksztatcen lokalnych oraz z kgséw 1 pretow o duzych przekrojach ze stali SWI8.
W trakcie pomiaréw dysponowano analizatorem obrazu Quantimet 720, co pozwolito
na wyznaczenie szerokiego spektrum parametréw stereologicznych i morfologicznych
komorek eutektycznych, eutektyk weglikowych 1 weglikdw pierwotnych po kolejnych
zabiegach technologicznych oraz ziarna osnowy w stanie hartowanym. Opracowano

ponadto metodyke wykreslania na podstawie wynikoéw iloSciowej oceny struktury
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w kilkudziesigciu mikroobszarach réznie oddalonych od osi 1 stopy wlewkow oraz
pretow, tzw. map strukturalnych, czytelnie pokazujacych zréznicowanie struktury na
ich przekrojach wzdtuznych 1 poprzecznych. Byl to nowy, w pelni oryginalny sposob
przedstawiania struktury wyrobéw o duzych wymiarach, ktory nie stracit nic na
aktualno$ci 1 takze dzisiaj jest chetnie stosowny do przedstawiania zréznicowania
struktury na przekrojach pétproduktéow 1 gotowych wyrobow. Podsumowaniem tych
prac byla rozprawa doktorska [5] stanowigca z dwiema komplementarnymi

rozprawami autorstwa specjalistow z Huty Batory w Chorzowie: Eugeniusza Pustowki

1 Jana Onderki element wspdlnego, wickszego opracowania. Obrona tej rozprawy
nastgpita w roku 1978 (rys. 4.1).
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Rys. 4.1. Publiczna obrona rozprawy doktorskiej Jana Cwajny

Praca ta zapoczatkowala wieloletniag wspotprace grupy naukowcdéw skupionych
wokot Jana Cwajny z Hutg Batory oraz Hutg Baildon w zakresie wykorzystania metod
metalografii ilo§ciowej do charakteryzowania struktury szeroko rozumianych tworzyw
narzgdziowych. Prace te kontynuowat Franciszek Grosman w rozprawie habilitacyjnej
[6], poszukujac m.in. zalezno$ci migdzy parametrami kucia w kowarce pretow ze stali
szybkotngcych SKC, rozkladem odksztalcen lokalnych na ich przekrojach

poprzecznych a morfologia fazy weglikowej. Na podstawie tych zaleznosci
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opracowano  oryginalny  program  doboru  parametrow  kucia  pretow
Zz wysokostopowych stali narzedziowych w zaleznoSci od ich przeznaczenia na
roznorodne narze¢dzia skrawajace 1 narzedzia do przerdbki plastycznej na zimno.
Opracowane algorytmy zostaly wdrozone w komputerowych metodach sterowania
procesami technologicznymi w Hucie Batory S.A. Te i inne prace dotyczace podobne;j
tematyki dowiodty, Ze inwestowanie w rozw0j stereologii 1 metalografii illoSciowej jest
ze wszech miar oplacalne.

Wiladze Instytutu Inzynierii Materialowej popieraly wszelkie inicjatywy majace na
celu pozyskiwanie nowych zlecen na wykonywanie badan naukowych. Nie
zapominaly wszakze o innej bardzo waznej roli kazdej jednostki naukowej, jaka byto
doskonalenie warsztatu badawczego oraz rozwdj kadry przez zdobywanie kolejnych
szczebli kariery naukowej. Osoby, ktore w stereologii oraz jej praktycznym
wykorzystaniu w metalografii 1 fraktografii ilosSciowej dostrzeglty mozliwos¢ swojego
rozwoju zawodowego, w petni wykorzystaly te szans¢. Dowodem tego sg uzyskane
przez nie liczne stopnie naukowe doktora, stopnie doktora habilitowanego oraz dwa
tytuty profesora nauk technicznych.

4.3. Rozwdéj kadry naukowej

Jednym z istotniejszych wnioskow o charakterze metodycznym wynikajacych
zprac Jana Cwajny bylto stwierdzenie, ze powszechnie stosowany woOwczas opis
wielko$ci ziarna materiatow polikrystalicznych jedynie za pomoca jej S$redniej
warto$ci jest niewystarczajacy 1 nalezy go uzupeli¢ o parametry charakteryzujace
niejednorodnos¢ wielkosci ziarna. Za modelowg jednorodng strukture tworzyw
polikrystalicznych jednofazowych 1lub z niewielkim wudziatem drugiej fazy
przyjmowano w tym czasie zbior szesciokgtow foremnych o tych samych wymiarach.
Weryfikacji stuszno$ci tego zatozenia podjat si¢ Marian Malinski. W tym celu
zbudowat nowe tréjwymiarowe modele takiej struktury ztozone z bryl o jednakowych
rozmiarach calkowicie wypelniajacych przestrzen. Jak wykazal, warunki te spetniaja
czternasto$ciany Kelwina, czternastosciany Williamsa i dwunasto$ciany rombowe.
Nastepnie modele te byly cigte przypadkowo zorientowanymi ptaszczyznami w celu
wyznaczenia ich reprezentatywnych ptaskich przekrojow. Na nich wyznaczano
rozktady wybranych parametrow opisujacych wielko$¢ ptaskiego przekroju ziaren tych
modeli, stanowigcych podstawe nowych, stereologicznych kryteriow jednorodnosci

I miar niejednorodnosci wielko$ci ziarna materiatow polikrystalicznych. Wyniki
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wszystkich badan z tego zakresu zebral w rozprawie doktorskiej obronionej
w roku 1985 [7].

W latach 70. XX-wieku w IIM pod kierunkiem profesora Adolfa Maciejnego
uruchomiony zostat szeroko zakrojony program badan zjawiska dekohezji w stalach
oraz w nadstopach niklu. Prace te wykazaly, ze rozwoj fraktografii, zdominowany
yjeciem jakosciowym, przynidst pokazny zasob informacji o mechanizmach pegkania
materialow 1 morfologii przelomow. Dane te w wielu przypadkach byty wystarczajace
do okreslenia przyczyn zniszczenia materialu. Warunkiem koniecznym dalszego
postepu w badaniach mechanizméw dekohezji materiatow bylo jednak opracowanie
metod obiektywnej, ilosciowej charakterystyki przetoméw. Czynniki te zadecydowaty
o podjeciu badan dotyczacych fraktografii ilosciowej. Ich ukoronowaniem byta
rozprawa doktorska Janusza Szali z roku 1985 [8]. Autor, stosujac metody symulacji
komputerowej, wykazatl, ze istnicjagce do tej pory wzory do wyznaczania wskaznika
rozwini¢cia pola powierzchni przelomu Ra obarczone s3 duzymi btgdami.
Zaproponowal wlasne rozwigzania w tym zakresie.

W obydwu wymienionych rozprawach doktorskich do modelowania struktur oraz
przetomdw uzyte zostaty nowoczesne jak na Owczesne czasy narzedzia informatyczne.
Kolejne lata pokazaty, ze dalszy rozwoj stereologii i metalografii ilo§ciowej bez tych
narzedzi jest praktycznie niemozliwy, m.in. dlatego, Zze pojawiajace si¢ na rynku nowe
analizatory obrazu wyposazone byty w komputery sterujace ich pracg. Coraz wigcej
dostgpnych w nich procedur realizowanych byto nie hardwarowo, lecz w oparciu
0 specjalistyczne oprogramowanie. W ten sposob pojawila si¢ szansa na
przystosowanie tych procedur do wlasnych potrzeb. Najpelniej udalo si¢ to
zrealizowa¢ w przypadku analizatora Morphopericolor (rys. 4.2).

W urzadzeniu tym byly dostepne przeksztalcenia oparte na morfologii
matematycznej. W ograniczonym stopniu mozna zatem bylo prowadzi¢ przy jego
uzyciu komputerowe przeksztalcenia i analize¢ obrazu. Pelen rozkwit tych metod
nastagpit na naszym wydziale nieco poOzniej wraz z pojawieniem si¢ szybszych
komputeréw osobistych. Wybrane osiggni¢cia w tym zakresie przedstawione zostang
w dalszej czgsci opracowania. Istotng wadg analizatora Morphopericolor byto to, ze
standardowe oprogramowanie pozwalalo na wyznaczenie jedynie podstawowych
parametrow stereologicznych. Nie uwzgledniono w nim natomiast specyficznych cech
mikrostruktury tworzyw metalicznych. W zwigzku z tym opracowano pakiet wlasnych
programéw rozwigzujacych ten problem. Najwazniejszy z nich, 0 nazwie Morfo [9],
zostal zainstalowany w macierzystej jednostce autora oraz w Zakladzie

Doswiadczalnym Huty Batory. Cechami charakterystycznymi tego programu byty:
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prosta obstuga oraz duza elastycznos¢ przejawiajaca si¢ mozliwoscig dolgczania do
niego dodatkowych modutéw realizujacych specjalistyczne pomiary. Jeden z tych
modutdéw, 0 nazwie Profil, pozwalal np. na prowadzenie pomiaréw fraktograficznych
na profilu przetomu. Drugi — INCLUS, charakteryzowal wtracenia niemetaliczne
zgodnie z normami ASTM: E 1122-86 i E 1245-89 oraz iloSciowo.

Rys. 4.2. Janusz Szala przy analizatorze obrazu Morphopericolor

Wymienione wczesniej rozprawy doktorskie koncentrowaly si¢ na zagadnieniach
stereologii  teoretycznej. Podobny charakter miala praca doktorska Jacka
Chraponskiego z roku 1997 [10]. Jej autor stusznie uznal, ze najbardziej naturalnym
parametrem stereologicznym opisujgcym rozmiary ziaren jest ich objetos$¢ lub Srednica
przestrzenna. Wyznaczenie tych parametrow metodami stereologicznymi jest bardzo
trudne. Analitycznie udato si¢ do tej pory rozwigzac ten problem jedynie dla obiektow
w ksztatcie kuli. Obserwowany w tamtych latach szybki wzrost mocy obliczeniowej
komputerow osobistych spowodowal, Ze podejmowano proby wyznaczania na
symulowanych komputerowo strukturach réwnan empirycznych pozwalajacych na
obliczanie parametrow rozktadu objetosci elementéw struktury o bardziej ztozonych
ksztattach na podstawie pomiaréw pola powierzchni ich ptaskich przekrojow. Te idee
wykorzystano w omawianym doktoracie. W pierwszej kolejnosci wygenerowano
- wedlug mechanizmu Williamsa, komdrkowego oraz Johnsona-Mehla, duzy zbior
struktur modelowych o zatozonych parametrach przestrzennych. Nastepnie kazda ze
struktur byla cigta przypadkowo zorientowanymi ptaszczyznami. W dalszej kolejnosci

mierzono pole powierzchni ptaskich przekrojéow ziaren i poszukiwano korelacji
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otrzymanych wynikow z parametrami przestrzennymi wygenerowanej struktury
modelowej. Na podstawie uzyskanych wynikéw wyznaczono empiryczne zaleznosci
mi¢dzy parametrami tych struktur w przestrzeniach 2D 1 3D przedstawione
w réwnaniu (4.1).

V =1,6276 (A)°°%7

CVy(V) = 2,074 - In(CVy(A)) + 1,216 (4.1)

gdzie:

V — érednia objeto$¢ ziaren,

A— $rednia powierzchnia plaskiego przekroju ziaren,

CVn(V) — wspotczynnik zmienno$ci objetosci ziaren,

CVn(A) — wspotczynnik zmienno$ci powierzchni ptaskiego przekroju ziaren.

Prawdziwo$¢ tych =zaleznosci zostata pozniej potwierdzona przez innych
naukowcow.

Dziatalno$¢ zespolu dotyczaca poszukiwania nowych, doktadniejszych zaleznos$ci
stereologicznych nie konczyla si¢ na wymienionych rozprawach, lecz byta takze
kontynuowana w innych pracach, gtéwnie o charakterze utylitarnym. Przyktadem
moze by¢ opracowanie metod: ilo§ciowego opisu mikrostruktury materiatow
zawierajacych czastki fazy dyspersyjnej o silnie zrdéznicowanej wielkosci
z zastosowaniem  mikroskopu $wietlnego, elektronowego  skaningowego
I transmisyjnego (metoda LM+SEM+TEM) [11] oraz skaningu systematycznego
1 analizy wariancyjnej do oceny niejednorodno$ci rozmieszczenia czastek fazy
dyspersyjnej [12].

Metody stereologiczne do ilo$ciowego opisu struktury badz przetomu tworzyw
uzyte zostaly takze m.in. w rozprawach doktorskich: Dariusza Kuca [13], Stanistawa
Roskosza [14], Agnieszki Szczotok [15], Joanny Michalskiej [16], Tomasza
Rzychonia [17], Barbary Koscielniak [18]. Agnieszka Szczotok i Tomasz Rzychon
otrzymali za nie nagrody PTM za najlepszg prac¢ doktorska z zakresu inzynierii
materialowej odpowiednio w roku 2007 1 2009 (rys. 4.3).

Sukcesy naukowcoédw zajmujacych si¢ w Instytucie Inzynierii Materialowej
stereologia i zastosowaniem jej metod w metalografii i fraktografii ilosciowej nie
konczyly si¢ na zdobyciu przez nich stopnia naukowego doktora. Juz w roku 1991
Jan Cwajna opublikowal monografi¢ habilitacyjng [19], w ktdérej podsumowat wyniki
badan klasycznych stali szybkotngcych i opracowanych przez siebie narzedziowych
stopow nieledeburytycznych. Z punktu widzenia metalografii iloSciowe]
najistotniejszymi elementami tej monografii byty opracowanie ilo$ciowych kryteriow

oceny jakosci wlewkoéw, wyrobow hutniczych i narzedzi z tych tworzyw, stworzenie
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kompleksowych procedur ich wyznaczania oraz wykazanie na podstawie map
strukturalnych dziedziczenia cech struktury pierwotnej przez strukture wtorna.
Niemniej wazne byty takze wnioski o charakterze utylitarnym, mowigce o mozliwosci
istotnej poprawy struktury stosowanych od wielu lat materiatow w wyniku
optymalizacji parametrow wieloetapowego procesu technologicznego pod warunkiem
zastosowania w doswiadczeniach optymalizacyjnych doktadnych, ilosciowych metod
oceny struktury. Rozprawa ta zostata nagrodzona w roku 1993 przez sekretarza
Wydziatu IV Polskiej Akademii Nauk.
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Rys. 4.3. Dyplomy za najlepsze rozprawy doktorskie z inzynierii materialowe;j

Metody stereologiczne byty takze stosowane w innych jednostkach wewngtrznych
naszego wydzialu. Przyktadem tego moze by¢ praca [20], w ktorej uzyto je zar6wno
do opisu zmian morfologii wtrgcen niemetalicznych w stali konstrukcyjnej 45 pod
wplywem rafinacji wapniem lub magnezem, jak i do obliczenia pola powierzchni
reakcji odsiarczania przy wykorzystaniu metody Saltykowa standardowo stosowanej
do wyznaczania parametrow rozktadu polidyspersyjnego uktadu kul w przestrzeni 3D.

W roku 1994 Instytut Inzynierii Materiatlowej zostal jednym z laureatow konkursu
Fundacji na Rzecz Nauki Polskiej w ramach programu ,,Sezam’94”, w wyniku czego
zakupiony zostat jeden z pierwszych w Polsce elektronowy mikroskop skaningowy
Z tzw. zimng katodg HITACHI S-4200 z systemem EDS. Otwarto to nowe mozliwos$ci
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badawcze w obszarze metalografii zardéwno jakosciowej, jak i ilociowej. Do tej pory
bowiem obrazy struktur ocenianych w IIM z uzyciem metod metalografii 1loSciowe;j
pochodzity, z malymi wyjatkami, z mikroskopoéw swietlnych.

Rok pozniej ukazata si¢ praca poswigcona aktualnemu stanowi 1 uwarunkowaniom
rozwoju metalografii ilosciowej stali [21]. Stwierdzono w niej m.in., ze Konieczne jest
szerokie wykorzystanie technik informatycznych do modelowania struktur
| wyznaczania dla nich zaleznoéci stereologicznych, podstawowym za$§ warunkiem
upowszechnienia metod metalografii ilosciowej w nauce o materiatach, inzynierii
materialowe] oraz kontroli jakosci wyrobow jest wprowadzenie do praktyki
skutecznych narze¢dzi pomiarowych opartych na komputerowej analizie obrazu.

Na tej wilasnie problematyce skoncentrowano si¢ w kolejnych latach. Efektem
dziatan w zakresie modelowania struktur byty m.in. wspomniana wczesniej rozprawa
doktorska Jacka Chraponskiego oraz powstale pdzniej programy do generowania
struktur materiatow jednofazowych oraz z czgstkami dyspersyjnymi o zro6znicowanej
niejednorodnosci.

Prowadzenie badan w  dziedzinie doskonalenia narzedzi dostepnych
w komputerowej analizie obrazu i1 dostosowania ich do wymagan metalografii
ilosciowej powierzono Januszowi Szali, ktory juz wczeéniej miat stycznos¢ z podobna
problematyka z racji obstugi i programowania analizatorow obrazu. Opracowane dla
tych analizator6w programy funkcjonowaly na podstawie dostgpnych w nich
hardwarowych przeksztatcen obrazu. Przyjecie takiego rozwigzania zapewnialo
wicksza szybko$¢ tych programow, niz gdyby przeksztalcenia te byly realizowane
softwarowo przez komputer. Zawe¢zatlo to jednak istotnie krag potencjalnych
uzytkownikow tych programoéw.

Proces upowszechniania metod komputerowej analizy obrazu zapoczatkowato
pojawienie si¢ szybkich, stosunkowo niedrogich komputerow osobistych, ktore byty
W stanie realizowac z akceptowalng szybkos$cig zadania dostgpne do tej pory jedynie
dla specjalistycznych analizatorow obrazu. Pierwsze efekty prac w tym zakresie
prowadzonych przez naukowcow IIM zostaly przedstawione w trakcie konferencji
STERMAT'94 [22]. Dotyczyly one gtéwnie metod korekcji cienia bedacego efektem
nierownomiernego os$wietlenia probki w mikroskopie $wietlnym oraz artefaktow
W postaci rys powstatych w trakcie preparatyki. Zaproponowane rozwigzania
charakteryzowaty si¢ znacznie wigksza efektywnoscig od dotychczas stosowanych.
Kazdy z tych programéw koncentrowat si¢ jedynie na bardzo waskich fragmentach
procesu pomiarowego, na ktory sktada si¢ cato$¢ dziatan od akwizycji obrazu po

wyprowadzenie wynikow. Poniewaz liczba programow dedykowanych kolejnym
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elementom tego procesu rosta, pojawita si¢ idea stworzenia jednego, w miar¢
uniwersalnego programu, do ktorego zostalyby zaimplementowane dotychczas
opracowane procedury. Idea ta zostata zmaterializowana w programie Met-Ilo, ktorego
pierwsze wersja pojawila si¢ w roku 1999. Program ten jest caly czas doskonalony.
Nie ulegt zmianie jedynie ogdlny uktad okna gtdéwnego, ktory zachowat swoja prostote
z pierwszych wersji (rys. 4.4), dzigki czemu caly interfejs jest przyjazny
uzytkownikowi.

Podsumowaniem prac Janusza Szali dotyczacych doskonalenia narzedzi
komputerowej analizy obrazu z punktu widzenia potrzeb metalografii ilosciowej byta
rozprawa habilitacyjna z roku 2001 [23]. W tej pracy skoncentrowano si¢ na ustaleniu
tych elementow procesu pomiarowego, ktorych sita oddziatywania na szybko$¢
1 doktadnos$¢ iloSciowego opisu struktury jest najwigksza oraz na wprowadzeniu do
sposobu ich realizacji takich zmian, ktéore umozliwia zminimalizowanie wywotanych
przez nie bledow. Wykazano, ze najtrudniejszym elementem procesu pomiarowego
prowadzonego metodami automatycznymi jest poprawna detekcja mierzonych
obiektow. Procedura ta nie przedstawia zadnych trudno$ci jedynie wtedy, gdy na
analizowanym obrazie poziom szaro$ci mierzonych elementéw struktury jest istotnie
r6zny od poziomu szaro$ci niepodlegajacego analizie tta. W rozprawie wykazano, ze
wlasciwa preparatyka i akwizycja moga w wielu przypadkach zapewni¢ uzyskanie
obrazéw w znacznym stopniu spetniajacych te warunki. Oznacza to, ze detekcja
zazwyczaj zlozona jest z przeksztalcen obrazu wyjsciowego, binaryzacji oraz

przeksztalcen otrzymanego obrazu binarnego.
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Za jeden z najwazniejszych celow rozprawy uznano udoskonalenie narzedzi
pozwalajacych na rekonstrukcje granic ziaren. Powstale w wyniku tych prac
procedury: segmentacja kontrolowana oraz rekonstrukcja warunkowa, pozwalajg na
poprawng detekcje granic ziaren w strukturze tworzyw zaréwno jedno-, jak
| wielofazowych. Opracowano réwniez metody ujawniania granic blizniakéw oraz
kolonii wydzielen ptytkowych.

Dzialania podj¢te w rozprawie pozwolily takze na rozbudowe o kolejne elementy
istniejgcego od roku 1994 w jednostce macierzystej autora atlasu przeksztalcen
morfologicznych wybranych tworzyw metalicznych, ceramicznych i kompozytow.
ZYozonos$¢ procedur zastosowanych w atlasie do rozwigzania okreslonego zagadnienia
uzalezniona jest od jakosci wyjSciowego obrazu szarego. Potwierdzona zostata zatem
teza o dziedziczeniu cech obrazu wyjsciowego przez kolejne obrazy bedace wynikiem
zastosowanych przeksztalcen. Uzyskane we wszystkich przypadkach dobre
odwzorowanie mierzonych obiektow w finalnym obrazie binarnym, mimo
niespetnienia w wielu przypadkach przez wyjsciowy obraz szary podstawowych
wymagan stawianych mu przez komputerowe metody pomiaru, jest potwierdzeniem
podstawowe] roli, jaka we wspolczesnej metalografii iloSciowej] odgrywa
komputerowa analiza obrazu.

Wszystkie przeksztalcenia uzyte w rozprawie realizowano za pomocg programu
Met-Ilo. Takze efektywno$¢ metod detekcji wymienionych wczesniej elementow
struktury weryfikowano przy uzyciu tego narze¢dzia.

Program Met-Ilo byt tworzony gtéwnie z mysla o wykorzystaniu go w metalografii
ilosciowej 1 w takim charakterze byl zazwyczaj stosowany. W podstawowej wersji
pozwalal na wyznaczenie okoto 25 parametréow, co w przypadku rutynowych badan
wystarczato do pelnego iloSciowego scharakteryzowania struktury. Czasami jednak
pojawiala si¢ potrzeba wyznaczenia bardzo specyficznych wielko$ci, co wymagato
wprowadzenia do programu dodatkowych moduléw pozwalajacych np. na iloSciowy
opis niejednorodno$ci rozmieszczenia czastek dyspersyjnych w oparciu o metode
skaningu systematycznego [24], pomiar grubosci warstw [25] badz krzywizny dna
szyjki tworzacej si¢ w trakcie proby rozciagania [26].

Program Met-Ilo byt i jest z powodzeniem wykorzystywany w procesie
dydaktycznym w oraz w projektach realizowanych nie tylko w Instytucie Inzynierii
Materiatlowej. Okoto 30 egzemplarzy znalazto bowiem zastosowanie w innych
krajowych jednostkach naukowo-badawczych oraz takich firmach jak: WSK PZL
Rzeszow S.A., Hydro Vacuum S.A., AcelorMittal czy Tenneco.
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Na jego bazie powstal takze m.in. program PILS do wyznaczania odlegtosci
mi¢dzyptytkowej w strukturze perlitycznej [27]. Standardowo odlegtos¢ ta
wyznaczana jest na podstawie liczby przecie¢ plytek cementytu z okregiem
0 okreslonej $rednicy. Jest to wartos¢ usredniona, ktéra nie uwzglednia tego, ze
odlegtos¢ ta w rdéznych miejscach ptytki cementytu moze by¢ rdzna. Dlatego
w programie PILS zalozono, Ze odleglos¢ ta bedzie wyznaczana dla wszystkich
punktow tzw. szkieletu danej ptytki. Pod pojeciem szkieletu obiektu w komputerowe;j
analizie obrazu rozumie si¢ zbior punktow srodkowych tego obiektow, tj. punktow
jednakowo odlegtych od jego konturu. Zbidr lokalnych odlegtosci migdzyplytkowych
uzyskany dla wszystkich punktow srodkowych danej ptytki pozwala na obliczenie dla
niej minimalnej, maksymalnej i $redniej odleglosci migdzyptytkowej oraz wskaznika
zmienno$ci tej odlegtosci, przez co opis struktury plytkowej jest petniejszy od
uzyskiwanego przy zastosowaniu standardowych metod pomiaru.

Rozwigzania w zakresie fraktografii iloSciowej zaproponowane w rozprawie
doktorskiej Janusza Szali zostaly z powodzeniem zastosowane w licznych pracach
dotyczacych opisu zjawiska niszczenia wodorowego w wybranych stalach dla
energetyki. Ich podsumowaniem byla rozprawa habilitacyjna Marii Sozanskiej z roku
2006 [28]. Wykazano w niej, ze powstawanie w procesie niszczenia wodorowego
efektu "rybie oczy" na powierzchni przeloméw jest determinowane nie tylko
stezeniem wodoru, ale przede wszystkim rozmiarami 1 morfologia wtracen
niemetalicznych, warto$cig obcigzen zewngtrznych oraz temperaturg. Zastosowanie
metod stereologicznych opartych na komputerowej analizie obrazow struktury
I przetomu umozliwito ustalenie ilosciowych zaleznos$ci miedzy mikrostrukturg, typem
przetomu oraz wtasciwosciami mechanicznymi stali po nawodorowaniu.

Ostatnig jak do tej pory rozprawa habilitacyjng poswigcong zagadnieniom
stereologicznym jest praca Stanistawa Roskosza z roku 2011 [29]. Autor zajat si¢
W niej pozornie trywialnym, jak si¢ wydaje, zagadnieniem iloSciowej oceny
porowatosci w odlewach stosowanych w przemysle lotniczym. Wykazal, ze nawet
niewielkie bledy metodyczne na etapie preparatyki oraz detekcji poréw moga zawyzaé
ich udzial objetosciowy, czego konsekwencja jest brakowanie wyrobow, ktére
W rzeczywistosci sa zgodne z odpowiednimi normami. Do takich sytuacji dochodzito
zazwyczaj wowczas, gdy detekcja poréw i1 ocena porowatosci byly prowadzone
manualnie. Aby unikng¢ tego w przysztosci, Stanistaw Roskosz zaproponowal wlasna,
autorskg procedure automatycznej detekcji wszystkich porow oraz ich podziatu na
pory gazowe i skurczowe na podstawie wskaznika ksztattu (rys. 4.5). Przyjeto, ze

wskaznik ten w przypadku porow gazowych jest rowny lub wigkszy od 0,8, dla porow
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skurczowych jest za$ mniejszy od tej wartosci. Poprawno$¢ opracowanych procedur
weryfikowano na obrazach 3D wuzyskanych za pomocg mikrotomografu
komputerowego. Potwierdzona =zostala duza zbieznos¢ wynikow otrzymanych
obydwiema metodami.

S-3400N x5.00k SE 10.0um

A B

Rys. 4.5. Porowato$¢ gazowa (A) i skurczowa (B) w odlewie z nadstopu IN 713C [30]

Ukoronowaniem pracy naukowej jest tytul naukowy profesora. Za wieloletnig
dziatalno$¢ naukowa w obszarze stereologii 1 jej zastosowan w inzynierii materialowej
i nauce o materiatach, ktorej efektem byly m.in. liczne prace naukowo-badawcze
stanowigce istotny wklad w rozwoj tych dziedzin wiedzy, wyksztalcenie nowych kadr
1 integracja $rodowiska stereologicznego, Jan Cwajna w roku 2002, a Janusz Szala

w roku 2011 uzyskali tytuty profesora nauk technicznych.

4.4. Projekty badawcze

Przedstawione rozprawy byly w wigkszosci przypadkow wynikiem wieloletnich
badan ich autorow realizowanych w ramach projektow badawczych. Projekty te
mozna podzieli¢ na dwie zasadnicze grupy. W pierwsze] grupie znalazly si¢ prace
0 charakterze poznawczym poswigcone zagadnieniom stricte zwigzanym z Szeroko
rozumiang stereologig. Realizowano je gléwnie w ramach dzialalno$ci statutowej oraz
badan wiasnych. Specyfika Wydziatu Inzynierii Materiatowej 1 Metalurgii sprawita, ze
dominujg nie te prace, lecz projekty o charakterze utylitarnym, w ktorych metody
stereologiczne byly narzedziami stosowanymi do wyjasnienia zalezno$ci w tancuchu
przyczynowo-skutkowym: sktad chemiczny — technologia — struktura — wtasciwosci
tworzyw. Byly wérdd nich duze projekty finansowane z budzetu panstwa oraz liczne
prace zlecane przez przemyst. Ze wzgledu na ograniczong objeto$¢ niniejszego

opracowania wymienione zostang jedynie te prace, ktore zdaniem autora miaty
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najwigksze znaczenie z punktu widzenia doskonalenia metod metalografii ilosciowe;.

Poczatkowo byly to prace poswigcone klasycznym oraz nieledeburytycznym stalom

szybkotngcym. Wymieni¢ tu mozna m.in.:

e NB-458/RM-2/83: Ocena wielkosci weglikow w pretach ze stali szybkotngcej SW7M, lata
1984-1986,

e NB 65/RM-2/83: Ilosciowa ocena segregacji weglikow w poétwyrobach ze stali
szybkotngcej SW7M, 1984-1986,

e CPBR 2.4 cel B.1.4.3: Podstawy stereologiczne projektowania sktadu chemicznego
i technologii wytwarzania nowoczesnych, spiekanych tworzyw narzedziowych, lata
1986-1990,

e NB 162/RM-2/89: Analiza wphwu kucia w kowarkach na faze weglikowg stali
szybkotngcych  przy  wykorzystaniu  metod metalografii  ilosciowej i symulacji
komputerowej, 1989-1990,

e PBU-608/RM-7/92: Mikromechanizmy dekohezji wielofazowych, metalicznych materiatow
narzedziowych w ujeciu metod metalografii ilosciowej, lata 1991-1995,

e 7 TOBA 043 15: Analiza zjawiska dekohezji materiatow o duzej twardosci
Z wykorzystaniem metod metalografii i fraktografii ilosciowej, lata 1998-2000.

Wsrod prac poswieconych stricte stereologii zrealizowanych w tym samym okresie
wymieni¢ mozna:

e 7 TO8A 029 10: Opis struktury materiatow polikrystalicznych, lata 1996-1999,

e 7 TO8A 025 09: Zastosowanie metod analizy obrazu w nauce o materialach i inzynierii
materialowej, lata 1995-1998.

Nowe obszary dziatalno$ci badawczej w zakresie praktycznego wykorzystania
metod stereologicznych w materialoznawstwie pojawily si¢ na przetlomie XX i XXI
wieku, gdy okazato si¢, ze wyniki oceny porowato$ci oraz wtracen niemetalicznych
otrzymane metodami metalografii ilosciowej miaty decydujacy wptyw na podpisanie
przez WSK Rzeszow korzystnego kontraktu na wieloletnia dostawg odlewow
Z nadstopoéw niklu dla przemystu lotniczego. Kierownictwo ww. firmy uznato wtedy,
ze warto zainwestowa¢ w rozwdj tych metod pod katem ich wykorzystania do badania
struktury produkowanych przez nich wyrobow, aby unikng¢ niepotrzebnych sporow
wynikajacych z subiektywizmu dotychczas stosowanych rozwigzan.

Badania w tym zakresie prowadzono m.in. w nast¢pujacych projektach KBN
realizowanych wspdlnie z firmami wywodzacymi si¢ z WSK Rzeszow:

e 6 TO8 2003 C/06083: Opracowanie i wdrozenie technologii wytwarzania
krytycznych stacjonarnych czesci silnikow lotniczych z przetapianych i odlewanych
prozniowo nadstopow kobaltu, lata 2003-2006,
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« 6 TO8 2003 C/06084: Opracowanie i wdrozenie technologii wytwarzania
krytycznych czesci silnikow lotniczych ze stopow niklu z podwyzszong zawartoscig
hafnu, lata 2003-2006,

e 6 ZR7 2005 C/06609: Opracowanie i wdrozenie technologii wytwarzania ze stopu
magnezu GAS8 odlewow kadtuba przektadni glownej i odlewow kadtuba silnika
zmodernizowanego smigtowca Sokol, lata 2005-2007,

e 6 ZR7 2009 C/07354: Opracowanie technologii i uruchomienie produkcji odlewow
ze Stopow magnezu nowej generacji, przeznaczonych do silnikow turbinowych
produkowanych w WSK PZL-Rzeszow S.A., lata 2010-2013.

Tematyka stopow stosowanych w przemysle lotniczym przewijata si¢ takze

w projektach realizowanych w p6zniejszych latach. Wymieni¢ tu mozna m.in.:

o temat badawczy Nr 12: Odlewanie precyzyjne stopow Ni na krytyczne czesci
silnikow lotniczych w ramach projektu kluczowego: Nowoczesne technologie
materiatowe stosowane w przemysle lotniczym, lata 2009-2015,

» projekt w ramach Programu INNOTECH: Technologia wytwarzania typoszeregu
precyzyjnych,  polikrystalicznych, rdzeniowanych odlewow  cienkosciennych,
wielkogabarytowych {lopatek rotora niskiego cisnienia turbiny nowej generacji
silnika lotniczego GP7200, lata 2013-2016,

o zadania Nr 7: Optymalizacja operacji poodlewniczych, kontrolnych oraz
opracowanie procedur i Nr 8: Optymalizacja operacji naprawczych (spawanie,
HIP) realizowane w ramach projektu INNOLOT/I/8/NCBR/13, lata 2013- 2018.
Udato si¢ takze pozyskac¢ finansowanie dla projektu PBZ-KBN-100/T08/2003:

Projektowanie i wytwarzanie funkcjonalnych materialow gradientowych, W ramach

ktérego nasz zespol realizowal w latach 2004-2007 =zadanie dotyczace

charakteryzowania struktury tej grupy materiatow. Efekty tych badan przedstawiono

w formie referatow na 9th ECSIA & 7th STERMAT International Conference on

Stereology and Image Analysis in Materials Science w roku 2005.

4.5. Wspolpraca krajowa i miedzynarodowa

Zainspirowana przez profesorow Jerzego Rysia 1 Adolfa Maciejnego Scista
wspotpraca dziatajacych na AGH oraz na naszym wydziale zespoldw zajmujacych si¢
metodami stereologicznymi w metalografii ilo$ciowej umozliwila zorganizowanie
w roku 1983 pierwszej krajowej konferencji poswigconej stereologii w badaniach

materiatloznawczych. Dorobek kolejnych konferencji z tego cyklu oraz wlaczenie sig
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do wspolpracy Wydzialu Inzynierii Materialowej Politechniki Warszawskiej, Instytutu
Mechaniki Gorotworu PAN, Politechnik: Czestochowskiej 1 Krakowskiej umozliwity
przeksztalcenie jej od 1990 roku w migdzynarodowg konferencje Stereology and
Image Analysis in Materials Science - STERMAT. W roku 2005 byta rownoczes$nie
9. Europejskim Kongresem Stereologii i Analizy Obrazu z udziatem licznej rzeszy
specjalistow z kraju i zagranicy. Oktadki materiatow konferencyjnych tego kongresu
I konferencji z roku 1983 przedstawiono na rys. 4.6. Ostatnia, jak do tej pory edycja
konferencji STERMAT odbyta si¢ w roku 2016.

INSTYTUT METALURGHI AKADEMII GORNICZO-HUTNICZEJ W KRAKOWIE

9th European Congress
on Stereology and Image Analysis

STOWARZYSZENIE INZYNIEROW | TECHNIKOW PRZEMYStU
HUTNICZEGO W POLSCE

INSTYTUT INZYNIERII MATERIALOWE) POLITECHNIKI SLASKIE!

SEKCJA METOD BADAN MATERIALOW KOMITETU NAUKI and
SRS 7th STERMAT International Conference

on Stereology and Image Analysis
| KONFERENCJA in Materials Science

STEREOLOGIA W BADANIACH
MATERIALOZNAWCZYCH

Referaty

Krakow-Wisla, moj 1983

Rys. 4.6. Oktadka materialow konferencji stereologicznych z lat 1983 1 2005

Mimo ze wspdlprace nawigzaly wszystkie osrodki naukowe stosujgce metody
stereologiczne w materiatoznawstwie, szczegolne wiezy potaczyly poczatkowo dwa,
anieco pdzniej trzy sposrdd nich: katowicki, krakowski i warszawski. Jednym z
wynikéw tej wspotpracy byly wspodlne obszerne publikacje naukowcow z tych
osrodkow. W roku 1995 ukazata si¢ monografia prof. Jerzy Rysia dotyczaca
stereologii [31]. Na prosbe autora opracowatem, wraz z Leszkiem Wojnarem
(Politechnika Krakowska), rozdzial poswiecony fraktografii ilo§ciowej. Na poczatku
2002 roku z inspiracji Leszka Wojnara autor niniejszego opracowania wraz
z Krzysztofem J. Kurzydlowskim (Politechnika Warszawska) podjeli trud wspdlnego
przygotowania monografii i cyklu artykutow propagujacych szersze wykorzystanie
metod komputerowej analizy obrazu w metalografii i fraktografii ilo$ciowe;j.

Monografia ta ukazata si¢ jeszcze w tym samym roku [32]. Dwa lata pdzniej na
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zaproszenie AMS (American Society for Materials, obecnie The Materials Information
Society) ten sam zespot autorski napisat rozdzial w monografii ,,ASM Handbook
Volume 9 Metallography and Microstructures” [33] zatytulowany Quantitative Image
Analysis.

Wymownym symbolem tego, ze wspdlpraca ta miala 1 ma szczegdlny charakter,
jest to, ze wszyscy dotychczasowi prezesi powolanego do zycia w roku 1988
Polskiego Towarzystwa Stereologicznego pochodzg z tych trzech osrodkow. Nalezy
przy tym podkreslic, ze potowa z nich to pracownicy Instytutu Inzynierii
Materialowej. Jest to bez watpienia dowdd sity 1 wysokiej pozycji naukowej osrodka
katowickiego oraz wyrazem uznania dla naszych dokonan w zakresie integracji
polskiego $rodowiska stereologicznego. W roku 2013 w trakcie obchodoéw 25-lecia
istnienia PTSt udato si¢ uwieczni¢ na zdjeciu (rys. 4.7) wszystkich (z wyjatkiem prof.
Krzysztofa J. Kurzydtowskiego) prezesoéw, ktorzy kierowali Towarzystwem do tego
momentu. Od roku 2017 prezesem Polskiego Towarzystwa Stereologicznego jest
dr inz. Agnieszka Szczotok.

Rys. 4.7. Prezesi Polskiego Towarzystwa Stereologicznego w czasie spotkania w dniu 7.11.2013 r.
[34]

Jednym z  istotnych obszaréw  dzialalnosci  Polskiego  Towarzystwa
Stereologicznego byto ksztalcenie mlodych kadr. Najwieksza role odgrywaty tu

Jesienne Szkoty Stereologii 1 Analizy Obrazu przeznaczone dla studentow
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i doktorantow gtownie uczelni technicznych, chociaz wérdéd uczestnikow byli takze
medycy. W trakcie tych trwajacych kilka dni spotkan, ktore odbywaty si¢ w osrodkach
wypoczynkowych, prowadzone bylty wyklady dotyczace réznych aspektow stereologii
oraz warsztaty poswiecone rozwigzywaniu konkretnych probleméw, jakie pojawiaja
si¢ w trakcie stosowania jej metod w praktyce laboratoryjnej. W sumie zorganizowano
14 takich spotkan; ostatnie jak do tej pory w roku 2015. Naukowcy z naszego
wydziatu byli na nich wielokrotnie wyktadowcami (rys. 4.8).

\'\:
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R

Rys. 4.8. Wyktad M. Malifiskiego w czasie V Jesiennej Szkoty Stereologii i Analizy Obrazu

Instytut Inzynierii Materialowej wspotpracowat 1 w dalszym ciggu wspotpracuje w
dziedzinie metalografii i fraktografii ilosciowej oraz komputerowej analizy obrazu nie
tylko z naukowcami reprezentujagcymi krajowe osrodki stosujace te metody badawcze,
lecz takze z uczonymi z tak zastuzonych dla Swiatowej stereologii jednostek, jak:
Brunel, The University of West London, Department of Materials Technology,
LERMAT, ISMRa Universite, Caen-Cedex, Ecole de Mines de Paris — Centre de
Morphologie Mathematique i Centre de Geaostatique, Fontainbleau czy Buehler Ltd.
Ich przedstawiciele aktywnie uczestniczyli w wielu konferencjach STERMAT,

a niektorzy, jak np. George Vander Voort, takze jako wyktadowcy na Jesiennych
Szkotach Stereologii i Analizy Obrazu.
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4.6. Podsumowanie

W tak krétkim opracowaniu trudno przedstawi¢ nawet w telegraficznym skrocie
caly dorobek zespotu zajmujacego si¢ w Instytucie Inzynierii Materialowej
zastosowaniem stereologii do ilo§ciowego opisu struktury tworzyw. Zwrocono jedynie
uwage na te osiggnigcia, ktore bezposrednio przektadaly si¢ na zdobywanie przez ich
autorow kolejnych szczebli kariery naukowej. Liczebnos¢, sktad osobowy, a takze
nazwa tego zespolu na przestrzeni lat ulegaly istotnym zmianom. Jednak praktycznie
od samego poczatku jego trzon tworzyly trzy osoby: Jan Cwajna, Marian Malinski
oraz autor niniejszego opracowania, ktorzy cate swoje zycie zawodowe zwigzali z tg
dziedzing wiedzy 1 czynili wszystko, by doskonali¢ jej metody.

Przedstawiony dorobek naukowo-badawczy oraz przedsiewzigcia o charakterze
organizacyjnym, ktore doprowadzily do integracji polskiego Srodowiska
materiatoznawcoéw stosujgcych metody stereologiczne, jest zdaniem autora tego
rozdzialu wystarczajacym dowodem na to, ze postawiona w tytule teza o tym, ze
stereologia w Instytucie Inzynierii Materialowej powinna mie¢ znak jakosci Q, jest
uzasadniona. Aby uprzedzi¢ zarzuty, ze opinia ta nie jest obiektywna, gdyz jej autor
jest osobiscie zainteresowany, by rzeczona stereologia byta tak postrzegana,
przedstawione zostang wyrdznienia, jakie zostaly przyznane czlonkom naszego
zespolu przez cenione stowarzyszenia naukowe dzialajace w obszarze inzynierii
materialowe;j i nauki 0 materiatach. W czasie trwania konferencji STERMAT 2012 Jan
Cwajna odebral z rgk prezydenta stowarzyszenia Alpha Sigma Mu dr. Fredericka E.
Schmidta prestizowe wyroznienie Fellow Member, w 2018 roku za$ International
Metallographic Society przyznalo Mu nagrode Henry'ego Cliftona Sorby'ego
(rys. 4.9).

Wczesniej] w opracowaniu zwrdécono uwage na rozprawy doktorskie nagrodzone
przez Polskie Towarzystwo Materiatloznawcze. Polskie Towarzystwo Stereologiczne
z kolei przyznalo honorowe cztonkostwo profesorom Markowi Hetmanczykowi
I Adolfowi Maciejnemu za znaczny wklad w rozwoj stereologii w Polsce. Bardzo
cenna jest rowniez nagroda firmy Buehler oraz International Metallographic Society,
jaka uzyskaly Maria Sozanska oraz Joanna Michalska za najlepsza publikacje roku
2006 w prestizowym czasopi$mie Materials Characterization [35]. W publikacji tej
przedstawiono m.in. wyniki ilosciowej oceny faz ¢ i y w stali duplex 2205. Niezbg¢dne
pomiary i obliczenia wykonano za pomocg programu Met-Ilo. W roku 2015 zespét

Jana Cwajny uzyskat certyfikat doskonatosci za najlepsze opracowania technologiczne
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(topatki GP 7200) w firmie Pratt and Whitney Canada. O pozycji katowickiej
stereologii $wiadczy¢ moze takze powierzanie jej przedstawicielom opiniowania
rozpraw doktorskich i habilitacyjnych oraz wnioskow profesorskich naukowcow
stosujacych w swojej dziatalnosci naukowo-badawczej metody stereologiczne.

i
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Rys. 4.9. Wyrdznienia dla Jana Cwajny przyznane przez stowarzyszenie Alpha Sigma Mu i
Migdzynarodowe Towarzystwo Metalograficzne

Symbolicznym, ale jakze wymownym potwierdzeniem wysokiej oceny przez
srodowisko stereologiczne dokonan naukowcow skupionych wokét Jana Cwajny
w zakresie wykorzystania stereologii 1 komputerowej analizy obrazu do ilo$ciowe;j
oceny struktury moze by¢ jeden z rysunkow, jakie tradycyjnie na zakonczenie
kolejnych konferencji STERMAT przedstawial prof. Leszek Wojnar. Na rysunku tym
widniaty dwa drogowskazy: jeden z napisem Katowice, drugi z napisem Reszta Swiata
(rys. 4.10). Byto to nawigzanie do zdominowania tej konferencji zarowno od strony
organizacyjnej, jak 1 merytorycznej przez przedstawicieli Instytutu Inzynierii

Materiatowej Politechniki Slaskiej.

Podzi¢gkowanie
Serdeczne podzigkowania chcialbym przekaza¢ prof. Janowi Cwajnie,
doc. Marianowi Malinskiemu i dr. Jackowi Chraponskiemu za udostepnione dane oraz

materiaty, bez ktorych powstanie niniejszego opracowania bytoby niemozliwe.
Janusz Szala
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Rys. 4.10. Rysunek autorstwa prof. Leszka Wojnara na zakonczenie 9-tego Europejskiego Kongresu
Stereologii i Analizy Obrazu w roku 2005
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Jerzy OKRAJNI 1

Rozdzial 5

MECHANIKA W BADANIACH NAUKOWYCH Z ZAKRESU
INZYNIERII MATERIALOWEJ I METALURGII

5.1. Wprowadzenie

Powstanie zespotu 0sdb zajmujacych si¢ mechanika na Wydziale Metalurgicznym
Politechniki Slaskiej wiaze si¢ z osoba prof. Tadeusza Lambera. Profesor Tadeusz
Lamber byt jednym z pierwszych studentdw, a pdzniej pracownikéw naukowych
w Politechnice Slaskiej, ktorzy po drugiej wojnie $wiatowej opuscili Lwow i wraz
z falg emigracji przybyli do Gliwic. Wsérod osob, ktore wowczas znalazty sig
w Gliwicach, byli rowniez profesorowie Politechniki Lwowskiej, w tym znani
mechanicy: prof. Wtodzimierz Burzynski 1 prof. Stanistaw Bodaszewski, nalezacy do
grona osOb organizujacych wowczas ksztalcenie na nowej uczelni - Politechnice
Slaskiej. To w zespole prof. Burzynskiego rozpoczat prace prof. Tadeusz Lamber oraz
inni znani pozniej profesorowie, jak prof. Zbigniew Orlo$ 1 prof. Antoni Jakubowicz,
ktorzy rozpoczeli studia w Politechnice Lwowskiej, a kontynuujac je w Politechnice
Slaskiej, jeszcze w okresie studidw zostali zatrudnieni jako asystenci i prowadzili
zajecia z mechaniki z mlodszymi kolegami studiujagcymi na Wydziale Mechanicznym
tej uczelni. Kazda z wymienionych oso6b wniosta istotny wktad w rozwoj nauki
w Polsce w roznych aspektach tego rozwoju, w sensie organizacyjnym,
dydaktycznym, ksztatcenia kadry i1 badan naukowych. Profesor Tadeusz Lamber do
1968 roku pracowat na Wydziale Mechanicznym Politechniki ~ Slaskiej,
a W pozniejszych latach zwigzal swoja kariere naukowa z tworzonym wowczas
Wydziatem Metalurgicznym.

Jedng z pierwszych jednostek dydaktycznych i naukowych na Wydziale
Metalurgicznym Politechniki Slaskiej byt Zaktad Mechaniki, jego zatozycielem

Politechnika Slaska, Wydziat Inzynierii Materiatowej
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I wieloletnim kierownikiem byt prof. Tadeusz Lamber, pierwszy dziekan Wydziatu
Metalurgicznego w latach 1969-1980, ktory uksztattowal profil naukowy
I dydaktyczny zespotu, wpisujac zagadnienia mechaniki w badania naukowe
I ksztatcenie studentow na kierunku inzynieria materialowa i metalurgia.

W poczatkowym okresie istnienia Wydziatu Metalurgicznego Zaktad Mechaniki
wchodzit w sklad Katedry Technologii Metali kierowanej przez docenta Adama
Gierka. Pierwszymi pracownikami Zaktadu byli wowczas: doc. Tadeusz Lamber,
dr Izabella Hyla, dr Adam Kwasnicki i dr Andrzej Kowalski. W roku 1970 do zespotu
zostali przyjeci: dr hab. Jerzy Biatkiewicz, mgr Grazyna Ober 1 mgr Andrzej Warchot.
Zespot prowadzit wowczas zajecia dydaktyczne z zakresu podstawowych
przedmiotow zwigzanych z mechanika techniczng 1 wytrzymatoscig materiatow oraz
przedmiotow uwzgledniajacych specyfike ksztalcenia na Wydziale Metalurgicznym,
takich jak teoria sprezystosci 1 plastycznosci oraz mechanika ptyndéw. Powstalo w tym
okresie Laboratorium Mechaniki wyposazone w maszyny wytrzymatosciowe, przede
wszystkim w urzadzenia stuzgce do prob zmegczenia i petzania. W pdzniejszym okresie
Katedra Technologii Metali zostata przeksztatcona w Instytut Inzynierii Materiatowe;,
w ktérego sktad wchodzit Zaktad Mechaniki. Lata siedemdziesigte to okres rozwoju
Instytutu, a w nim Zakladu Mechaniki. Do zaktadu zostaly przyjete nowe osoby:
w roku 1972 mgr Wiestaw Chladek, mgr Maciej Puchata, mgr Stanistaw Wegrzyniak
I technik Bogumita Mréz, w roku 1974 mgr Krystyna Czaplicka, mgr Jerzy Okrajni,
mgr Donat Renowicz oraz technik Andrzej Gloger, w roku 1976 mgr Marek Ciesla
I mgr Marek Plaza.

W 1974 roku z Zakladu Mechaniki zostat wydzielony Zaklad Materiatow
Kompozytowych pod kierownictwem doc. lzabelli Hyli, w ktérego sktad weszli
mgr Krystyna Czaplicka i mgr Stanistaw Wegrzyniak. W krotkim czasie zatrudnione
zostaly w tym zaktadzie kolejne osoby: mgr Jozef Sleziona i mgr Jerzy Myalski.

Oba zaktady rozwijaly si¢ ksztattujac swoja specyfike badan naukowych
I kompetencji dydaktycznych. W odpowiedzi na rosnagce wowczas zainteresowanie
Kierunkiem inzynieria materiatlowa 1 wzrost liczby studentow na Wydziale
Metalurgicznym zmienial si¢ sktad osobowy Zaktadu Mechaniki, zatrudnione zostaty
nowe osoby: w roku 1977 mgr Dorota Didik, mgr Alicja Balin i mgr Tomasz
Marcinkowski, w roku 1979 mgr Jolanta Flaumen.

Rok 1978 to okres budowy i uruchomienia Laboratorium Badan Zmeg¢czeniowych
wyposazonego w system serwohydrauliczny MTS do badan zmeczenia i odpornos$ci na
pekanie materialow. Bylo to wowczas jedno z trzech laboratoriow w Polsce

wyposazonych w tego typu urzadzenia. Pozostale systemy pracowaly w Raciborskiej
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Fabryce Kottéw w Raciborzu oraz w Fabryce Samochodéw Osobowych na Zeraniu
w Warszawie. Uruchomienie laboratortum w istotnym stopniu wptynelo na
poszerzenie mozliwosci 1 kompetencji badawczych zespolu zajmujacego si¢
mechanikg oraz na jego rozwo0j ukierunkowany wowczas na zagadnienia odpornosci
materialow na pekanie 1 zmeczenie. Badania uwzgledniaty wplyw rodzaju materialow
oraz technologii wytwarzania na ich trwaloS§¢ w warunkach oddzialywan
mechanicznych i cieplnych. Realizowano badania nowych stali projektowanych
W Instytucie Inzynierii Materialowej oraz materiatbw z powlokami, ktorych
przeznaczeniem byto polepszenie Zaroodpornosci 1 odpornosci korozyjne;.

W roku 1991 w wyniku reorganizacji Wydzialu Metalurgicznego z Instytutu
Inzynierii Materialowej zostaly wydzielone cztery katedry: Katedra Nauki
0 Materiatach, Katedra Mechaniki 1 Technologii Przerobki Plastycznej, Katedra
Technologii Metali 1 Katedra Materialtow Kompozytowych. Pracownicy Zaktadu
Mechaniki weszli w sktad Katedry Mechaniki i Technologii Przerobki Plastycznej
Kierowanej przez prof. dr. hab. inz. Franciszka Grosmana, do ktorej dotgczony zostat
istniejgcy wczesniej na Wydziale Metalurgicznym Zaklad Podstaw Konstrukeji
Maszyn kierowany przez dr. Macieja Makomaskiego. W katedrze tej wydzielone
zostaly zespoty dydaktyczne oraz laboratoria, w ramach ktorych funkcjonowatly
pracownie zajmujace si¢ badaniami wlasno$ci mechanicznych materiatow, badaniami
technologicznej plastyczno$ci materialdw, badaniami modelowymi, technologia
walcownictwa 1 ciggarstwa, ksztaltowaniem wlasno$ci materiatow porowatych,
wibroakustyka 1 biotechnikg. Pracownicy wcze$niej istniejagcego Zaktadu Mechaniki
weszli w sktad Laboratorium Mechaniki Materiatow. W roku 1994 laboratorium
zostato przeksztalcone w Zaktad Mechaniki Materiatow, w sktad ktérego weszli
rowniez konstruktorzy: dr Maciej Makomaski, dr Wiestaw Chodasewicz, dr Stanistaw
Zysk oraz mgr Kazimierz Mutwil. Zaktad ten, kierowany przez dr. hab. Jerzego
Okrajni, prof. Pol. SI., istniat do 2003 roku.

W roznych latach w Zaktadzie Mechaniki zatrudnione byly osoby, ktére po
krotkim okresie zmienily miejsce pracy. Przez niedtugi czas pracownikami Zakladu
Mechaniki Materialéw byli mgr Grzegorz Szypcio i Jan Tyburczy, mgr Krystyna
Prabudzka i mgr Lukasz Barciaga. Od 1996 roku w Zaktadzie pracowatl jako doktorant
mgr Jarostaw Zmudzki. Jako pracownik techniczny w roku 1997 zostat zatrudniony
technik Krystian Bagk. W roku 1998 prace w Zakladzie Mechaniki Materialow podjat
mgr Grzegorz Junak, a 2000 mgr Anna Jasik. Rok pézniej do Zaktadu Mechaniki
przejete zostaly mgr Anzelina Marek i mgr Sylwia Ziemba.
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W 2002 roku z Zaktadu Mechaniki Materiatow zostal wyodrebniony Zaktad
Biomechaniki i Inzynierii Medycznej kierowany przez dr. hab. Wiestawa Chladka.
Ten rodzaj badan stat si¢ w tamtym okresie waznym kierunkiem w rozwoju
naukowym wielu os6b na Wydziale, ktory nosit wowczas nazwe Wydziatu Inzynierii
Materialowej Metalurgii 1 Transportu. Pozostala czgs¢ zespotu zajmujacego sie
mechanikg utworzyta rok pdzniej Katedr¢ Mechaniki Materialow kierowang przez
prof. Jerzego Okrajniego. W Katedrze Mechaniki Materialow zatrudnieni zostali
dr inz. Grzegorz Chladek jako adiunkt w 2006 roku 1 mgr Dorota Ptocha od 2008 roku
jako pracownik administracyjny.

Po 2009 roku w wyniku reorganizacji Wydzialu Inzynierii Materialowe;j
| Metalurgii Katedra Mechaniki Materialow zostata wiaczona do Instytutu Technologii
Materiatow, kierowanego przez prof. Jozefa Sleziong, a w pdzniejszym okresie do
Katedry Technologii Metali, kierowanej przez prof. Eugeniusza Hadasika. Od 2017
roku zespot osob zajmujacych si¢ mechanika wchodzi w sktad Instytutu Inzynierii
Materiatowej, w ktorym utworzony zostat Zaktad Badan i1 Mechaniki Materiatow
kierowany przez dr. hab. Andrzeja Kietbusa, prof. Pol. SI.

Pracownicy Zaktadu Mechaniki, Katedry Mechaniki Materiatow, a ogodlnie zespotu
osob zwigzanych z mechanika w r6znych latach uzyskiwali tytuly i1 stopnie naukowe.
W krétkim ujeciu chronologicznym zmian organizacyjnych i personalnych w tej czesci
Opracowania przedstawione zostaty stopnie i tytuly w chwili, ktéra jest omawiana
w danym miejscu tekstu. Przepraszam osoby, ktorych te fragmenty dotycza 1 ktérych
stopnie i tytuly zamieszczone w tekscie z uwagi na awans zawodowy sa w oczywisty
sposob nieaktualne. Staralem si¢ bowiem odnalezé w mojej pamigci 1 odnotowaé
wszystkie osoby zwigzane z historig zespolu mechaniki, nie czynigc z tekstu jedynie
wykazu osob i opisu ich kariery naukowe;j.

W dalszej czeSci powroce do cytowanych nazwisk, dokonujac proby
charakterystyki specyfiki badan naukowych realizowanych przez zespoét, jego
wspotpracy z innymi osrodkami i dorobku naukowego oraz dydaktycznego.

5.2. Pierwsze prace badawcze

Organizowane laboratorium badan wtasno$ci mechanicznych wyposazone zostato
w pierwszym oOkresie swojej dziatalno$ci migdzy innymi w maszyny
wytrzymatosciowe o napedzie hydraulicznym i mechanicznym, rezonansowg maszyne

zmeczeniowa, defektoskopy oraz mostki tensometryczne do pomiarow odksztalcen
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w elementach maszyn i urzadzen. Ten rodzaj wyposazenia umozliwil w poczatkowym
okresie istnienia Zakladu Mechaniki realizacj¢ badan na potrzeby przemystu. Do
badan, ktére w szczegolny sposob zostaly odnotowane w pamigci pracownikow
Zakladu, naleza prace zwigzane z wyznaczaniem charakterystyk sprezystych
elementow zawieszen wagonow kolejowych. Prace te, nadzorowane przez dr. Adama
Kwasnickiego, dla nowych pracownikéw zespotu mechaniki stanowily okazje do
nauki obstugi maszyn wytrzymatosciowych i opracowywania rezultatow badan.

Na poczatku lat siedemdziesigtych ubiegtego wieku waznym zagadnieniem dla
bezpieczenstwa w przemysle gorniczym byto pekanie elementow urzadzen
pracujagcych w kopalniach w warunkach oddziatywania zmiennych obcigzen. Do
urzadzen tego rodzaju nalezaly przenosniki zgrzeblowe, w ktorych w ich ukladzie
napedowym wystepowaty tancuchy o zgrzewanych ogniwach. Lancuchy w wyniku
zmegczenia 1 obcigzen o udarowym charakterze czesto ulegaly uszkodzeniom.
W laboratorium  Zakladu  Mechaniki  poddano je  wstegpnie  badaniom
wytrzymatosciowym, oceniajagc wartosci dopuszczalnych obcigzen. Badano wpltyw
gigcia 1 zgrzewania oraz obrdobki cieplnej ogniw lancuchéw na wystepujace w nich
napr¢zenia wilasne oraz ich wytrzymatos¢. Prace prowadzone byly przez
dr. A. Kwasnickiego i mgr. A. Warchota. W pdzniejszym okresie proces pekania
tancuchéw badano przy zastosowaniu kryteriow z zakresu mechaniki pegkania,
wyznaczajac odporno$¢ na pekanie materiatu, z ktorego byly wykonywane.

Na poczatku lat siedemdziesigtych zespdt osdb wspotpracujacych z doc. 1zabella
Hyla rozpoczat prace zwigzane z badaniami tworzyw sztucznych, w tym z odpornoscia
na korozje elementéw, ktorych powierzchnia zostala zabezpieczona warstwa
tworzywa, migdzy innymi polietylenu. Badania wykonywane byly przez
mgr. Stanistawa Wegrzyniaka i mgr. Macieja Puchalg. Stanowily one poczatek
ksztalttowania warsztatu naukowego powstalego w pdzniejszym okresie Zakladu
Materiatow Kompozytowych, kierowanego przez prof. I1zabelle Hyle, zajmujacego si¢
zagadnieniami projektowania i oceny wilasno$ci tworzyw sztucznych oraz materiatow
kompozytowych.

5.3. WiasnoS$ci materialow z powlokami

Jednym z waznych kierunkéw badan rozwijanych w Instytucie Inzynierii
Materiatowej byly kwestie dotyczace technologii wytwarzania powlok oraz

ksztattowania wlasnoSci warstwy wierzchniej. Zagadnienia te byly obecne réwniez
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w programach ksztatcenia. Zaktad Mechaniki wpisywal si¢ w ten zakres badawczy
w poczatkowym okresie pracami mgr Grazyny Ober 1 mgr. Wiestawa Chladka. Byly to
mig¢dzy innymi badania wlasnosci powtok aluminiowych nanoszonych na elementy
technologia ogniowo-zanurzeniowg. Okreslano wlasnosci mechaniczne powlok oraz
stan naprezen wlasnych w elementach z naniesionymi powtokami. Badano réwniez ich
wlasnosci zmgczeniowe. Badania te byty przedmiotem pracy doktorskiej dr Grazyny
Ober.

Na poczatku lat siedemdziesigtych mgr Wiestaw Chladek nawigzat wspotprace
z Fabryka Palenisk Mechanicznych w Mikotowie. Jej owocem bylo sformutowanie
i rozwigzanie problemow badawczych zwigzanych z trwatoScig metalowych form
stosowanych w procesie odlewania. Wowczas po raz pierwszy wsrod problemow
badawczych Zakladu pojawity si¢ zagadnienia zmegczenia cieplnego 1 cieplno-
mechanicznego. W analizie mechanizméw powstawania 1 roli napr¢zen cieplnych
w procesie zmgczenia narzedzi hutniczych uczestniczyli woéwczas rowniez mgr Jerzy
Okrajni 1 mgr Donat Renowicz. Opracowana zostata metodyka badan odpornosci na
zmgczenie cieplno-mechaniczne uwzgledniajaca indukcyjne metody nagrzewania
w procesie ksztattowania wielkosci naprezen cieplnych w probkach umozliwiajacych
symulowanie zjawisk zachodzacych w warunkach eksploatacji na powierzchni
metalowych form trwalych. Badania na prébkach realizowane byly przez mgr. Marka
Plazg réwniez w warunkach przemystowych, w bezposrednim kontakcie z cieklym
metalem. Mgr Wiestaw Chladek opracowal metod¢ nanoszenia powlok na
powierzchni form w celu zwigkszenia ich odporno$ci na zmeczenie cieplno-
mechaniczne. Technologia oraz metodyka i1 wyniki badan wlasnosci powlok
nanoszonych na metalowe formy trwate stanowily przedmiot rozprawy doktorskiej
dr. Wiestawa Chladka.

W tym czasie opracowany zostal skrypt, dotyczacy zagadnien zwigzanych
redakcja dr. Grzegorza Pucki, w ktérym prof. Tadeusz Lamber opracowal obszerng
cze$¢ opierajaca si¢ na analizie teoretycznej 1 wlasnych badaniach, stanowigca pomoc
do zaj¢¢ dydaktycznych, miedzy innymi z przedmiotu mechanika warstwy
wierzchniej.
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5.4. Pierwsze badania zmeczenia cieplno-mechanicznego

Problem zmeczenia cieplno-mechanicznego zwigzany jest z powstawaniem
| rozwojem peknig¢ na powierzchni narzedzi hutniczych takich jak matryce, kowadta,
walce pracujgce w walcarkach do blach i rur itp. Przykladem elementow, w ktorych
obserwuje sie narastajace w funkcji kolejnych cykli pracy uszkodzenie ich
powierzchni, sg trzpienie walcarek pielgrzymowych. Uszkodzenia te spowodowane sg
oddzialywaniem zaréwno obcigzen zewngtrznych, jak i1 nierOwnomiernego pola
temperatury wywotujacego cyklicznie zmienne naprezenia cieplne. Pod koniec lat
siedemdziesigtych ubieglego wieku w Instytucie Inzynierii Materialowej badano
zjawiska zwigzane z tym procesem powstawania uszkodzen. Efektem wspotpracy
inzynierow pracujacych w przemysle 1 specjalistow z zakresu nauki o materiatach oraz
mechaniki z Instytutu Inzynierii Materialowej bylo opracowanie metody obrobki
cieplnej trzpieni zapewniajacej polepszenie odpornosci materialu na zmeczenie
cieplno-mechaniczne. Ujecie metodyki oceny trwaloSci trzpieni w zalezno$ci od
parametréw eksploatacji oraz wlasnosci materialu, stanowigce jeden z elementow tego
opracowania byto przedmiotem rozprawy doktorskiej dr. Macieja Puchaty.

Opracowane zostaly wowczas pierwsze publikacje zespotu dotyczace zmeczenia
cieplno-mechanicznego i zwigzanych z nim zagadnien [1-4]. Byly to prace prof.
Tadeusza Lambera, dr. Wiestawa Chladka, mgr. Jerzego Okrajni i mgr. Donata
Renowicza, zwigzane z metodyka badan tego procesu, opracowaniem sposobu
obliczen naprg¢zen cieplnych w probkach 1 elementach urzadzen poddanych zmegczeniu
oraz technologiami poprawiajagcymi odpornos¢ materiatbw na ten rodzaj ich

zmeczenia.

5.5. Mechanika pekania

Istotnym krokiem w rozwoju zespotu zajmujacego si¢ mechanikg byt zakup przez
Instytut Inzynierii Materiatlowej nowej aparatury badawczej w postaci systemu
serwohydraulicznego MTS, stuzacego do zlozonych testéw materiatlowych
Zz uwzglednieniem oddziatywania podwyzszonej temperatury, zmiennych w czasie
obcigzen oraz obecnosci wad materiatowych w postaci szczelin. System ten pojawit
si¢ w Zaktadzie Mechaniki w 1978 roku. Do chwili obecnej kazda z osob, ktoére
wowczas pracowaty w Zaktadzie, pamigta roztadowywanie na dworcu kolejowym,

transport, montowanie i uruchamianie systemu. Wigkszo$¢ tych operacji wykonywana
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byla przez asystentow, ktorymi wowczas bylismy, z pomocg studentow. Biorac pod
uwage brak doswiadczenia 1 odpowiedniego sprzetu nie obylo si¢ bez drobnych
wypadkow, jak na przyklad przygniecenie stopy mgr. Andrzeja Warchola przez
opakowanie z duzym 1 ci¢zkim elementem maszyny wytrzymato$ciowej. Inny to byt
czas, a zasady BHP przestrzegane byly mniej rygorystycznie.

Budujac zaplecze aparaturowe oraz kadrowe Zaktadu Mechaniki, prof. Tadeusz
Lamber tworzyl jednostke, ukierunkowujac jej specjalizacje na zagadnienia inzynierii
materiatlowej, uwzgledniajac  mozliwos¢ badan  podstawowych  wiasnosci
mechanicznych materiatow, ale rownoczesnie zwracajac szczegdlng uwage na
najnowoczesniejsze wowczas trendy w badaniach wilasno$ci materialowych, w tym
badania z zakresu mechaniki pgkania i zmeczenia niskocyklowego. W 1977 roku
szkolenie dotyczace obstugi systemu MTS w Mineapolis w Stanach Zjednoczonych
odbyl mgr Wiestaw Chladek i mgr Donat Renowicz. Magister Wiestaw Chadek
wykorzystat zdobyta w ten sposob wiedz¢ w badaniach zmeczenia cieplno-
mechanicznego. Magister Donat Renowicz wyspecjalizowat si¢ w badaniu odpornosci
na pekanie. Ten rodzaj badan jest do chwili obecnej jednym z podstawowych testow
wykonywanych w Laboratorium Mechaniki Materiatow.

Pekanie jest zjawiskiem, z ktorym ludzie spotykaja si¢ od chwili powstania
pierwszych wytworéw ludzkiej inteligencji. Jego rola ro$nie jednakze wraz ze
wzrostem  stopnia  zlozono$ci  wspoOtczesnych  urzadzen  technicznych.
Prawdopodobienstwo zniszczenia w wyniku powstawania i rozwoju peknie¢ jest
bowiem wicksze dla ztozonych obiektow, duzy stopien niepewnosci wigze si¢ takze
z wprowadzaniem nowych technologii materiatowych. Wiele lotniczych katastrof byto
skutkiem zastosowania nowych rozwigzan technologicznych. Mechanika pekania
pojawita si¢ jako odpowiedZ na potrzebg zapewnienia bezpieczenstwa uzytkowania
srodkow technicznych podlegajacych ciggtemu procesowi rozwoju.

Istniejg dwie gtowne przyczyny pekania:

e zaniedbania w procesie projektowania, wytwarzania lub uzytkowania wytworu,
e zastosowanie nowych rozwigzan konstrukcyjnych lub nowych materiatow.

W pierwszym przypadku obowigzujace procedury projektowania, wytwarzania
I uzytkowania sg wystarczajace, aby unikng¢ pgkania. Zniszczenie spowodowane jest
ludzkimi btedami.

Drugi z przypadkéw jest znacCznie bardziej ztozony. Wowczas gdy wprowadzane sg
nowe procedury projektowania lub nowe materialty, mozna oczekiwa¢ wynikajacych
z nich korzysci, lecz jednoczesnie nalezy bra¢ pod uwage ryzyko zwigzane

z niepewnoscig co do ich wilasciwosci uzytkowych. Wyczerpujace testy ianalizy
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powinny poprzedza¢ w takim przypadku praktyczne zastosowanie danego
rozwigzania. Mechanika pgkania tworzy podstawy teoretyczne dla takich analiz.
Pomimo zZe pierwsze prace z zakresu problematyki pekania pojawily si¢ juz na
poczatku XX wieku [5-7], to intensywny rozwoj tej dziedziny wiedzy nastgpit
w drugiej potowie ubiegltego wieku. Fundamentalne prace z tego zakresu powstaty
w latach 1940-1970.

Juz pod koniec lat siedemdziesigtych specjalizacje laboratorium Zaktadu
Mechaniki stanowily badania materiatow przeznaczonych do pracy w podwyzszonej
temperaturze. Badania te w zespole zajmujacym si¢ mechanikg kontynuowane sg do
chwili obecnej. Na poczatku lat osiemdziesigtych podjete zostaty analizy odpornosci
na p¢kanie wybranych gatunkow stali zarowytrzymatych z uwzglednieniem wptywu
obrobki cieplnej na krytyczne wartosci wspolczynnikow intensywnosci naprezen
I rozwarcia szczeliny, ktoérych podsumowaniem byla rozprawa doktorska dr. Donata
Renowicza. Wykonywane byly rowniez badania odpornosci na pekanie materiatu
przeznaczonego na tancuchy gornicze. Oceniano wplyw wielkosci odksztalcenia
wprowadzanego w procesie wytwarzania tancuchow na ich odpornos¢ na pekanie na
specjalnie wytworzonych 1 wstepnie odksztatconych probkach.

Warsztat naukowy z zakresu mechaniki pgkania mogt by¢ pozniej wykorzystany
w pracach realizowanych na potrzeby przemystu oraz nawigzana zostala
migdzynarodowa wspolpraca pomiedzy Politechnika Slaska i Wyzsza Szkola
Techniczng w Magdeburgu, ktorej zakres obejmowat staze naukowe pracownikow
Wyzszej Szkoty Technicznej w Magdeburgu na Politechnice Slaskiej.

W latach osiemdziesiatych kontynuowana byla, nawigzana przez dr. Wiestawa
Chladka, wspotpraca pomiedzy Politechnika Slaska i Fabryka Palenisk
Mechanicznych w Mikotowie. Specjalnoscia tego zaktadu byta produkcja urzadzen dla
przemystu energetycznego, w tym miyndéw wentylatorowych. Fabryka Palenisk
Mechanicznych, produkujaca w tym okresie mtyny m.in. dla Elektrowni Betchatow,
zwracata szczegdlng uwage na trwato$¢ ich elementow. Wspotpraca zespolu
technologéw z Politechniki Slaskiej, Fabryki Palenisk Mechanicznych i Elektrowni
Belchatéw zaowocowala nowym rozwigzaniem regeneracji zuzywajacych si¢ ptyt
bijakow mtynéw wentylatorowych. Technologia ta polegata na napawaniu ubytkow
w ptytach. Pojawit si¢ jednak problem bezpieczenstwa eksploatacji mlynéw z tak
zregenerowanymi ptytami, z uwagi na obecnos¢ i mozliwos¢ powstawania wad w
rozpatrywanych ptytach. Narzedziami, ktorymi mozna si¢ byto postuzyé w tym
wypadku, byly mechanika pekania i metody modelowania komputerowego stanow
naprezen wystepujagcych w warunkach eksploatacji. W laboratorium Zaktadu
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Mechaniki wykonane zostaly wowczas badania odpornosci na pgkanie elementow
z napoing na specjalnie zaprojektowanych 1 wykonanych w tym celu probkach.
W badaniach tych uczestniczyla obecna wowczas na stazu w Politechnice Slaskiej
doktorantka z Wyzszej Szkoty Technicznej w Magdeburgu Anette Weiss, ktorej
opiekunami w Politechnice Slaskiej byli prof. Tadeusz Lamber i dr Donat Renowicz.

W tym samym czasie prowadzone byty badania wptywu technologii wytwarzania
szyn kolejowych na ich odpornos¢ na pgkanie. Badania te realizowano na potrzeby
Huty Katowice, oceniajgc mozliwos¢ modyfikacji procesu technologicznego
wytwarzania szyn w celu polepszenia ich wlasnoSci 1 zwigzanego z nimi
bezpieczenstwa ich uzytkowania. Badania koordynowane byty przez prof. Tadeusza
Lambera oraz dr. inz. Donata Renowicza.

W wieloletnim okresie doswiadczen zespotu mechaniki analizowano wlasnosci
I zachowanie si¢ réoznych materiatdw 1 przy uzyciu réznych kryteriow oceny ich
wytrzymatosci. W latach osiemdziesigtych badano miedzy innymi materiaty
narzedziowe, oceniajac ich odpornos¢ na pekanie przy uzyciu kryteriow
uwzgledniajacych 1 i III model pgkania (wspotczynniki K; i Ky). Badania stali
narzedziowych byty przedmiotem rozprawy doktorskiej dr Alicji Balin.

W pozniejszym okresie, w latach dziewieédziesiagtych, realizowane byly przez
dr. hab. Jerzego Okrajniego, prof. Pol. SI. i dr. Donata Renowicza badania odpornosci
na pekanie materialow zarowytrzymatych stosowanych na rurociaggi w przemysle
chemicznym. Badania te zwiazane byly ze wspolpraca Politechniki Slaskiej
z Zaktadami Azotowymi w Pulawach, a ich celem bylta ocena wplywu warunkéw
eksploatacji materiatu na proces powstawania i rozwoj peknig¢.

Odrgbnym dzialem mechaniki pgkania jest badanie i opis zjawisk zwigzanych ze
strukturalnymi uwarunkowaniami procesu pg¢kania materiatow, w tym zagadnienia
powstawania lokalnych odzialywan o dystorsyjnym charakterze, ktore wywotuja lub
intensyfikuja proces powstawania lub rozwoju szczelin. Badania tych zjawisk
rozpocz¢to w latach dziewigédziesigtych, publikujac ich cze$ciowe wyniki [8, 9].
W chwili obecnej problem jest w dalszym ciagu aktualny i pozostaje mie¢ nadziejg, ze
badania beda ponownie podjete z uwagi na znaczenie rozpatrywanych zjawisk dla
takich technicznie waznych procesOw jak zmeczenie cieplno-mechaniczne i pegkanie

uwarunkowane oddziatywaniem wodoru.
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5.6. Zmeczenie niskocyklowe i zmeczenie cieplno-mechaniczne

Charakterystyki zmeczeniowe wyznaczane w  prébach laboratoryjnych
wykorzystywane s3 do poroOwnywania wihasciwosci roznych materiatow, lecz
podstawowym celem ich wyznaczania jest ocena trwato$ci 1 wytrzymatosci elementéw
maszyn 1 urzadzen poddanych zmeczeniu. Do chwili obecnej najczgsciej stosuje si¢
w tym wypadku krzywa Wohlera w postaci zaleznos$ci pomiedzy naprezeniami i liczba
cykli do zniszczenia, oznaczang takze w literaturze jako krzywa S-N [10, 11]. Na
charakterystyce tej opieraja si¢ normy projektowania niektorych urzadzen [12].
Krzywa Wohlera opisuje wlasciwosci materiatowe w zakresie ograniczonej
wytrzymatosci zmegczeniowej do punktu okreslajacego wytrzymatos¢ zmeczeniowa
materiatu.

W latach sze$c¢dziesigtych w badaniach proceséw zmeczenia pojawito si¢ nowe
yjecie charakterystyk zmeczeniowych w postaci zaleznosci pomiedzy odksztatceniami
i liczba cykli do zniszczenia — krzywa e-N. Tego typu ujgcie zwigzane bylo
Z zainteresowaniem nowym zakresem prob zmeczeniowych — zakresem matej liczby
cykli. Badania zmeczenia w zakresie matej liczby cykli umozliwiajg ocene trwalo$ci
materialu poddanego wysokim obcigzeniom powodujagcym odksztatcenia plastyczne
w kazdym cyklu. Zainteresowanie tym zakresem obcigzen pojawito si¢ w okresie
budowy statkéw kosmicznych, nowych rozwigzan samolotoéw oraz rozwoju energetyki
jadrowej. Jedne z pierwszych badan wykonane zostaly w Stanach Zjednoczonych.
Krzywa &-N i1 rownanie opisujace zalezno$¢ pomiedzy odksztatceniami i liczba cykli
do zniszczenia nazywane jest rownaniem Coffina—Mansona [13, 14].

Badania zmegczenia niskocyklowego w Zakladzie Mechaniki rozpoczgto na
poczatku lat osiemdziesigtych. Wowczas przedmiotem badan byly zachowanie
| trwatos¢ stali zarowytrzymalych w warunkach oddzialywania stalej podwyzszonej
temperatury 1 cyklicznie zmiennego obcigzenia. Badania zmegczeniowe realizowano
z rownoczesnym S$ledzeniem zmian zachodzacych w strukturze dyslokacyjnej probek
poddanych zmeczeniu. Efektem pracy byla proba opracowania kryterium trwato$ci
uwzgledniajacego wpltyw temperatury na liczbg cykli do zniszczenia, a uzyskane
rezultaty stanowily podstawe rozprawy doktorskiej dr. Jerzego Okrajniego.

Zmeczenie niskocyklowe rdznego rodzaju materiatow bylo wielokrotnie
przedmiotem badan w zespole mechaniki. Dotyczy to w szczegodlnosci stali
pracujacych w przemysle energetycznym. Z uwagi na warunki pracy materiatow

stosowanych w energetyce, gdzie istotng rol¢ odgrywa oddziatywanie podwyzszonej
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temperatury, badania realizowano, stosujgc nagrzewanie probek w piecu oporowym
lub nagrzewanie indukcyjne. Celem tych badan bylo poréwnanie ze sobg wilasnosci
roznych materialow z uwagi na ich trwatos¢ w warunkach oddziatywania cyklicznych
odksztatcen plastycznych wywotujacych zmeczenie. Oceniano wplyw procesu
eksploatacji na wlasnosci zmeczeniowe materiatow realizujgc badania na probkach
pobranych z instalacji energetycznych po wieloletnim okresie uzytkowania.

Wspotpraca z Elektrownig Belchatow pozwolita na zdobycie doswiadczen
w zakresie oceny zmian zachodzacych w strukturze 1 wlasnoSciach materiatow
stosowanych na rurociggi energetyczne w wyniku oddzialywania temperatury
I zmiennych w czasie obcigzen. Szczegdlne znaczenie miato w tym wypadku osobiste
zaangazowanie pracownikow Elektrowni Belchatow w badania o charakterze
rozwojowym 1 badania podstawowe. Zrealizowane wspolnie prace umozliwity
rozpoznanie mechanizmoéw powstawania uszkodzen w elementach kottow
energetycznych oraz czynnikow odpowiedzialnych za zachodzace w tych elementach
procesy zme¢czeniowe. Badania realizowane w warunkach przemystowych umozliwity
uzyskanie stopni naukowych przez pracownikoéw Elektrowni, czego przyktadem moze
by¢ praca doktorska dr. inz. Wiestawa Nowaka. Tego rodzaju rezultaty wydajg si¢ by¢
szczegllnie istotne z uwagi na coraz wigksze znaczenie kooperacji pomiedzy nauka
| przemystem w rozwoju i modernizacji przemystu, W tym szczegolnie przemystu
energetycznego.

Rownolegle z badaniami przeprowadzanymi na materiatach pobranych z instalacji
przemystowych realizowano réwniez prace o podstawowym charakterze w celu
opracowania 1 weryfikacji kryteriow zmegczeniowe] trwatosci materiatow
przeznaczonych do pracy w temperaturze podwyzszonej. Przyktadem takich badan jest
praca doktorska dr. Grzegorza Junaka, w ktorej przedstawiono probe energetycznego
ujecia procesu akumulacji uszkodzen w stalach zarowytrzymatych poddanych
zmeczeniu niskocyklowemu.

Nalezy przy tym zauwazy¢, ze badania zmgczenia niskocyklowego materiatow
realizowane byly lacznie z analiza wytrzymatosciowa rozpatrywanych obiektow
przemystowych. Wyniki badan zme¢czeniowych stanowity bowiem jeden z elementéw
procedur oceny zachowania si¢ i wytrzymatosci elementow urzadzen poddanych
oddziatywaniom mechanicznym oraz cieplnym. Procedury te obejmowaty zaréwno
badania materiatlowe, jak i modelowanie komputerowe pol temperatury, naprezen
I odksztatcen z wykorzystaniem metody elementéw skonczonych.

Obecnie jednym z najbardziej aktualnych technicznych zagadnien jest zmeczenie

cieplno-mechaniczne, ktore z uwagi na znaczenie i odmienny charakter w porownaniu
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ze zmgczeniem w stalych temperaturach powinno by¢ potraktowane w odrebny
sposob. Od wczesnych lat dziewiecdziesigtych ubieglego wieku w literaturze
technicznej wykazywane jest, ze wyniki badan izotermicznych, jakkolwiek niezbedne
z wielu powodow, nie zapewniajg informacji potrzebnych do projektowania
| prognozowania trwato$ci elementdow poddanych obcigzeniom mechanicznym
I cieplnym. Zostato to stwierdzone wczesniej, w latach siedemdziesigtych [15, 16],
w Stanach Zjednoczonych, co doprowadzito do rozwoju prostych metod badan
zmgczenia cieplno—mechanicznego, ktére nie zapewnialy jednak mozliwosci
wyznaczania charakterystyk odpowiednich dla danych warunkéw uzytkowania.

Rozwd) metod badania zmeczenia cieplno—mechanicznego rozpoczat si¢ w latach
piecdziesigtych ubieglego wieku w Stanach Zjednoczonych. Pierwsze publikowane
opracowania wigza si¢ z nazwiskiem Coffina [17]. W okresie lat siedemdziesiatych
I osiemdziesiatych ukazato si¢ wiele prac na temat zmeczenia cieplno-mechanicznego
w literaturze publikowanej w jezyku rosyjskim [18—-21]. Badania tego typu procesow
zmeczeniowych prowadzono w tym okresie w Zwiazku Radzieckim w wielu
osrodkach naukowych. Rowniez w Polsce podjeto wowczas prace na temat zjawisk
zmeczenia materialow wywolanego oddzialywaniami mechanicznymi i cieplnymi [22,
23]. Koncepcje opracowane w Stanach Zjednoczonych zostaty przeniesione do krajow
Unii Europejskiej w potowie lat osiemdziesigtych. Uptyn¢to jednak nastepne 10 lat,
zanim badania zmgczenia cieplno—mechanicznego zastosowano w szerokim zakresie
w osrodkach naukowo—badawczych, uczelniach oraz laboratoriach przemystowych, co
byto spowodowane zaréwno rozpoznaniem potrzeb, jak i szerokim zastosowaniem
sterowanych komputerowo maszyn wytrzymato§ciowych. Wzrastajaca §wiadomos$¢ co
do tego, ze wzajemnego oddzialywania pomigdzy uszkodzeniami wywotanymi
obcigzeniami mechanicznymi lub cieplnymi nie mozna odwzorowaé przez testy
izotermiczne, spowodowala szybki wzrost liczby stanowisk do badan zmgczenia
cieplno—mechanicznego. Obecnie liczba laboratoriéw w panstwach Unii Europejskiej,
ktore mogg realizowa¢ badania zmeczenia cieplno—mechanicznego wynosi okoto 50,
z czego ponad jedna czwarta to przemystowe osrodki naukowo — badawcze,
a wigkszo$¢, jesli nie wszystkie, laboratoria niebgdace przemystowymi realizujg
badania na potrzeby przemystu.

Jak wspomnialem na poczatku, zmeczenie cieplno-mechaniczne byto jednym
z pierwszych zagadnien technicznych rozpatrywanych w Zaktadzie Mechaniki
kierowanym przez prof. Tadeusza Lambera. Do chwili obecnej badania tego rodzaju

mechanizméw powstawania uszkodzen stanowiag specjalno$¢ zespotu mechaniki
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[24-26] i wyrdzniaja go wsérdd innych jednostek specjalizujacych sie w kraju
W zagadnieniach z zakresu zmgczenia materiatow.

Opisuyjac badania zmeczenia cieplno-mechanicznego realizowane w Zaktadzie
Mechaniki, nalezy zauwazyé, ze ich historia rozpoczyna si¢ w latach
siedemdziesiatych pierwszymi pracami realizowanymi na potrzeby Fabryki Palenisk
Mechanicznych w Mikotowie. Lacznie z badaniami prowadzonymi dla przemystu
Zaktad Mechaniki uczestniczyt wowczas w Migdzyresortowym Problemie Badan,
w ktorym realizowane byly analizy zjawisk zmeczenia cieplno-mechanicznego
w yjeciu komplementarnym - badania w warunkach przemystowych potaczone bytly
z opracowaniem metodyki badan laboratoryjnych, analizg p6l temperatury i1 naprgzen
metodami analitycznymi w probkach i narz¢dziach hutniczych oraz opracowaniem
technologii poprawy odpornosci na zme¢czenie metalowych form trwatych. Prace
realizowane byly przez zespodt kierowany przez prof. Tadeusza Lambera, sktadajacy
si¢ z mgr. Wiestawa Chladka, mgr. Jerzego Okrajniego, mgr. Donata Renowicza, mgr.
Marka Plazy i mgr. Marka Ciesli.

Wowcezas jeszcze z uwagi na brak powszechnie dostgpnych narze¢dzi
informatycznych stosowali§my metody analityczne, uzyskujac rozwigzania dla
prostych przypadkow w sensie geometrycznym i warunkow brzegowych przy uzyciu
funkcji Bessela [2, 27]. W pozniejszym okresie przez wzglad na powszechne
zastosowanie metod komputerowych tego typu rozwigzania wykorzystywane byly
zazwyczaj w przypadku walidacji uzytego sposobu obliczen. Kontynuacja badan
zmeczenia cieplno-mechanicznego metalowych form trwatych byla przedmiotem
rozprawy doktorskiej dr. Marka Plazy. W pracy dokonano préby opracowania
procedury oceny trwatosci form na podstawie badan materialowych i1 metod
komputerowego modelowania. Na podkreslenie zastluguje sposéb wyznaczania pol
naprezen i odksztalcen opierajacy si¢ na metodzie roznic skonczonych i uzyciu
wlasnego oprogramowania komputerowego.

Zmegczenie cieplno-mechaniczne zar6wno w odniesieniu do badan materiatowych,
jak 1 badan wilasciwosci elementow urzadzen poddanych oddziatywaniom
mechanicznym 1 cieplnym przez caty okres mojej pracy w zespole mechaniki byto
jedna z wyro6zniajacych go specjalizacji. W roku 2000 z inicjatywy prof. Franciszka
Grosmana, kierownika Katedry Mechaniki i Technologii Przerdbki Plastycznej
pracownicy Laboratorium Mechaniki Materiatow wzieli udzial w trwajacym cztery
lata europejskim projekcie dotyczacym opracowania normy przedstawiajacej
metodyke badan odpornosci materiatbw na zmeczenie cieplno-mechaniczne.

W badaniach wzieli udzial: dr hab. Jerzy Okrajni, prof. Pol. SI. oraz dr Grzegorz
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Junak. Udzial w projekcie Thermo-Mechanical Fatigue the Route to Standadisation
stanowil wazny etap rozwoju metodyki badan materiatowych realizowanych w zespole
mechaniki. Badania wykonywane byly na stopie niklu przez kilkanascie osrodkow
z réznych krajow Europy. Projekt koordynowany byt przez Joint Research Centre w
Petten w Holandii.

Tamte badania, realizowane kilkanascie lat temu w zupetnie innych warunkach,
umozliwily porownanie wlasnych mozliwosci z doswiadczeniem nowoczesnych
I znanych w $wiecie osrodkéw zajmujacych si¢ zmeczeniem cieplno-mechanicznym.
Wyniki badan zmeczenia cieplno-mechanicznego nie znalazty wprawdzie jeszcze
w Kraju szerokiego zainteresowania przemystu, niemniej jednak doswiadczenia krajow
rozwini¢tych wykazuja, ze ich znaczenie bedzie roslo w zaleznoSci od stopnia
innowacyjnosci gospodarki, a rozwijajacy si¢ przemysl energetyczny, w tym
energetyka konwencjonalna o wysokiej sprawnosci 1 energetyka jadrowa, stworzy
koniecznos¢ sprawdzania wilasnosci materialow w warunkach zmieniajacej si¢
temperatury i naprezen.

Obecnie analiza zjawisk zmeczenia cieplno-mechanicznego dotyczy raczej opisu
mechanizmoéw powstawania uszkodzen w wybranych elementach urzadzen przemyshu
metalurgicznego 1 energetyki. Zapotrzebowanie na wyniki badan zmeczeniowych

materiatlow jest niezmiernie rzadkie.

5.7. Badania obiektow i modelowanie komputerowe

Ostatnie trzydziestolecie to okres intensywnych zmian w sposobie podejscia do
zagadnien projektowania, wytrzymatosci i stanu technicznego elementéw maszyn
I urzadzen. Postep w tym zakresie jest szczegodlnie widoczny miedzy innymi
w przypadku urzadzen energetycznych. Ocena wytrzymato$ci 1 trwalosci elementow
maszyn i urzadzen w procesie ich projektowania wymaga potaczenia wielu réznego
typu danych na temat ich wtasciwosci materialowych, rodzajow 1 wielkos$ci obcigzen
oraz cech geometrycznych. Niezbedne sg takze kryteria wytrzymatosci 1 trwatosci. Tak
wiec rownolegle z pracami, ktorych celem jest poglebienie wiedzy na temat
fizykalnych podstaw procesOw niszczenia, dokonywane sg proby uogolnien
| opracowania kryteriow, na podstawie ktorych wyniki badan laboratoryjnych
zapewnilyby mozliwo$¢ prognozowania zachowania si¢ elementéw o ztozonym

ksztalcie w warunkach ich uzytkowania. Stosowane sg3 w tym wypadku najczesciej
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metody komputerowe analizy pdol naprezen i odksztalcen, na podstawie ktorych
oblicza si¢ wielkosci kryterialne.

Zagadnienie prognozowania trwatosci obiektow poddanych wieloletnim
oddziatywaniom o charakterze mechanicznym 1 cieplnym zyskato w ostatnim okresie
istotne znaczenie w biezacej eksploatacji urzadzen pracujagcych w energetyce. Na
zagadnienie to zwrocono szczegdlng uwage ze wzgledu na okreSlony przez
projektantow stopien zuzycia wielu urzadzen, ktory determinuje w chwili obecnej
konieczno$¢ podjecia decyzji odnosnie do mozliwosci ich dalszej eksploatacji. Wynika
to gléwnie ze wzgledow bezpieczenstwa, bioragc pod uwage fakt, ze wiele sposréd tych
obiektow przekroczyto tzw. obliczeniowy czas pracy, okreslony przez projektanta jako
okres ich sprawnego 1 bezawaryjnego dziatania. Czas ten wyznaczany byt na
podstawie przyjmowanych w projektach wartosci granicy pelzania. Do urzadzen tego
typu mozna zaliczy¢ miedzy innymi rurociggi pary, walczaki 1 przegrzewacze
wystepujace w kotlach na wegiel kamienny i1 brunatny. Ocena stanu technicznego tego
typu obiektow stata si¢ mozliwa dopiero w ostatnim okresie w zwigzku z rozwojem
narzedzi informatycznych, umozliwiajacych doktadng analize wytrzymatosciowa
W uyjeciu globalnym 1 lokalnym oraz symulacj¢ ich warunkéw uzytkowania przy
zmieniajacych si¢ parametrach pracy.

Jak wspomniano wczesniej, nasze pierwsze badania zachowania si¢ elementow
urzadzen i probek poddanych oddziatywaniu zmiennego pola temperatury i obcigzen
byly metodami analitycznymi, ktére z trudnos$cia odzwierciedlaty zjawiska zachodzace
w elementach o zlozonym ksztatcie. Dopiero zastosowanie metod komputerowego
modelowania umozliwito badania rzeczywistych obiektow pracujacych w warunkach
przemystowych z uwzglednieniem ztozono$ci i zmienno$ci w czasie ich obcigzen
| wlasno$ci materialowych. Waznym krokiem w rozwoju tego obszaru mechaniki
materiatow byl zakup w 1993 roku oprogramowania komputerowego firmy ALGOR
do analizy pdl temperatury, naprezen i odksztatlcen metoda elementéw skonczonych
(MES).

Kilka lat pdzniej nawigzana zostala wspotpraca z Zakladami Azotowymi
w Putawach i1 na ich potrzeby wykonane zostaly badania procesu powstawania
uszkodzen w rurociggach pracujacych w instalacjach do produkcji metanu. Wowczas
badania realizowane w warunkach przemystowych polaczone zostaly z analizg pol
napr¢zen wykonanych metoda elementow skonczonych. Okreslono przyczyne
powstawania peknig¢ w instalacjach, uwzgledniajac zmiany charakterystyk
zamocowan rurociggéw zachodzace w wyniku procesu eksploatacji. W badaniach tych
uczestniczyli pracownicy Zakladow Azotowych, w tym mgr Marta Wojas
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reprezentujaca stuzby eksploatacji i nadzoru oraz dr hab. Jerzy Okrajni, prof. Pol. SI.,
dr Marek Ciesla i dr Kazimierz Mutwil z Politechniki Slaskie;.

Tak uzyskane doswiadczenie w odniesieniu do obiektow o stosunkowo matym
stopniu ztozonosci umozliwito pdzniej badania o wiele bardziej ztozonych urzadzen,
jakimi byly na przyklad rurociagi pary pracujagce w blokach energetycznych
Elektrowni Belchatow. Badania takie realizowano pod koniec lat dziewig¢cdziesigtych
ubiegtego wieku. Dokonujac oceny stanu technicznego rurociaggoéw pary swiezej, pary
wtornie  przegrzanej 1 pary do wtornego przegrzewu, W obliczeniach
wytrzymatosciowych uwzgledniono w tym przypadku wptyw niedoktadnos$ci dziatania
zamocowan na przebieg osi rurociggow oraz opisano mozliwe konsekwencje
losowych wartos$ci parametrow histerezy zamocowan dla pracy bloku energetycznego.
Oprécz tych wielkich obiektow, jakimi byly liczace kilkadziesigt metrow wysokosci
rurociggi pary w bloku energetycznym, w Zaktadzie Mechaniki Materiatlow
wykonywane byty na poczatku obecnego wieku rowniez badania rurociggéw znacznie
mniejszych 1 o mniejszym stopniu ztozonosci, w tym rurociggéw posrednich
pracujagcych w réznych krajowych elektrowniach. Badania te realizowano przy
wspbtpracy z firmami ALSTOM, IMZ, Zakladami Azotowymi we Wloclawku
I RAFAKO.

W latach 2010-2015 pracownicy zespotu mechaniki uczestniczyli w projekcie
strategicznym Zaawansowane Technologie Pozyskiwania Energii, w ktérym
realizowane bylo zadanie Nowe procedury diagnostycznej oceny stanu techniczneg
i szacowania trwatoSci rurociggow, stanowigce podsumowanie wieloletnich
doswiadczen zespotu zajmujacego si¢ zagadnieniami trwato$ci  instalacji
energetycznych. Efektem projektu jest, opierajaca si¢ na metodach komputerowego
modelowania i1 badaniach zmg¢czenia niskocyklowego oraz badaniach zmgczenia
cieplno-mechanicznego, procedura oceny stopnia zmian wlasnosci instalacji
energetycznych w wyniku wieloletniej eksploatacji oraz szacowania na tej podstawie
trwatosci resztkowej ich poszczegdlnych elementdw.

Istotng cze$cig dziatalno$ci zespolu mechaniki jest wspdlpraca z przemystem.
Inspiracjg dla realizowanych badan sa aktualne potrzeby przemystu, a badania te
stanowig czg¢sto probe implementacji najnowszych metod stosowanych w badaniach
materiatlowych do oceny zagrozen wynikajacych z nierozpoznanych w dostatecznym
stopniu procesOw powstawania uszkodzen w elementach urzadzen energetycznych.
Ostanie lata to okres wspotpracy z zakladami przemystu energetycznego
W rozwigzywaniu zagadnien o znaczeniu praktycznym, zwigzanych ze zmgczeniem

cieplno-mechanicznym elementow nowych instalacji o podwyzszonych parametrach
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pracy, w tym z Raciborskg Fabryka Kottow (RAFAKO). W badaniach tych jednym
Z najistotniejszych zagadnien okazuje si¢ wptyw warunkéw wymiany ciepta na stan
naprezenia w instalacjach energetycznych poddanych oddzialywaniu zmiennych
W czasie obcigzen o cieplnym charakterze. Rezultatem tych prac jest migdzy innymi
rozprawa doktorska dr. Mariusza Twardawy z firmy RAFAKO. Prace kontynuowane
przy wspotudziale dr. Mariusza Twardawy, dr. hab. Krzysztofa Wactawiaka i prof.
Jerzego Okrajniego maja na celu okreslenie relacji pomiedzy warunkami wymiany
ciepta w nowych instalacjach energetycznych a zachodzacymi w nich procesami
zme¢czeniowymi odpowiedzialnymi za bezpieczenstwo ich eksploatacji 1 trwalo$¢.

Funkcjonujacym od wielu lat forum wymiany doswiadczen jest konferencja PIRE
(Projektowanie, Innowacje Remontowe i Modernizacje w Energetyce) organizowana
od 2007 roku przez Politechnike Slaska i Politechnike Opolska. Przewodniczacymi
Komitetu Naukowego tej konferencji sa prof. Jerzy Okrajni z Politechniki Slaskiej
i dr hab. Zdzistaw Sloderbach z Politechniki Opolskiej. Komitet Organizacyjny sktada
sic z pracownikow Politechniki Slaskiej i dziata w sktadzie: dr Anzelina Marek,
dr Grzegorz Junak, dr hab. Marek Cie$la, prof. Pol. Sl., dr Kazimierz Mutiwil
1 dr Anna Jasik. Wiele lat corocznie organizowanych konferencji zaowocowato
nawigzaniem trwatej wspolpracy Politechniki z przemystem. Kazdego roku na
konferencji obecni sg przedstawiciele przemystu energetycznego, ktorzy dzielg si¢
swoim doswiadczeniem z zakresu technologii remontowych, diagnostyki urzadzen, ich
modernizacji oraz metod zapewnienia bezpieczenstwa eksploatacji. Przedstawiciele
Politechniki Slaskiej zapraszani sa rowniez jako wyktadowcy na szkolenia
organizowane przez Urzad Dozoru Technicznego dla pracownikow nadzoru
eksploatacyjnego elektrowni.

5.8. Biomechanika

W okresie ostatnich dwudziestu kilku lat pojawilo si¢ wiele publikacji, w ktorych
przedstawiono zastosowanie osiggni¢¢ mechaniki materialdw do rozwigzywania
problemow z obszaru nauk medycznych. Okazato si¢ bowiem, ze analiza oddziatywan
wewnetrznych  w  cialach materialnych, stanowigca podstawowe zagadnienie
W mechanice materialow, moze mie¢ istotne znaczenie w badaniu zachowania si¢
organizmu cztowieka. Dotyczy to zwlaszcza tych przypadkow, w ktérych nastepuje
ingerencja chirurga i zastgpienie uszkodzonych struktur organizmu elementami

sztucznymi, jakimi s3 implanty. Opracowanie nowych rozwigzah implantow
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stosowanych np. w ortopedii lub stomatologii wymaga opanowania umiej¢tnosci
prognozowania ich zachowania si¢ w organizmie cztowieka. Wazna role mogag
odgrywa¢ w tym wypadku metody mechaniki osrodkow ciagglych, w tym metody
numeryczne wyznaczania pol fizycznych w ciatach materialnych.

Podjecie decyzji o zastosowaniu implantéw kostnych, ktore zyskuja coraz wigksze
uznanie [28-33], umozliwiajac przywrdcenie funkcji naturalnych ukltadéw, wymaga
wnikliwej analizy w celu prognozowania efektow leczenia uwarunkowanych
procesami osteointegracji determinujacej jakos¢ ich trwatego wkomponowania
w zywg tkanke organizmu. Implanty kostne podlegaja obcigzeniom mechanicznym,
ktore przenoszone na ko$¢, zazwyczaj odbiegaja od obcigzen, jakie wystepuja
w naturalnym uktadzie. Uktad kostny cztowieka, w tym na przyktad czes$ci zdrowego
stawu biodrowego, stawu kolanowego czy tez ukladu stomatognatycznego,
przystosowane s3 do przenoszenia stosunkowo duzych obcigzen statycznych
I dynamicznych oraz amortyzacji chwilowych przecigzen [34-36]. Materia
nieozywiona, jaka stanowi implant, nie moze przywrdci¢ funkcji zyciowych
naturalnego uktadu. We wspodiczesnej implantologii dazy si¢ wigc do takiego
odtworzenia uszkodzonych struktur, aby zapewniaty w okreslonym zakresie niektore
najwazniejsze wilasnos$ci, jakie majg czgSci organizmu rekonstruowane za pomoca
implantow.

Trzeba rowniez pamigtaé, ze zrekonstruowany z wykorzystaniem implantéw uktad
podlega procesowi starzenia i zuzycia, co prowadzi czg¢sto do jego ponownej
niewydolnos$ci. Zmiany moga zachodzi¢ w kosci w postaci jej resorpcji, zmniejszenia
lub zwigkszenia masy kostnej wokot implantu zaro6wno pod wplywem czynnikow
biologicznych, jak i mechanicznych, co prowadzi do jego obluzowania. Podstawowym
zagadnieniem jest trwale zakotwiczenie wszczepu w kosci przy jednoczesnej
optymalizacji rozkladow sit wewnetrznych w ich otoczeniu. Prace realizowane w celu
opracowania metod takiego kotwiczenia doprowadzilty do zaprojektowania
réznorodnych rozwigzan konstrukcyjnych wszczepow. Stale powstajace nowe
rozwigzania obejmuja  modyfikacje cech zaré6wno geometrycznych, jak
I materiatowych.

Rozklad naprezen w otoczeniu implantow odbiega od naturalnego, do ktorego
przenoszenia przystosowany jest zdrowy organizm [37, 38], co prowadzi cz¢sto do
zaniku tkanki kostnej (osteopenii) lub osteolizy. Zjawisko to znane jest w ortopedii
I decyduje w sposob istotny o trwatosci sztucznego stawu, jak rowniez w stomatologii,
gdzie prowadzi do obluzowywania wszczepoéw stomatologicznych. W uktadzie
stomatognatycznym zrekonstruowanym za pomocg implantoprotezy jak i na przyktad
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W sztucznym stawie biodrowym z endoproteza dochodzi¢ moze niekiedy do
krotkotrwatego znacznego obcigzenia dynamicznego niektorych ich elementow.
Wazng wlasno$cig wszczepdw okazuje si¢ wowczas zdolnos¢ do thumienia obcigzen
dynamicznych. Czynnik dynamiczny uwarunkowan biofunkcjonalno$ci zwigzanej
z wilasnosciami tlumigcymi jest coraz czgsciej uwzgledniany w procesie
konstruowania endoprotez. Uwzglednienie tego czynnika wydaje si¢ celowe rowniez
w nowych konstrukcjach implantoprotez stomatologicznych.

Prébujac zdefiniowa¢ wymagania, ktore spetnia¢ powinny wspotczesne implanty,
mozna wsrod nich wyr6zni¢ dwie gléwne grupy. Pierwsza okresla warunki sukcesu
zgodne z kryteriami gwarantujacymi uzyskanie trwatego polaczenia wszczepu
z koS$cia, zwracajac szczegdlng uwage na wptyw cech geometrycznych implantu na
rozlozenie obcigzenia w kosci. Druga grupa obejmuje odwzorowywanie
charakterystyk podatnosci naturalnego uktadu. Powinny tu znalez¢ swoje miejsce
zagadnienia tlumienia obcigzen dynamicznych 1 tagodzenia przecigzen statycznych.
Cechy te musza by¢ rozpatrywane w powigzaniu z biozgodnoScig materiatow
stosowanych na implanty [28] oraz przy uwzglednieniu reakcji organizmu w uktadzie
sprzezenia pomiedzy czynnikami o charakterze mechanicznym oraz fizjologicznym.
Wymienione cechy w réznym stopniu uwzglednione zostaly w poszczegdlnych
rozwigzaniach stosowanych dzi§ wszczepow.

Charakterystycznym elementem wyszczegolnionych wymagan jest istotna rola
czynnika mechanicznego w kotwiczeniu implantéw. Stad tez metody oceny jakosci
kotwiczenia powinny w znaczgcej czg¢sci opierac si¢ na prawach z obszaru mechaniki.
Najbardziej odpowiednie, niebudzace zastrzezen natury etycznej, sa w tym wypadku
badania na modelach. Najcz¢éciej stosowana jest metoda elementéw skonczonych
(MES). Intensywny rozwoj zastosowan tej metody stal si¢ mozliwy w ostatnich latach
w zwigzku z postepem w technice komputeréw o odpowiedniej mocy obliczeniowe;.
Do numerycznej symulacji niezbedne sg dane odno$nie do obcigzen oraz wlasnosci
cial ozywionych i nieozywionych, stanowigcych komponenty biomechanicznych
uktadow.

O ile w odniesieniu do komponentéw samych implantéw dysponujemy danymi na
temat ich wlasnos$ci mechanicznych i fizycznych, o tyle brak jest wielu takich danych
dla tkanki kosci gabczastej i korowej. Przeprowadzenie badan witasnosci tkanek
ludzkiego organizmu jest skomplikowanym zagadnieniem budzgcym czgsto sprzeciw
natury etycznej. Stad tez takie eksperymenty prowadzone byly czesto na
wypreparowanych tkankach zwierzgcych. Ranga problemu wymusza jednak

konieczno$¢ precyzyjnych badan na kosciach ludzkich [39]. Mozna wyznaczy¢ na tej
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podstawie niektore wlasnosci mechaniczne 1 fizyczne niezbedne do stworzenia modelu
fizycznego, bedacego myslowa abstrakcja uwzgledniajaca najistotniejsze cechy
badanego ukladu. Do podstawowych wiasnosci decydujacych o zachowaniu si¢
implantu w organizmie cztowieka nalezag modut sprezystosci, liczba Poissona oraz
cechy wytrzymatosciowe kosci korowej 1 gabczastej. Ostatnio bada si¢ roéwniez
tlumienie drgan [40] tak kosci jak, 1 innych komponentow organizmu.

Badania z zakresu biomechaniki zainicjowane byty w zespole mechaniki przez
prof. Tadeusza Lambera na poczatku lat dziewigédziesigtych ubieglego wieku.
W tamtym okresie rozpoczeta zostata wspoOlpraca ze szpitalem w Siemianowicach
Slaskich, dotyczaca zagadnien biofunkcjonalnosci implantéw ortopedycznych, ktorej
efektem byly pierwsze publikacje pracownikow zespotu mechaniki. Badania
realizowane przez lek. med. Jerzego Toborka ze szpitala w Siemianowicach Slaskich
oraz prof. Tadeusza Lambera, dr inz. Alicj¢ Balin, mgr. Marka Plazg i dr. hab. Jerzego
Okrajniego, prof. Pol SI., umozliwily uzyskanie do$wiadczenia i zdobycie podstaw
nowego warsztatu naukowego z obszaru inzynierii medycznej, ktore zaowocowaty
wieloma kolejnymi pracami realizowanymi wspdlnie przez pracownikoéw Politechniki
Slaskiej ilekarzy specjalizujacych si¢ w zagadnieniach ortopedii i rehabilitacji
narzadoéw ruchu.

Badania z zakresu biomechaniki przez dlugi czas stanowily jeden z gtownych
kierunkéw badan realizowanych w Zakladzie Mechaniki Materialow w latach
dziewieédziesigtych. W tym okresie jednym z pionierskich kierunkéw badan byty
prace zwigzane z wyznaczeniem relacji pomiedzy stanem tkanki kostnej po zabiegu
wszczepienia endoprotezy stawu biodrowego i rozkladem naprezen wokot implantu.
Wynikiem wspotpracy dr. n. med. Damiana Kusza, dr. hab. inz. Jerzego Okrajniego,
prof. Pol. SI. i mgr. Jarostawa Zmudzkiego byly publikacje, ktore po raz pierwszy
stanowily probe iloSciowego ujecia tych relacji. Badania densytometryczne pacjentow
po zabiegu endoprotezoplastyki w potaczeniu z analiza pdl naprezgn stanowily
podstawe rozprawy habilitacyjnej dr. hab. n. med. Damiana Kusza.

Relacje pomigdzy procesami biologicznymi i stanem naprezenia w kosci udowe;j
byly przedmiotem dwoéch rozpraw doktorskich na Akademii Medycznej: rozprawy
dr.n. med. Zbigniewa Gajdy i dr. n. med. Krzysztofa Mocki. W tym przypadku
zagadnienia wyznaczania pol naprezen i1 odksztalcen w niejednorodnej w sensie
wlasno$ci mechanicznych kosci udowej konsultowane byly z pracownikami Zaktadu
Mechaniki Materiatow. Naprezenia w kosci udowej z endoproteza w warunkach ruchu
cztowieka byty rowniez przedmiotem rozprawy doktorskiej dr Anny Jasik.
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Lata dziewigcdziesigte 1 poczatek obecnego wieku to rowniez rozwdj metod badan
ukladu stomatognatycznego 1 prace z zakresu biomechaniki tego ukladu. Wowczas
zrealizowana zostala praca doktorska dr. Jarostawa Zmudzkiego i rozprawa
habilitacyjna dr. hab. Wiestawa Chladka.

Adaptacja organizmu czlowieka po zabiegu endoprotezoplastyki przez wiele lat
byta przedmiotem badan przy wzigciu pod uwage roéznych aspektow tego ztozonego
procesu. Zagadnienia trwalego potaczenia endoprotezy z koscig udowa z uzyciem
cementu chirurgicznego byty tematem rozprawy habilitacyjnej dr hab. Alicji Balin.

Endoprotezoplastyka i jej mechaniczne uwarunkowania oraz biomechanika uktadu
stomatognatycznego to gldwne obszary badan z zakresu inzynierii medycznej
realizowanych w zespole mechaniki.

Pracownicy Zaktadu Mechaniki Materiatow, a pdzniej Katedry Mechaniki
Materialéw wspotpracowali rowniez z Klinika Rehabilitacji Slaskiej Akademii
Medycznej. Wspdlne opracowania dotyczyly zagadnien biomechaniki narzadu ruchu
1 schorzen spowodowanych niefizjologicznymi obcigzeniami uktadu kostnego
1 mies$ni. Uczestniczyli w nich miedzy innymi: prof. Krystyna Dobosiewicz, dr n. med.
Joanna Wawrzyczek, dr Ryszard Gerber oraz prof. Jerzy Okrajni.

Zdobyte stopnie naukowe i warsztat badawczy umozliwily wielu osobom
z Zaktadu Mechaniki Materialow znalezienie w pozniejszym oOKresie zatrudnienia
w jednostkach specjalizujacych si¢ w problematyce inzynierii medycznej. Katedra
Mechaniki 1 Przerébki Plastycznej, a w niej Zaklad Mechaniki Materiatoéw 1 Katedra
Mechaniki Materialbw maja dorobek w zakresie podstaw metodycznych badania
biomaterialow i oceny ich zachowania si¢ w organizmie czlowieka oraz w obszarze
ksztalcenia kadr na potrzeby medycyny w Slaskim Uniwersytecie Medycznym i na
potrzeby inzynierii medycznej w Politechnice Slaskie;.

5.9. Podsumowanie

Rozwo6j mechaniki, w tym mechaniki materialdéw, w ostatnich dziesigcioleciach
odzwierciedla postep, ktory dokonat si¢ w technice. Wiele wymienionych wcze$niej
osiggni¢¢ z zakresu mechaniki pegkania i zmeczenia nie byloby mozliwych bez
zastosowania nowej aparatury naukowej opartej na osiggni¢ciach fizyki oraz nowych
technologiach, umozliwiajacych wytwarzanie komputeréw o powszechnej dostepnosci
i duzej mocy obliczeniowej. Nowe narzgdzia informatyczne w postaci programow

komputerowych zmieniaja metody badan naukowych i diagnostyki medyczne;j.
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Wykorzystanie informatyki staje si¢ powszechne, poszerza si¢ w ten sposdb obszar
zastosowan metod mechaniki, ktore wczesniej uzywane byly przez waski krag
specjalistow. Dotyczy to w szczegolnosci metod analizy pol naprezen i1 odksztatcen.
Opracowane przez specjalistow programy komputerowe moga obecnie byc
wykorzystywane zaréwno w projektowaniu konstrukcyjnym i technologicznym, jak
I w zagadnieniach z pogranicza medycyny i techniki, jakimi sg na przyktad problemy
implantologii. Powstajg w ten sposob mozliwosci analizy zachowania si¢ uktadow
mechanicznych o duzym stopniu zlozonosci. Metody modelowania z uzyciem
komputerow pozwalaja na badania zjawisk, ktore nie s3 mozliwe do bezposredniej
weryfikacji eksperymentalne;j.

Nowe techniczne mozliwosci pozwalaja takze na weryfikacje istniejacych
rozwigzan konstrukcyjnych przy wzigciu pod uwage bezpieczenstwa ich obstugi.
Dotyczy to w szczegolnosci przemystow energetycznego 1 chemicznego, w ktorych
wigkszos¢ zaktadow powstawata kilkanascie lub kilkadziesiat lat temu, a opracowania
konstrukcyjne przygotowywane byly przy uzyciu uproszczonych metod obliczen
wytrzymatosciowych.

Oprocz  dostrzeganej i eksponowanej problematyki oceny wytrzymalosci
| projektowania konstrukcyjnego za pomoca nowych narzgdzi informatycznych
istnieje, jakby mniej atrakcyjny w sensie naukowym, problem wyznaczenia
charakterystyk materiatowych niezbednych w przypadku zastosowania nowych metod
oceny bezpieczenstwa uzytkowania i1 trwatosci obiektow technicznych. Wynika to
migdzy innymi ze wzgledow ekonomicznych i zwigzane jest z kosztownos$cig prob
z zakresu mechaniki pgkania i zme¢czenia. Tego typu prace prowadzone sg3 w zwigzku
z tym przez migdzynarodowe zespoty w ramach duzych programoéw badawczych.

Podsumowujac krotkg prezentacje historii 1 dorobku zespotu zajmujacego sie¢
mechanika na Wydziale Inzynierii Materialowej i Metalurgii, chcialbym podkresli¢
znaczenie kierunkow badan z dziedziny mechaniki zdefiniowanych wiele lat temu
przez prof. Tadeusza Lambera w taki sposob, aby mogly byé komplementarne
Z programami badan i ksztalcenia na kierunkach inzynieria materiatowa i metalurgia.
Zesp6t mechaniki, realizujac badania naukowe, uzyskat specjalizacje w zakresie oceny
wlasno$ci zmgczeniowych i odpornosci na pekanie materialow przeznaczonych do
pracy w podwyzszonej temperaturze. Ma dorobek zwigzany ze wspotpraca
z przemyslem. Ma rowniez wktad w rozwoj inzynierii medycznej w Politechnice
Slaskiej. Dorobku tego nie mozna mierzy¢ kryteriami organizacyjnymi, zwigzany jest
bowiem w gtéwnej mierze z opracowaniem nowych sposobow ujgcia metod oceny

wlasnos$ci materiatéw przy wzigeciu pod uwage modelowania ich zachowania si¢



161

w roznych srodowiskach 1 pod wplywem roznych oddziatywan. Zespdt zaznaczyt
swoja obecno$¢ w wielu srodowiskach naukowych i technicznych, w tym zwigzanych
z mechanikg pekania, ze zmegczeniem materialdow, z inZynieria materiatlowa,
energetyka 1 biomechanikag. W kazdym z tych srodowisk mozna znalez¢ osoby, ktore
wspolpracowaty z Zakladem Ilub Katedra Mechaniki Materiatow, a wspolnie
realizowane prace stanowity wsparcie dla ich kariery naukowej i zawodowej.

5.10. Poslowie

Chciatbym podzigkowa¢ dr Grazynie Ober, dr. hab. Markowi Cies$li, dr. Markowi
Plazie i dr. Donatowi Renowiczowi z zespotu mechaniki za pomoc 1 wsparcie podczas
przygotowania tekstu opracowania. Spojrzenie na dorobek zespotu z perspektywy 50
lat stanowito dla mnie duze wyzwanie i zapewne nie wszystkie zdarzenia udato mi si¢
doktadnie 1 chronologicznie przedstawi¢. Bylo réwniez okazja do proby
uporzadkowania opisu przesziosci. Teraz mogltem oceni¢, co udalo si¢ wspolnie
W zespole mechaniki zrealizowa¢, a co pozostalo w sferze planow 1 zamierzen.
Moglem réwniez przezy¢ chwile wzruszenia, przegladajac stare opracowania
| fotografie.

Rozdzial ten chcialbym poswieci¢ pamigci mojego Nauczyciela Pana Profesora
Tadeusza Lambera. Bez Jego wiedzy 1 umiejetnosci motywowania wspotpracownikow
do podejmowania trudnych zadan nie bytoby tych wszystkich drobnych 1 wigkszych
osiagnie¢, ktore byly udziatem pracownikow zespotu mechaniki, a ktore staratem sie
przedstawi¢ w tym krotkim tekscie.
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Monika HYRCZA-MICHALSKA'!

Rozdzial 6

BADANIA TECHNOLOGICZNEJ PLASTYCZNOSCI BLACH
Z NOWOCZESNYCH MATERIALOW WYSOKOWYTRZYMALYCH

6.1. Wprowadzenie

W  niniejszym rozdziale zebrano doswiadczenia z badan technologicznej
plastycznosci materiatow metalicznych w postaci blach. Materialom tym, przez
specjalny dobdr sktadu chemicznego, struktury, sposobu wytwarzania i obrobki
cieplnej, nadaje si¢ zestaw szczegdlnych wiasciwosci. Nastepnie przez przerdbke
plastyczng metodami ttoczenia otrzymujg one posta¢ elementéw konstrukcyjnych
0 roznej funkcjonalnosci. We wspotczesnych konstrukcjach jedng z najwazniejszych
cech jest ich wysoka wytrzymatos¢. Z tego powodu najwazniejszym zadaniem staje si¢
ocena technologicznej plastycznosci tych materialow, gdyz wysoka wytrzymatos¢
silnie ogranicza wiasciwosci plastyczne, a tym samym ich podatno$¢ na ksztalttowanie
i sukces wytworczy. Pytania: czy z sukcesem wytworzymy zadany element
Z wybranego materiatu metodami ttoczenia 1 czy speini on swojg funkcje w gotowe;j
konstrukcji np. pojazdu nurtujg technologéw i badaczy nieustannie. Poszukiwaniem
odpowiedzi na te pytania zajmujg si¢ pracownicy Wydzialu Inzynierii Materialowej
I Metalurgii od lat 70. XX wieku. Metodyka oceny tlocznosci blach i tasm byta tu
doskonalona w Katedrze Modelowania Proceséw Przerobki Plastycznej i Inzynierii
Medycznej, Katedrze Technologii Materiatdéw, Instytucie Technologii Metali,
a obecnie w Instytucie Inzynierii Materiatlowej. W niniejszym rozdziale zostang
przedstawione najnowsze osiagni¢cia z zakresu zagadnienia oceny technologicznej
plastycznosci blach, ktore obejmujg ostatnich 15 lat.

Wykazane zostanie, jak istotng kwestig jest technologiczna plastyczno$¢ we

wspotczesnym wytwarzaniu. Poparte zostanie to przykladami z przemystu zaréwno

Politechnika Slaska, Wydziat Inzynierii Materiatowej
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samochodowego, jak i lotniczego. Zaprezentowane zostang nowoczesne techniki
badawcze, stosowane w ocenie tlocznos$ci blach, takie jak: komputerowe modelowanie
procesu tltoczenia, numeryczna symulacja zjawisk ograniczajacych tloczenie blach
oraz budowanie modeli materiatowych przy wykorzystaniu badan fizycznych
I numerycznych. Ponadto przedstawione zostang mozliwosci wykorzystania
automatycznego analizatora odksztalcen AutoGrid 1 komputerowo wspomaganych
metod analizy obrazu siatek podziatlowych do budowania kompleksowych
charakterystyk technologicznej podatnosci do tloczenia materialtdw metalicznych,
a gtownie granicznych krzywych ttoczenia. Wszystkie prezentowane wyniki badan
I analiz uzyskano w oparciu o posiadane na Wydziale zasoby aparaturowe.

6.2. Technologiczna plastyczno$¢ i badania tlocznoSci

Podstawg prawidlowej symulacji i projektowania proceséw technologicznych jest
znajomo$¢ charakterystyk opisujacych wlasciwosci technologiczne materiatu w trakcie
prowadzenia procesu. Dla kazdego procesu technologicznego mozna okresli¢ zestaw
cech, ktore dobrze opisuja podatnos¢ do danego procesu. Dla ksztaltowania
objetosciowego podstawowymi cechami, charakteryzujacymi podatno$¢ materiatu do
ksztaltowania plastycznego, sa napr¢zenie uplastyczniajace op 1 0dksztalcenie
graniczne &g. W przypadku ksztaltowania powlok (wytltoczek) stan mechaniczny
procesu, czyli lokalny stan naprezenia i1 odksztalcenia, moze zmienia¢ si¢ w czasie
ksztattowania. Szczegdlnego rozpoznania wymagaja te warunki technologiczne, ktore
moga zmienia¢ stan mechaniczny procesu ttoczenia, a ich oddzialywanie moze
prowadzi¢ do koncentracji napr¢zenia w blasze 1 lokalnej utraty statecznosci
odksztatcenia lub utraty spdjnosci. Ocena wsadu obejmuje wyznaczenie mozliwie
najprostsze] charakterystyki wilasciwosci balch, pozwalajacej na ich klasyfikacje
i okreslenie a priori, dla blizej nieokreslonych wyttoczek, czy dana blacha nadaje sig
do ich wykonania. Tloczno$¢ blachy jest to cecha charakteryzujaca jej podatnos¢ do
tloczenia 1 wyrazona przez wlasciwosci plastyczne odniesione do rdznych,
zroznicowanych lokalnie, standéw napregzenia oraz wystepujacych w praktyce ruchowe;j
warunkow technologicznych [1]. Przyktadowo podatno$¢ do procesu ttoczenia opisuja
kompleksowe charakterystyki wlasciwosci tlocznych w  postaci  krzywych
odksztalcalno$ci granicznej dla proceséw tloczenia, tzw. granicznych krzywych

tfocznosci.
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Znaczacy wklad w rozwd@j zastosowan nowych gatunkow stali na blachy dla
motoryzacji wniosty projekty badawcze ULSAB (Ultra Light Steel Auto Body)
I ULSAB-AVC (Advanced Vehicle Components), ktore stanowig oferte swiatowego
przemystu stalowego 1 wezwanie dla projektantow 1 producentow do zwigkszania
sprawnos$ci sanochodoéw przez zmniejszenie zuzycia paliwa, poprawe bezpieczenstwa
jazdy i niezawodnocci samochodéw [2]. Projekty te pobudzily wzrost zastosowan
nowoczesnych stali wysoko wytrzymatych na konstrukcje ttoczone. Przemyst
samochodowy stal si¢ najwigkszym odbiorcag mysli technologicznej inzynierow
wytwarzania, zaadaptowano w nim najnowocze$niejsze rozwigzania z dziedziny
techniki 1 informatyki do rozwigzywania problemoéw wytworczych, a zagadnienie
technologicznej podatnosci — tlocznosci blach - stato si¢ priorytetowe w ciggu
ostatnich 20 lat. Stad naukowcy 1 badacze Wydzialu Inzynierii Materialowej
I Metalurgii  zrealizowali wiele projektow naukowo-badawczych krajowych
I europejskich, aby sprosta¢ zapotrzebowaniu i rozwigza¢ problemy wytworcze
przemyshu samochodowego. Czotowymi projektami europejskimi realizowanymi
w Instytucie Inzynierii Materialowej w tym zakresie byly SIM-TWB [3] oraz
FUTURA. Ponadto tym tematom poswigcono dwie rozprawy doktorskie [4, 5].

Obecnie to przemyst lotniczy jest jedng z najbardziej wymagajacych pod
wzgledem technicznym gal¢zi Swiatowego przemyshu. Przy zastosowaniu coraz
trudniejszych w obrébce materiatow, bardzo rygorystycznych norm i statych rezimow
czasowych produkcja czesci dla przemystu lotniczego charakteryzuje si¢ wieloma
ograniczeniami przy jednoczesnym dazeniu do jej ciaglego wzrostu. Wspotczesna
budowa samolotéw przesuwa granice inzynierii i zapotrzebowania na wilasciwosci
materialdw. Poziomy precyzji w produkcji samolotéw pozwalaja na lzejsze
konstrukcje, a wiec oszczedzaja czas i pienigdze, redukujac ilo§¢ kosztownych
materiatow 1 poprawiajac warunki ostatecznego montazu. Elementy dla przemyshu
lotniczego, podobnie jak elementy dla przemystu motoryzacyjnego, z uwagi na ksztatt
sa wytworami wyobrazni projektantow. W takich sytuacjach czesto wykonywany jest
projekt wyrobu na podstawie istniejacego juz modelu. W trakcie projektowania,
oprocz klasycznego sprostania zaleceniom mechaniki konstrukcji, kluczowe sa dwa
aspekty: aspekt estetyczno-artystyczny wyrobu oraz aspekt aerodynamiczny.
Ztozono$¢ tworzonych projektow w zakresie geometrii wyrobow, wytrzymatosci,
specjalnych wlasciwosci uzytkowych czy jakosci powierzchni wytwarzanych
elementéw stanowi wyzwanie dla inzynierow w zakresie zarowno projektowania, jak
i wytwarzania materiatbw o specjalnych wtasciwosciach oraz technologii ich
przetwarzania. Najbardziej ztozone i zaawansowane pod wzgledem technologii ich
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wytwarzania sg nastgpujace pojazdy: samochody, samoloty, statki czy pojazdy
hybrydowe, np. amfibie, wodoloty i poduszkowce. Wsrdd tworzyw stosowanych do
ich budowy dominujgce miejsce zajmuja materialy metaliczne w postaci tasm, blach,
folii oraz ksztaltownikow o przekrojach zamknietych, jak rury o przekrojach:
kotowych, prostokatnych 1 ztozonego ksztaltu. Najbardzie; wydajng technologia
przetwarzania wymienionych materiatdéw jest ttoczenie. W przypadku masowej
produkcji to efektywna ekonomicznie technologia przerobki plastycznej, pozwalajgca
uzyska¢ elementy 0 wysokich walorach konstrukcyjnych 1 uzytkowych. Technologia
ta jest stale rozwijana, jednak ocena tworzyw konstrukcyjnych pod wzgledem
podatnosci do ksztaltowania metodami tloczenia, pozostawia wiele niedookreslonych
kwestii. Ztozonos¢ standw mechanicznych, jakie wystepuja w operacjach ttoczenia,
jest przyczyng trudnosci z opracowaniem jednoznacznej metody oceny ttocznosci
wsadoéw, a tym samym okresleniem technologicznej plastycznosci blach wsadowych.
Stad doraznie stosowane sg liczne proby ttocznosci symulujace wybrane stany
mechaniczne operacji tloczenia. Proby te sg stabo zunifikowane i znormalizowane.
Jednak ztozono$¢ realizowanych procesow ksztattowania stawia wysokie wymagania
wsadom co do wlasciwosci plastycznych. Opracowanie metod wyznaczania krzywych
odksztatcalno$ci granicznej wychodzi naprzeciw tym rozwini¢tym potrzebom
kompleksowej oceny ttocznosci. Jednak z uwagi na dtugotrwaly i kosztowny sposéb
wyznaczania tych krzywych nie sa one zbyt powszechnie stosowane w praktyce
przemystowej. Dodatkowo wsady lub wytloczki s3 taczone rdéznymi metodami.
Sposoby laczenia tych elementow nie pozostaja bez wplywu na dobor metod ich
ksztalttowania oraz na rezultaty ich taczenia. W taki sposdb zastosowanie znalazly
wsady spawane laserowo (z ang. tailor welded blanks) uzywane do tloczenia.
Wykorzystujac tego typu wsady, inzynierowie projektu maja mozliwo$¢ niemal
dowolnego taczenia blach stalowych, a nawet blach z réznych materiatéw zZelaznych
I niezelaznych, tworzenia ztozonych konstrukcji zaprojektowanych precyzyjnie do
potrzeb. Tym samym te niejednorodne wsady trudno oceni¢ i okreslic ich
plastyczno$¢, nie mowigce juz o odksztatcalno$ci granicznej. Stad mozna powiedzieé,
ze s3 to materiaty trudno odksztalcalne.

Projektant, technolog, inzynier produktu Czy procesu wspieraja si¢ w swych
dziataniach metodami komputerowymi. Jednak zastosowanie tych metod ogranicza si¢
zwykle do wytworzenia zapisu cech konstrukcji wyrobow czy narzedzi
w oprogramowaniu typu CAD. Obecny rozwdj technik komputerowych umozliwia ich
szersze wykorzystanie i obliguje do opanowania ztozonych metod modelowania

procesOw, a tym samym do wykorzystania technik symulacyjnych, potaczenia
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projektowania wyrobu z docelowym projektowaniem sposobu jego wytwarzania czy
sporzadzenia gotowych programéw do sterowania obrabiarkami numerycznymi
(programy CAM). Jeszcze szerzej i w bardziej zaawansowanym technologicznie
stopniu wspomaganie komputerowe wykorzystuja metody szybkiego prototypowania,
czyli jednostkowego wytwarzania modeli rzeczywistych wyrobow ttoczonych, czy
narzedzi. Utrudnienia w zakresie ksztaltowania tworzyw przeznaczonych na
konstrukcje ttoczone w przemysle lotniczym, czyli trudna odksztalcalnos¢ materiatu
bedzie rozumiana jako zlozenie takich wlasciwosci fizycznych 1 mechanicznych, ktore
ograniczaja technologiczng plastycznos¢ materiatu wsadowego najczesciej w postaci
blach. Dla wsadow do tloczenia bedzie to si¢ wigza¢ z wystepowaniem chociaz jednej
z cech jak: wysoka wytrzymatos¢, niejednorodno$¢ geometryczna lub mechaniczna
wsadu, pokrycie powierzchni powloka o specjalnych wilasciwosciach czy duza
twardos¢. Naprzeciw potrzebom oceny tlocznosci, projektowania technologii
wytwarzania z trudno odksztatcalnych wsadoéw i1 prognozowania efektow wytwarzania
wychodza techniki wspomagania komputerowego. Umozliwiaja one projektowanie
konstrukcji wyttoczek, dobor geometrii wsadow, symulacje procesu ksztattowania,
dobor liczby operacji technologicznych oraz projektowanie ksztaltu narzedzi i oceng
ich trwatosci. Te zagadnienia badali naukowcy Instytutu Inzynierii Materiatlowe;j
realizujac projekt rozojowy N R15 0042 06 pt. Opracowanie metod komputerowego
wspomagania projektowania procesow ttoczenia wyrobow dla przemystu lotniczego
[6]. W projekcie przedstawiono analiz¢ teoretyczng dostepnej wiedzy oraz podstawy
stworzenia wytycznych dla okreslania podatnosci do ksztaltowania plastycznego
materialdéw charakteryzujacych si¢ trudno$ciami w tym zakresie, a stosowanych na
wspomniane konstrukcje powlokowe, wykonywane z tasm, blach i ksztaltownikéw
0 zamknigtych przekrojach. Jednakze gtownym zadaniem realizowanego projektu byta
ocena mozliwosci zastosowania technik modelowania fizycznego i numerycznego oraz
symulacji komputerowej w polaczeniu z wykorzystaniem baz charakterystyk
materialow do rozwigzywania probleméw projektowania wytwarzania, pojawiajacych
si¢. w praktyce przemystowej. Opracowane w ramach projektu metody
komputerowego  wspomagania projektowania procesu tloczenia  wyrobow
przeznaczono na potrzeby przemystu lotniczego. Jednakze rezultaty projektu maja
charakter uniwersalny i mogg by¢ stosowane dla wyrobow tloczonych innego rodzaju,
a charakteryzujacych si¢ podobnymi zatozeniami konstrukcyjnymi. Projekt dostarczyt
roéwniez narz¢dzie wspomagajace projektantow i technologdéw, gdyz na potrzeby
projektu opracowano baz¢ charakterystyk materiatowych ESIOB (Elektroniczny

System Informacji o Blachach), ktéra dostepna jest w wersji sieci Internetowe;.
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Wyznaczone eksperymentalnie charakterystyki technologicznej plastycznosci blach,
ze szczegbdlnym uwzglednieniem gatunkow wysoko wytrzymatych stali umieszczono
w bazie ESIOB. Na rys. 6.1 przedstawiono zestawienie typow materiatow
uwzglednionych w bazie oraz ich orientacyjne wilasciwosci. Oprocz stali badano
mozliwos¢ aplikacji stopow metali niezelaznych. Z uwagi na zapotrzebowanie na
materialy Zaroodporne 1 zarowytrzymate badano nadstopy niklu do przerdbki

plastycznej, ktore ksztattuje si¢ na zimno 1 na goraco.
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Rys. 6.1. Zalezno$¢ wytrzymatosci na rozciaganie w funkcji wydluzenia dla stali wysoko

wytrzymatych z uwzglednieniem ich pierwszej i drugiej generacji [8]

Tabela 6.1
Orientacyjny sktad chemiczny badanych nadstopéw niklu wg [7]

Stop Zawartos¢ pierwiastkow %
Cr Ni Co Mo W Nb
Inconel 625 21,5 61,0 9,0 3,6
Inconel 718 19,0 52,5 3,0 51
Nb Ti Al Fe C Inne
Inconel 625 3,6 0,2 0,2 2,5 0,05
Inconel 718 51 0,9 0,5 18,5 0,08 0,15 Cu

W  zaleznosci od rodzaju nadstopy te stosuje si¢ rowniez w okreslonej
temperaturze. Najwyzsza temperatura pracy dla nadstopéw do przerdbki plastycznej
wynosi 816°C. Powyzej tej temperatury stosuje si¢ juz odlewnicze nadstopy niklu.
Wigkszo$¢ nadstopow przerabianych plastycznie moze pracowaé w temperaturze 649-
704°C. Nadstopy, dla ktoérych poczatkowy zakres temperatury pracy wynosi 427°C,
uzywane s3 jako zamienniki stopow tytanowych w turbinach gazowych [7]. Przyktady
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orientacyjnego sktadu chemicznego wybranych do badan nadstopoéw niklu zawarto w
tabeli 6.1.

6.3. Wybrane przyklady oceny technologicznej plastycznosci blach wysoko
wytrzymalych

Badania technologicznej plastycznosci blach metodami fizycznego modelowania
wykonano w laboratorium badan tlocznosci blach i tasm. Tor rejestracyjno-pomiarowy
stanowiska laboratoryjnego do badan ttocznosci zostat wyposazony w nowoczesny,
stacjonarny system pomiarowy do analizy odksztalcen lokalnych AutoGrid® firmy
Vialux. System ten zabudowano na uniwersalnej prasie hydraulicznej Erichsen model
145-60. Przy jego zastosowaniu i metody siatek podziatowych, nanoszonych metoda
elektrochemiczng na powierzchni¢ blach, wykonano pomiary odksztatcen lokalnych
na wytloczkach laboratoryjnych oraz wyznaczono graniczne krzywe tloczenia dla
pozyskania charakterystyk odksztalcalnos$ci badanych materialdéw (np. nadstopow
niklu). Charakterystyki te wykorzystano w sporzadzaniu modeli materialowych
w zadaniach symulacyjnych, a takze do uzupetienia danymi tworzonej bazy ESIoB.
Fotografi¢ instalacji pomiarowej zawarto na rys. 6.2. Z kolei graniczne krzywe
ttoczenia wyznaczone ecksperymentalnie przedstawiono na rys. 6.3. Do ich
opracowania wykorzystano autorsko udoskonalong metodyke ich wyznaczania [9-19],
opartg na kryterium pgkania, metodyce Heckera [20] i wykorzystaniu oprogramowania

systemu analizatora odksztatcen AutoGrid.

’ e

Rys. 6.2. Fotografia: a) stacjonarnego, b) przenosnego systemu pomiarowego do analizy odksztatcen
lokalnych AutoGrid firmy Vialux, zabudowanego na uniwersalnej prasie hydraulicznej Erichsen
model 145-60 w laboratorium badan ttocznosci
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Rys. 6.3. Graniczne krzywe tlocznosci nadstopow niklu typu Inconel wyznaczone eksperymentalnie
przy uzyciu stacjonarnego systemu pomiarowego do analizy odksztalcen lokalnych AutoGrid firmy
Vialux

Do sporzadzenia krzywych przedstawionych na rys. 6.3. wykorzystano zestaw
probek wybrzuszanych stemplem (rys. 6.4) ze specjalnymi podcigciami i siatkami
koordynacyjnymi kwadratowymi o boku 1 mm, naniesionymi metoda
elektrochemiczng. Badania odksztalcalno$ci granicznej przeprowadzono w
temperaturze otoczenia. Graniczne krzywe ttoczenia sporzadzono dla blach o grubosci
0,6 mm, a ostateczny wynik opracowania przyktadowej krzywej z systemu AutoGrid
zawarto narys. 6.5.

T 3178 8w

Rys. 6.4. Fotografia przykladowego zestawu probek do wyznaczenia granicznej krzywej ttoczenia —
pasy o szeroko$ci poczawszy od lewej strony: 160 mm, 112 mm, 104 mm, 100 mm, 88 mm, 77 mm,
60 mm i 20 mm
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Rys. 6.5. Wykres granicznej krzywej ttoczenia dla blachy z stopu Inconel 718 o grubosci 0,60 mm
uzyskany przy zastosowaniu analizatora odksztalcen AutoGrid

6.4. Komputerowe wspomaganie procesu wytwarzania wyrobow
tloczonych

Do wspomagania procesu projektowania wyrobdw tloczonych z blach wysoko
wytrzymatych wykorzystano nowoczesne programy symulacyjne jak ETA/Dynaform
wersji 5.7-5.9. Testowano réwniez inne programy, jak Pam Stamp 2G, Ansys, Forge,
Stampack, Catia V5. Oceniono, ze wykorzystanie do projektowania konstrukcji
tloczonych metoda ksztattowania hydromechanicznego, np. blach z nadstopéw niklu,
oprogramowania do symulacji stanowi jedyng efektywng droge do wykonania tego
zadania. Dokonano analiz wptywu oddzialywania odksztalcenia plastycznego na
strukturg 1 wtasciwo$ci mechaniczne wyrobow gotowych. Z cienkich blach z nadstopu
niklu Inconel 625 wytloczono ciecza wyroby w postaci stozkow. Wytloczki
podzielono mechanicznie na przekroje poprzeczne gtéwne. Dokonano analizy
rozktadow odksztalcen lokalnych, oceniono poziom deformacji struktury oraz
dystrybucje stezenia skladnikéw stopowych na tych przekrojach. Wykazano, ze
odksztatcenie plastyczne realizowane metoda ksztaltowania ciecza lub ciecza za
posrednictwem membran elastomerowych pozwala na zachowanie pierwotnej
struktury oraz wlasciwosci blach wsadowych na poziomie zblizonym do

poczatkowego, jedynie z efektem umocnienia odksztatceniowego badanych stopow.
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Wyniki tych badan zebrano w licznych publikacjach [9, 12, 21, 22]. Przyktadowy
wynik z badafh symulacyjnych dla procesu hydroformowania stozka ze stopu Inconel
625 zawarto na rys. 6.6. W badaniach symulacyjnych wykorzystywano r6zne modele
materiatlowe dostgpne w oprogramowaniu Eta/Dynaform, najbardziej dokladnym
modelem dla blach wysoko wytrzymatych okazal si¢ model 36*MAT_3
PARAMETER BARLAT. Uwzgledniono w nim anizotropowe wlasciwosci
odksztalcanych blach oraz wprowadzono eksperymentalne krzywe umocnienia

1 graniczne krzywe ttocznosci modelowanych materiatow.
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Rys. 6.6. Przykltadowy wynik z badan symulacyjnych dla procesu hydroformowania stozka ze stopu
Inconel 625 z oprogramowania Eta/Dynaform

Specyficznie trudnym zagadnieniem w modelowaniu procesu ttoczenia przy uzyciu
cieczy sa elastomerowe elementy narzgdzi, np. membrany. Rozwigzanie tego
problemu modelowego wymaga uwzglednienia cech materialowych materiatow
elastycznych. Bez tego wynik modelowania jest niskiej zgodno$ci w pordwnaniu
z prébami ruchowymi tloczenia. Przyktad modelowania narzedzi z membrang
elastomerowa, ktéra posredniczy w przenoszeniu sily nacisku cieczy na wsad
w procesie hydromechanicznego ksztattowania stozka, przedstawiono na rys. 6.7.
Wyniki rozwigzanych zadan symulacyjnych prezentowane w pracach [5, 6]
wykorzystano i wdrozono w produkcji przemystowej zaktadu PZL — WSK Rzeszow,
obecnie Pratt & Whitney Rzeszow S.A.
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i*q.s e b Membrana
0y S 233 clastomerowa
kf?**?#;;»- : i -
S e Pierscien
metalowy
- Stempel
Siatka elementow skonczonych dla: Liczba elementow Liczls)iaarlf(ei'zléw
Stempel 3195 3206
Pierscien metalowy 3072 2912
Blacha wsadowa 6001 6072
Membrana elastomerowa: 1-warstawa 29 958 8239
Membrana elastomerowa: 2-warstawa 60 700 13 586
Membrana elastomerowa: 3-warstawa 86 212 17 297
Laczna liczba elementéw modelu 189 138 51312

Rys. 6.7. Modelowania narzedzi z membrang elastomerowa w procesie hydromechanicznego
ksztattowania stozka, podano liczbe elementow i weztow siatki

Nawet gdy nie wystepuje problem membrany w tloczeniu cieczg, to postac
geometryczna moze wnosi¢ liczne problemy z odksztalcaniem wsadow. Wystepuje to
w przypadku potwyrobow w postaci rur i profili ksztattowych o przekroju
zamknigtym. Na potrzeby badania rur z materiatbw wysokowytrzymatych,
poddawanych procesowi tloczenia ciecza, w Instytucie Inzynierii Materiatowej
zbudowano specjalne stanowisko do hydroformingu rur (rys. 6.8).

Stanowisko jest dostosowane obecnie do badania rur o $rednicy nieprzekraczajace;j
45 mm i ci$nieniu cieczy roboczej 100 MPa. Na tym stanowisku zrealizowano wiele
eksperymentow  umozliwiajacych  zaadaptowanie tej innowacyjnej metody
ksztaltowania w warunkach przemystowych. Czeg$ciowo zostaly one wykorzystane
przez firm¢ TENNECO. Preprowadzono rowniez liczne badania symulacyjne.
Przyktadowe wyniki z badania stali wysoko wytrzymatych przedstawiono na rys. 6.9,

a szczegoty zebrano w pracach [4, 23].
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Rys. 6.8. Stanowisko do hydroformingu rur
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Rys. 6.9. Przyktadowy wynik z badan symulacyjnych dla procesu hydroformowania ze stali DP 450
z oprogramowania Pam-Stamp 2G: a) symulacja, b) eksperyment
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6.5. Podsumowanie

Umiejetnos¢ 1 doswiadczenie  dotyczace  wyznaczania  charakterystyk
technologicznej plastycznosci, w tym tlocznosci blach wysoko wytrzymatych,
umozliwiajg bezpieczne projektowanie procesOw wytworczych. Potozenie granicznej
krzywej tltoczno$ci jest zalezne od grubosci materialu wsadowego 1ijego sktadu
chemicznego. Nawet jezeli skfad chemiczny badanej blachy miesci si¢ w zakresie
opisywanym przez norme¢, to zwykle jest rézny od orientacyjnego, dla ktorego
producenci podajg parametry granicznej krzywej tltoczenia. Nadstopy niklu sa
materiatami o specjalnych wlasciwosciach (sa zaroodporne i zarowytrzymate), stad
trudno jest odnalez¢ dane dotyczace ich granicznych krzywych tloczenia. Tym
bardziej zasadne staje si¢ dostarczenie praktycznego narzedzia i sprawdzonej metody
do sporzadzania charakterystyk odksztalcalnosci granicznej tego rodzaju materialow
stosowanych do ttoczenia.

Prezentowane wyniki badan wskazuja, jak wazne jest przeprowadzanie badan
oceny tlocznosci 1 sporzadzenie kompleksowej charakterystyki wtasciwosci ttocznych,
a tym samym biezgca kontrola parametrow materiatow wsadowych dostarczanych do
produkcji wytloczek. Moze si¢ okazaé, ze zmiana dostawcy danego materiatu, a nie
samego materialu, spowoduje trudnosci w wykonywaniu elementéw i1 konieczno$¢
korekty stosowanych nastaw narzedzi realizujgcych proces odksztalcenia. Dzigki
uzyciu automatycznego analizatora odksztalcen AutoGrid wykonywanie takich badan
jest szybsze 1 bardziej efektywne. Opracowanie granicznej krzywej ttoczenia zabiera
tym samym nie kilka dni, ale par¢ godzin. Stad niezbg¢dnie nalezy stosowaé cyfrowa
analiz¢ obrazu do oceny tlocznosci 1 badania odksztatcalnosci materiatow
stosowanych do przerdobki plastycznej metodami tloczenia. Wynika to z wymogow
produkcji masowej i potrzeby uzyskania szybkiej informacji o cechach wsadu
istotnych do jego przetwarzania na potrzeby produkcji pojazdéw, czy samolotow.
Zastosowanie tego rodzaju metody pozwala na ocen¢ odksztatcalnosci granicznej nie
tylko ze wzgledu na kryterium pgkania — jak starsze metody, lecz takze przez wzglad
na kryterium przewezenia.

Badania prowadzone w ramach symulacji procesow tltoczenia sa obecnie
standardem zaréwno w projektowaniu wyrobow tloczonych, jak i technologii ich
wytwarzania. Nowoczesne i innowacyjne procesy wytworcze nie moga si¢ oby¢ bez
nich, a doswiadczenia badaczy Instytutu Inzynierii Materialowej wpisujg si¢

w $wiatowe trendy i stanowig wsparcie dla przedsigbiorstw przemystu smochodowego
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1 lotniczego, a takze wszelkich firm zajmujacych si¢ przetdrstwem materialow

metalicznych.
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Rozdzial 7

ZASTOSOWANIE METODY LASEROWEJ IMPULSOWEJ DO
CHARAKTERYSTYKI WEASCIWOSCI IZOLACYJNYCH
POWLOKOWYCH BARIER CIEPLNYCH

7.1. Wprowadzenie

Zjawisko przewodzenia ciepla polega na przenoszeniu energii wewnatrz osrodka
materialnego z miejsc o temperaturze wyzszej do miejsc o temperaturze nizszej, przy
czym poszczegolne czastki rozpatrywanego ukladu nie wykazuja wigkszych zmian
polozenia. Przewodzenie ciepla jest opisane prawem Fouriera, zgodnie z ktéorym
gesto$¢ strumienia ciepta jest proporcjonalna do gradientu temperatury mierzonego
wzdhuz kierunku przeptywu ciepta. Prawo to wyrazone jest wzorem [1-3]:

q= —12—1[%} (7.1)
gdzie:
( - gesto$é strumienia ciepta [W/m?],
A - wspotczynnik przewodnictwa cieplnego [W/mK],
T - temperatura [K],
X - wspotrzedna liniowa [m]

Wspotczynnik przewodnictwa cieplnego A jest lokalnie okreslong wlasnoscia
termodynamiczng osrodka. Jest to ilo$¢ ciepta przeptywajacego w jednostce czasu
przez jednostkowa powierzchni¢ przy spadku temperatury wynoszacym 1 K.
Wspotczynnik ten zawiera si¢ w bardzo szerokich granicach: od 0,04 dla dobrych
izolatorow cieplnych do 420 W/m? dla srebra.

Pomiary przewodnictwa cieplnego moga by¢ przeprowadzone w stanie
nieustalonym i ustalonym dla réznych geometrii badanych probek. Przy pomiarach

Politechnika Slaska, Wydziat Inzynierii Materiatowej
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w stanie ustalonym okresla si¢ bezposrednio przewodnictwo cieplne. Wybor metody
pomiarowe] zalezy od stanu skupienia badanej substancji, od jej wlasnosci cieplno-
fizycznych, mozliwosci wykonania okreslonej probki, dostepnej aparatury oraz
zakresu temperatury, w ktorym nalezy wyznaczy¢ przewodnictwo cieplne. Podstawa
metod z przeptywem ustalonym jest prawo Fouriera, wielkoSciami mierzonymi sg zas
strumien ciepta oraz gradient temperatury. Podstawowym zatozeniem jest tez, aby
rozktad temperatury wewnatrz probki substancji uzytej do pomiaru nie zmieniat si¢
W czasie. Warto$cig wyznaczang jest wspotczynnik przewodnictwa cieplnego A.

Do metod standaryzowanych pomiaru przewodnictwa cieplnego zalicza sig:

- metody bezposrednie:
e Guarded-Hot-Plate Method:

- 1SO 22007-2: Plastics - Determination of thermal conductivity and thermal
diffusivity - Part 2: Transient plane heat source (hot disk) method;

- ASTM: C177-04 Standard Test Method for Steady-State Heat Flux
Measurements and Thermal Transmission Properties by Means of the
Guarded- Hot-Plate Apparatus;

- 1SO: 8302:1991 Thermal Insulation — Determination of Steady-State
Thermal Resistance and Related Properties — Guarded Hot Plate Apparatus;

e Heat-Flow-Meter Technique:

- C518-04 Standard Test Method for Steady-State Thermal Transmission
Properties by Means of the Heat Flow Meter Technique;

- ASTM: E1530-04 Standard Test Method for Evaluating the Resistance to
Thermal Transmission of Materials by the Guarded Heat Flow Meter
Technique;

- metody poréwnawcze:
e Guarded-Comparative-Longitudinal Heat Flow Technique:

- ASTM: E1225-04 Standard Test Method for Thermal Conductivity of
Solids by Means of the Guarded-Comparative-Longitudinal Heat Flow
Technique.

W przypadku zmiennego w czasie gradientu temperatury mamy do czynienia
z warunkami nieustalonymi. W ogo6lnym przypadku temperatura T w roznych
punktach ciata zmienia si¢ z uptywem czasu T = f(X,Y,Z,1). Stan taki wystapi, np. gdy
szybkos$¢ dostarczania ciepla i odbierania z drugiej strony rozpatrywanej warstwy sa
r6zne. Funkcje T okresla si¢, rozwigzujac rownanie przewodnictwa cieplnego, ktore
dla jednorodnego izotropowego ciata bez wewnetrznych zrdédel ciepta przyjmuje
posta¢ [1-3]:
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oT {82T 0T 82T}
— = + (7.2)

a " oy? oz’

Wielko$¢ o charakteryzuje szybko$¢ wyrdwnania si¢ temperatury i nosi nazwe
wspotczynnika wyréwnania temperatury, wspotczynnika przewodzenia temperatury
lub dyfuzyjnosci cieplnej. Wspoétczynnik o ma znaczenie fizyczne zredukowanego

wspotczynnika przewodnictwa cieplnego 1 zwigzany jest z wielko$cig A nastepujagcym

A |m?

W stanach nieustalonych najczesciej okresla si¢ wiasnie dyfuzyjnos¢ cieplng a, co

wzorem:

przy znanej gestosci p 1 cieple wlasciwym cw pozwala na okreslenie przewodnictwa
cieplnego A. Prawem, ktore w tych warunkach opisuje przewodzenie ciepla to prawo
Fouriera-Kirchoffa.

1ot

1
VT +>q, == 7.4
lqv a ot (74

gdzie gv - moc albo wydajnos¢ wewnetrznego zrodta ciepta [W].
Do metod standaryzowanych pomiaru dyfuzyjnosci cieplnej a zalicza sig:
- metody impulsowe:

e Laser Flash (Heat Pulse)

o ASTM E1461-01 Standard Test Method For Thermal Diffusivity of Solids By
The Flash Method

o ISO 18755 Fine Ceramics (Advanced Ceramics, Advanced Technical
Ceramics) - Determination Of Thermal Diffusivity Of Monolithic Ceramics By
Laser Flash Method

o ISO DIS 22007-4 Plastics - Determination Of Thermal Conductivity And
Thermal Diffusivity - Part 4. Laser Flash Method

o BS 7134 P4 S4.2 Testing Of Engineering Ceramics - Thermo-Mechanical
Properties - Method For The Determination Of Thermal Diffusivity, By The
Laser Flash (Or Heat Pulse) Method

o BS EN 821-2 Advanced Technical Ceramics - Monolithic Ceramics - Thermo-
Physical Properties - Part 2. Determination Of Thermal Diffusivity by The
Laser Flash (Or Heat Pulse) Method

o JIS R 1667 Determination Of Thermal Diffusivity Of Continuous Fiber-
Reinforced Ceramic Matrix Composites By The Laser Flash Method

o JIS R 1611 Test Methods Of Thermal Diffusivity, Specific Heat Capacity, And
Thermal Conductivity For Fine Ceramics By Laser Flash Method



184

o DIN EN 1159-2 Advanced Technical Ceramics — Ceramic Composites;
Thermophysical Properties - Part 2. Determination Of Thermal Diffusivity
(Foreign Standard)

- metody posrednie:

e Hot-wire metod
o ISO 8894-2:2007 Refractory materials - Determination of Thermal
Conductivity — Part 2: Hot-wire method

- metody falowe:
e Angstrom's Metod

o ISO/DIS 22007-3: Plastics - Determination of Thermal Conductivity and
Diffusivity - Part 3: Temperature wave analysis method;
e Thermal Wave Metod
o DIN 50992-2: Determination of the layer thickness.
Istnieje  jeszcze wiele innych niestandaryzowanych metod ‘pomiaréw
przewodnictwa cieplnego i temperaturowego, np. metoda impulsowa TTG czy falowa

3.

7.2. Charakterystyka metody laserowej impulsowej (Laser Flash - LF)

Metoda laserowa impulsowa zostata po raz pierwszy zaprezentowana W 1960 roku
przez Parkera, Butlera, Jenkinsa i Abbotta z Wojskowego Laboratorium Obrony
Radiologicznej [4]. Jest jedna z najpopularniejszych metod mierzenia przewodnictwa
temperaturowego cial statych, a zarazem jedyng znormalizowang metoda mierzenia
przewodnictwa temperaturowego w przejsciowych warunkach. Opiera si¢ na
analitycznym rozwigzaniu réwnania Fouriera z adiabatycznymi warunkami
brzegowymi dla nieskonczonej ptaskiej probki wystawionej na dziatanie termicznego
impulsu Diraca. Gtownymi jej zaletami s3:

e latwos¢ 1 wydajno$¢ dokonywania pomiarow;

e doktadnos¢, wiarygodnos¢ 1 niezawodnos¢ wynikow;

e mozliwo$¢ stosowania w szerokim zakresie warunkow 1 wobec licznych rodzajow
materialow.

Najwazniejsze zatozenia metody LF to:

e probka jest homogeniczna i izotropowa, jej wilasciwosci termofizyczne oraz
gesto$¢ sa za§ niezmienne 1 stale (nie zmieniaja si¢ wraz z temperaturg

w warunkach przeprowadzanego badania);
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e probka jest termicznie izolowana — nie wystepuja straty ciepta na powierzchni
plytki;
e impuls ciepla jest jednakowo rozprowadzany na powierzchni ptytki

I absorbowany przez warstw¢ materialu znacznie cienszg w poroéwnaniu

z gruboscig probki;

e impuls ciepla jest natychmiastowy, a jego trwanie jest nieistotne w poroOwnaniu

z termiczng reakcja ptytki.

Podstawowymi urzagdzeniami w aparaturze pomiarowej w metodzie LF s3:

e laser/ksenonowa lampa typu flash,

e termograficzny detektor fal podczerwonych IR,
e komputer PC,

e wzmacniacz,

e komora prozniowa,

e uktad kontrolny.

Metoda impulsowa LF opiera si¢ na pomiarze przeptywu ciepta rejestrowanego na
tylnej powierzchni analizowanej probki, a bedacego efektem oddziatywania impulsu
laserowego na przednia strong¢ probki. Od strony fizycznej model tej metody zaktada
oddziatywanie zrodta ciepta o mozliwosci emisji pojedynczych impulsow, np. impuls
laserowy, na jedna z powierzchni. Analiza przeptywu ciepta na przeciwlegla strone
probki pozwala na okreslenie wymaganych wilasnosci cieplnych. Przyjmujac, ze
wigzka laserowa omiata front probki w sposodb jednorodny, nastepuje wowczas
wygenerowanie jednowymiarowego gradientu temperatury, ktory w zwiazku z tym
moze by¢ opisany jednowymiarowym réwnaniem dyfuzji ciepta, bedacego
rozwigzaniem réwnania Fouriera [4—7].

Zasada dziatania aparatury w metodzie jest nastgpujaca. Probka jest ustawiona
w komorze pieca. Odbywa si¢ tam izotermiczne ogrzewanie do zadanej temperatury.
Nastepnie krotki impuls laserowy ,,uderza” jedng ze stron probki, skutkiem czego
generuje si¢ gradient temperatury. Zmiana ta jest mierzona przez detektor
podczerwieni na przeciwleglte] powierzchni prébki. Wyniki sg zbierane przez
rejestrator 1 przekazywane do komputera. Przewodno$¢ temperaturowa jest
wyznaczana z krzywej zmiany w czasie temperatury na powierzchni ptytki, tzw.
termogramu, oraz z grubosci probki. Przewodno$¢ wylicza si¢ ze wzoru, ktory jako
pierwszy przedstawil Parker:

g 2
a=01388"— (7.5)

0,5
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gdzie:

g — grubos¢ probki [mmy];

tos — czas [s], w ktorym zmiana temperatury na drugiej powierzchni plytki osigga
potowe wartosci maksymalnej.

Bezposrednim rezultatem wykonanego pomiaru jest okreslenie dyfuzyjnosci
cieplnej, czyli wspdtczynnika wyrownywania temperatury, ktory jest otrzymywany na
podstawie analizy zmian temperatury nieo$wietlonej wigzka tylnej powierzchni
probki. Rejestrowane zmiany temperatury materiatu sg efektem pochtonigcia przez
powierzchni¢ czolowa krotkiego impulsu promieniowania laserowego, a uzyskana
charakterystyka przebiegu temperatury zwana jest historig temperatury.
Schematycznie przebieg pomiaru przedstawiony zostat na rys. 7.1.

AT
A
I Rl lesemsmnmmeannn -

| «=0,1388 x d’/t,..
- »

- ; Y
t,,
MT)=a(T) x c(T) x p(T)

Rys. 7.1. Schematyczne ujecie zasady pomiaru metoda laser flash
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Wynikiem pochlonigcia inicjujacego pomiar impulsu laserowego (z zatozenia jest
to nieskonczenie krotki impuls Diraca) o odpowiednio dobranych parametrach (czas
trwania, energia) jest wzrost temperatury na powierzchni czotowej probki. Z kolei
historia temperatury rejestrowana na powierzchni tylnej probki opisuje zmiany
temperatury w funkcji czasu, bedace efektem przewodzenia ciepta. Przykladowa
histori¢ temperatury przedstawiono na rys 7.2. Widoczna w punkcie ,,0” linia
odpowiada impulsowi laserowemu, ktorego rzeczywisty przebieg (0,60 ms) pokazano
narys. 7.3.

Ze wzgledu na do$¢ restrykcyjne zalozenia pomiarowe, w praktyce nie do
zrealizowania w warunkach laboratoryjnych (np. wymagania dotyczace pobudzenia
nieskonczenie krotkim impulsem energii - impuls Diraca), wyniki uzyskane
bezposrednio na podstawie tej teorii obarczone sg zwykle btgdami. Podstawowe
wymagania modelu opisujgcego transport ciepla, jakie sa wymagane dla uzyskania
idealnych warunkéw pomiaru w metodzie LF, mozna sklasyfikowa¢ nastepujaco [8]:

e nieskonczenie krotki czas trwania impulsu,

e Dbrak strat ciepta (zarowno konwekcyjnych jak i radiacyjnych),
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e Dbardzo mata grubo$¢ probki w pordwnaniu z pozostatymi wymiarani (a wigc
roOwniez w poroOwnaniu ze Srednicg wigzki promieniowania laserowego),

e 7rodlo ciepla nieskonczenie cienkie w porownaniu z gruboscig probki,

e jednorodny (izotropowy) material,

e jednorodne (w czasie 1 przestrzeni) zrodto ciepta.
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badanym
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Zbyt duze odstepstwa od tych warunkéw powoduja powstawanie znaczacych
btedow w obliczanych wartosciach dyfuzyjnosci cieplnej. Do gtownych efektow nie
uwzglednianych przez ten model nalezy zaliczy¢ [8]:

o cfekty skonczonego czasu trwania impulsu ciepta (impulsu laserowego)
wystepujace glownie dla cienkich probek materiatow dobrze przewodzacych
cieplo. Z obliczen przedstawionych przez Heckmana [9] wynika, ze wystarcza, aby
impuls promieniowania byt krotszy 20 razy od czasu tos, zeby mozna byto pominaé
te efekty;

e radiacyjne straty ciepta z powierzchni (szczegdlnie frontowej) probki - zjawisko to
wystepuje  gtownie w przypadku masywnych prébek znajdujacych sie
W wysokiej temperaturze lub absorbujacych znaczne ilosci ciepta (co powoduje
znaczny wzrost temperatury w warstwie bedacej zrodtem ciepta);

e konwekcyjne straty ciepta wystepujace w przypadku grubych probek materiatow
o stosunkowo matym wspoétczynniku wyréwnywania temperatury, czyli wtedy, gdy
czas potrzebny tylnej powierzchni do osiggnigcia swojej maksymalnej temperatury
jest bardzo dhugi;

o ecfekty zwigzane z niejednorodnos$cig przestrzenng powierzchniowego zrdodla
ciepta, ktérej przyczynami moga by¢ niejednorodno$¢ wigzki promieniowania
laserowego, nierdwna (chropowata lub falista) powierzchnia frontowa,
niejednorodna przypowierzchniowa warstwa materiatu (pory, mikropgkniecia itp.);

e zakldcenia w polu temperatury wywotane przemianami fazowymi;

e zmiany ksztaltu historii temperatury spowodowane transportem masy we wnetrzu
probki (np. pary wodnej w ciele porowatym);

e obecno$¢ pasozytniczych pojemnosci cieplnych zrodta ciepta oraz czujnika
temperatury, wystepujaca gtownie dla matych probek materialdéw o stosunkowo
malym cieple wlasciwym i duzym wspoétczynniku wyrdwnywania temperatury.

W pracy [8] przedstawiono zestawienie dotyczace prac badawczych w zakresie
metod korekcji bledow. W przypadku radiacyjnych strat ciepta metody korekcji
zostaty opracowane przez Cowana [10], Heckmana [9], Clarka i Taylora [11] Cape’a
| Lehmana [12] oraz Jamesa [13]. Badania nad tym problemem trwajag w dalszym
ciggu (np. [14]). Z kolei wystapienie efektu skonczonego czasu trwania impulsu
analizowali Cape i Lehman [12] oraz Clark i Taylor [15]. Beedham i Dalrymple [16],
MacKay i Schriempf [17] oraz Taylor [18] badali rowniez wplyw niejednorodnego
powierzchniowego zrodla ciepta na ksztatt historii temperatury oraz dokltadno$¢

wyznaczenia WwspOlczynnika wyréwnywania temperatury 1 stwierdzili, ze dla
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poprawnosci osiggnigtych wynikow istotna jest jedynie jednorodnos¢ zrodla ciepta
W jego centralnej czesci. Pierwsze analizy teoretyczne zjawiska transportu laserowo
generowanego impulsu ciepta w materiale niejednorodnym przeprowadzit Kerrisk [19,
20], okreslajac krytertum homogenicznosci dla materiatow badanych za pomoca
metody LF.

7.3. Wplyw warunkow pomiarowych na pomiary dyfuzyjnosci cieplnej
materialow ceramicznych metoda laserowq impulsowa

W przeciwienstwie do metod korekcji btedow w literaturze istnieje stosunkowo
niewiele informacji na temat wplywu warunkéw pomiaru na wyniki dyfuzyjnosci
cieplnej. W pozycji [21] dokonano oceny wptywu na wyniki nastepujacych
parametrow procesu pomiarowego:

e doboru linii odniesienia,

e grubosci probki,

e metody korekcji btgdow,

e mocy lasera i czasu trwania impulsu,

e obecnosci lub nie warstwy grafitu na wybranych powierzchniach.

Wplyw linii odniesienia analizowano na przykladzie probek ceramicznych typu
Al;03, UO2 i pyroceram 9606. Z zaleznoSci matematycznych przedstawionych
W pozycji [21] wynika, ze rozklad temperatury T w izolowanej cieplnie probce
0 grubosci | w funkcji czasu t ma charakter pokazany na rys. 7.4 [21].

Linia ciagla wskazuje idealny rozklad temperatury znormalizowanej w funkcji
czasu i w tym przypadku obliczenie czasu potowkowego ti2 nie jest problematyczne.
Natomiast w rzeczywistych warunkach pomiaru wynikiem wygenerowania impulsu
laserowego moze by¢ pojawienie si¢ odchylen od zatozonego przebiegu, ktore
objawiaja si¢ wzrostem temperatury powierzchni os$wietlanej. Zasadniczym
problemem w korekcji biedu staje si¢ wowczas prawidtowy dobor wartosci
odniesienia. Jezeli za lini¢ odniesienia przyjmie si¢ tzw. warto$¢ VAL (value after
laser pulse), oznacza to, ze poczatek obliczania czasu potdwkowego rozpoczyna si¢ po
zakonczeniu impulsu wzbudzajacego. Oznacza to rdéwniez, ze temperatura
powierzchni o$wietlonej (przodu probki) jest stata, a efekt cieplny obserwowany jest
po zakonczeniu impulsu. W przypadku gdy takiego wzrostu temperatury nie
obserwuje si¢, proponowana jest metoda korekcji na podstawie wartosci temperatury
odniesienia przed inicjacjg impulsu laserowego (BEG - value before laser pulse), co
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wskazuje na poczatek wzrostu temperatury tylnej powierzchni probki jeszcze przed
zakonczeniem dziatania impulsu. W tym przypadku obliczanie czasu potdéwkowego

rozpoczyna si¢ rowniez przed zakonczeniem impulsu wzbudzajacego.

e Model idealny
| == = Linia bazowa w modelu VAL

I, | - Linia bazowa w modelu BEG
0.2 i :
/: "\ | ‘t1/2
N R O T L oo P
0 ox 2 4 6
BEG VAL t'=nat/l’

Rys. 7.4. Historia temperaturowa probki w warunkach idealnych i rzeczywistych oraz linie bazowe w
modelach korekcji VAL i BEG

Badania przeprowadzone na pyroceram 9606 wykazaty, ze w tym przypadku
temperatura tylnej $ciany probki rosnie po zakonczeniu impulsu 1 wymaga
zastosowania korekcji metoda VAL, natomiast probka z Al,Os wykazuje odmienny
charakter przyrostu temperatury, ktéra zaczyna rosnaé jeszcze przed zakonczeniem
impulsu, co wymaga zastosowania korekcji metoda BEG. Przeprowadzona analiza
wynikow wykazata, ze w przypadku materiatow, w ktorych obserwowano wzrost
temperatury po zakonczeniu impulsu i wskazana jest korekcja metoda VAL, rowniez
korekcja metoda BEG daje bardzo podobne rezultaty. W sytuacji odwrotnej z kolei,
gdzie wzrost temperatury obserwowany jest jeszcze przed zakonczeniem impulsu,
zastosowanie metody BEG (wskazanej) i VAL daje duze rozbieznosci w uzyskanych
wynikach, co przedstawiono na rys. 7.5 [21].
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Rys. 7.5. Wplyw doboru linii bazowej w modelach korekcji VAL i BEG na dyfuzyjnos$¢ cieplna

Wplyw grubosci probki badano na probkach ze spiekanego tlenku aluminium
0 grubosci rzedu 1 i 3 mm. Nie wykazano wpltywu grubosci probki na réznice
w wynikach dyfuzyjnosci, co wskazuje na skuteczng korekcje metoda Cowana
efektow konwekcyjnej straty ciepta [21]. Przeprowadzona analiza wykazata, ze
z zastosowanych metod korekcji btgdow najskuteczniejsza jest metoda Cowana, co w
pewnej czesci wynika z faktu, ze nie ma ograniczen co do doboru typu linii
odniesienia. W pozostatych przypadkach, tj. metodach korekcji Clarka i Tayolora oraz
Degiovanniego, takie ograniczenia wystepuja. Badania mocy lasera, ktoérg zmieniano
od 10%, 50% i 100% warto$ci nominalnej, podobnie jak zmiana czasu trwania
impulsu od 0,2 do 0,8 ms nie wykazaty wptywu na warto$¢ uzyskanej dyfuzyjnosci
cieplnej w catym zakresie temperatury pomiaru.

Gtownag rolg pokrycia powierzchni koloidalnym grafitem jest zwickszenie
absorpcji ciepla przez powierzchni¢ probki i utrzymanie jej na statym poziomie,
w przypadku gdy w trakcie proby wraz ze wzrostem temperatury nast¢puje zmiana
barwy powierzchni probki. Ponadto warstwa taka powoduje znaczne zmniejszenie
chropowatosci  oswietlanej powierzchni. W  przypadku probek czesciowo
transparentnych rola warstwy grafitowej na powierzchni oswietlanej zwigzana jest
Z uniemozliwieniem wigzce swobodnego przej$cia przez probke. Natomiast grafit na
tylnej powierzchni ma chroni¢ detektor podczerwieni, zanim impuls cieplny dotrze do
powierzchni tylnej.
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W przeprowadzonych badaniach stwierdzono, ze w przypadku ceramiki ,,czarnej”,
tj. tlenku uranu, obecno$¢ warstwy grafitowej lub jej brak nie wptywa na wynik
pomiarow. Z kolei dla ceramiki typu pyroceram 9606 dyfuzyjnos$¢ bardzo silnie zalezy
od obecnos$ci grafitu na przedniej lub/i tylnej powierzchni probki. Stwierdzono, ze
obecnos$¢ grafitu na powierzchni o§wietlanej powoduje uzyskanie wynikow zblizonych
do wynikow dla probki bez grafitu, natomiast zastosowanie warstwy grafitowej na
tylnej powierzchni znacznie obniza warto$¢ dyfuzyjnosci. Wynika ztego, ze
w przypadku ceramiki czesciowo transparentnej brak warstwy grafitu na powierzchni
tylnej powoduje zwigkszenie wartosci dyfuzyjnosci cieplnej w wyniku emitowania
dodatkowego ciepta radiacyjnego, ktore nie moze by¢ absorbowane przez warstwe
grafitu (a wlasciwy impuls ciepty nie dotart jeszcze do powierzchni tylnej). Powoduje
to zmniejszenie czasu potowkowego 1 w konsekwencji wirtualne zwigkszenie
dyfuzyjnosci. W przypadku prébek z bialej ceramiki nalezy stosowaé obustronng
warstwe grafitu, poniewaz ten typ materialdow jest catkowicie przezroczysty dla
promieniowania laserowego. Wplyw obecnos$ci warstwy grafitu na dyfuzyjnos¢

cieplng tlenku aluminium przedstawiono na rys. 7.6 [21].
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Rys. 7.6. Wptyw warstwy grafitu koloidalnego na dyfuzyjno$¢ cieplng

Glownym celem badan wiasnych realizowanych w ramach badan statutowych
Instytutu Inzynierii Materiatlowej byto okreslenie podstawowych zagadnien
zwigzanych z metodyka oceny dyfuzyjnosci cieplnej metoda LF przy uzyciu
urzadzenia LFA427 firmy Netzsch, zakupionego w ramach projektu zamawianego
MNISW nr 01/1/2007 pt.: Technologia modyfikacji warstwy wierzchniej
zaawansowanych materiatow konstrukcyjnych, zadania pt.. Opracowanie podstaw
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technologii otrzymywania, metodq natryskiwania cieplnego, powtokowych barier
cieplnych (TBC) z wykorzystaniem nowych materiatow ceramicznych oraz
charakterystyka ich wilasciwosci, ktorego kierownikiem byt dr inz. Grzegorz Moskal.
Projekt realizowany byt w latach 2007-2010.

Podstawe prowadzonych dziatan stanowita instrukcja stanowiskowa okreslajgca
podstawowe operacje zwiazane z zalecanym przez producenta sposobem wykonania
badan. Przeprowadzone prace rozpoznawcze wykazaly, ze gldwnymi czynnikami
wplywajacymi na uzyskanie wiarygodnych 1 powtarzalnych pomiarow dyfuzyjnosci
cieplnej metodg laser—flash (poza standardowymi procedurami) przy uzyciu aparatury
LFAA427 firmy Netzsch sa:

e grubos¢ 1 ksztalt probki,

e prawidlowy dobor czasu pomiaru,

e prawidlowy dobor czasu pomiedzy poszczegolnymi ,,strzatami” lasera,

e uzyskanie odpowiedniej warstwy grafitu na powierzchni badanej probki,
e ustalenie dynamicznych warunkéw pomiaru.

Oczywistg sprawg jest, ze podstawowym zagadnieniem jest rOwniez przestrzeganie
procedur badawczych opracowanych przez producenta urzadzenia, a wspomniane
czynniki wymagaja tylko doprecyzowania z punktu widzenia specyfiki badanego
materiatlu, ktorym byly materialy ceramiczne o wysokich wlasciwosciach
izolacyjnych.

Pierwszym z omawianych czynnikéw byla grubo$¢ probki. Jej znaczenie jest
wbrew pozorom niezwykle istotne. Aparaturowo mozliwe jest zastosowanie probek
o grubosci rzedu do 99 mm, jednakze w praktyce wykazano, ze dla materiatow
ceramicznych o stosunkowo dobrych wilasnosciach izolacyjnych wskazane jest
zastosowanie probek okraglych lub kwadratowych o grubosci nieprzekraczajacej
5mm (maksymalna grubos$é¢, o ile nie istnieja mozliwosci techniczne wykonania
probek o mniejszej grubosci). Wynika to z prostego faktu, ze wraz ze wzrostem
grubosci gwaltownie wydtuza sie czas pomiaru (w skrajnych przypadkach nawet do
100 000 ms — dla poréwnania dla stopéw magnezu jest to ok. 1000 ms). W rezultacie
w praktyce niemozliwe staje si¢ uzyskanie stabilnych warunkéw wyjsciowych -
odniesienia (tzw. linii bazowej, ktéra musi wykazac si¢ liniowg stabilno$cig napigcia
przez czas odpowiadajacy 25% tacznego czasu akwizycji). W efekcie nie jest
spelniony warunek brzegowy pozwalajacy na wykonanie strzalu (impulsu)
laserowego, ktérego rolg jest wygenerowanie w materiale badanym fali sprezystej
(mierzona wielko$¢) i okreslenie czasu jej propagacji przez probke (czas potdéwkowy).

Przy tak dlugim okresie pomiarze stabilnosci linii bazowej bardzo trudno jest uzyskac
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warunki pozwalajace na wykonanie wlasciwego 1 powtarzalnego pomiaru.
Zastosowanie probek o mniejszej grubosci zdecydowanie skraca okres pomiaru
stabilnosci. Oczywisty jest rowniez fakt wystepowania strat ciepta w wyniku procesow
konwekcyjnych.

Grubos$¢ probki zwigzana jest bezposrednio z zachowaniem rownolegtosci dolnej
I gornej powierzchni pomiarowej. Powierzchnie nierownolegle 1 o duzej
chropowatosci powoduja, ze grubos¢ rzeczywista moze by¢ rozna od wartosci
pomiarowej. Wymaga to bardzo doktadnego i delikatnego (zwtaszcza w przypadku
porowatych materialdw ceramicznych przeznaczonych na formy) przygotowania
powierzchni probek. Powstanie w trakcie obrobki mechanicznej peknigé
| rozwarstwien zasadniczo wplywa¢ bedzie na uzyskany wynik pomiaréw
dyfuzyjnosci i brak ich doktadnosci.

Prawidlowy dobor grubosci probki wigze si¢ bezposrednio z doborem czasu
pomiaru. Zastosowanie cienkich probek pozwala na zmniejszenie czasu akwizycji.
Przyktadowy wynik zbyt dtugiego czasu akwizycji danych w temperaturze 900°C oraz
jego wplyw na obliczony model przedstawiono na rys. 7.7. W tym przypadku
powinien on by¢ zmniejszony z wartosci 120 000 do 60 000 ms, co pozwolitoby na
lepsze dopasowanie modelu. Z drugiej strony zbyt krotki czas akwizycji moze
doprowadzi¢ do blednych wynikéw, zwigzanych z bledng interpretacja uzyskanej
Krzywej.

Wyniki uzyskane w temperaturze otoczenia i 1100°C wskazujg na istotny wptyw
temperatury na charakter otrzymanego sygnalu. Wzrost temperatury powoduje
bowiem uruchomienie mechanizmu radiacyjnego przewodzenia ciepla, co wptywa na
zwigkszenie dyfuzyjnos$ci cieplnej. Przy tym efekt ten nasila si¢ wraz ze wzrostem
temperatury, co w polagczeniu z innymi wspomnianymi czynnikami utrudnia
wykonanie pomiaréw w temperaturze od ok. 1300 do 1550°C. Generowanie wtérnego
promieniowania, bedacego efektem wzbudzenia wiazka laserowg atomow, powoduje
zatem pojawienie si¢ kolejnych probleméw metodycznych. Wynikaja one nie tylko
z koniecznosci dopasowania czasu akwizycji, ale przede wszystkim potrzeby doboru
wystarczajaco dlugiego czasu pomiedzy poszczegdlnymi strzalami w zadanej
temperaturze. Standardowo stosowane sg trzy strzaty laserowe w kazdej temperaturze
pomiaru. Przerwa pomigdzy nimi nie przekraczata 1 minuty. Przeprowadzone badania
wykazaly jednak, ze dla tworzyw ceramicznych o dobrych wtasciwosciach
izolacyjnych wskazane jest zastosowanie 10 minut przerwy miedzy poszczegdlnymi
strzatami, co pozwala na uzyskanie powtarzalnych wynikow. Rezultat zbyt krotkiego

czasu miedzy poszczegolnymi strzatami przedstawiono na rys. 7.8.
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Rys. 7.8. Przyktadowy wynik dyfuzyjno$ci z widocznym rozrzutem wynikow W wysokKiej
temperaturze pomiaru

Wyniki te wskazuja, ze przy zbyt krotkim czasie przerwy wraz ze wzrostem
temperatury rosnie rozrzut pojedynczych pomiarow w zadanej wysokiej temperaturze.
Zwigkszenie temperatury pomiaru powoduje rowniez oslabienie tego sygnatu i jego
nieustabilizowanie. Przeprowadzone proby wykazaty, ze poprawe jakosci sygnatu
mozna uzyskac przez zastosowanie zewngtrznej warstwy grafitowej o duzej grubosci,

co pozwala nie tylko na poprawe transmisji impulsu laserowego i zmniejszenie jego
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rozpraszania, lecz takze na jego penetracj¢ w glagb porowatej struktury probek.
W wyniku tego wzrost temperatury nie powoduje calkowitego odparowania grafitu,
a jego pozostaloSci zmniejszaja rozpraszanie impulsu na powierzchni, przez co
uzyskany sygnat jest zdecydowanie mocniejszy 1 stabilniejszy. Przyktadowy wynik
otrzymany dla formy mulitowej pokrytej zbyt mata 1 odpowiednig iloscig grafitu oraz
krzywa modelowa przedstawiono na rys. 7.9. Uzyskany wspdiczynnik dopasowania
byt jak na te warunki stosunkowo wysoki 1 wynosit 0,96555.
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Rys. 7.9. Wptyw warstwy grafitowej na ksztalt uzyskanych historii temperaturowych (u gory — zbyt
mato grafitu, na dole - wystarczajaca grubos¢ warstwy)

Ostatnim z czynnikéw, ktory zidentyfikowano w trakcie badan rozpoznawczych,

jest dobor dynamicznych warunkéw pomiaru, zwigzanych z przeplywem gazow
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ochronnych. Pozwala to na unikni¢cie wplywu wydzielajacych si¢ gazow na uzyskane
wyniki, a z drugiej strony umozliwia zwigkszenie trwatosci termopar.

Uwzgledniajac  wszystkie wspomniane czynniki, tj. dobierajac w praktyce
indywidualnie dla kazdego strzatu czas detekcji, przyjmujac za najkorzystniejsza
grubos$¢ ponizej 5 mm oraz czas pomig¢dzy impulsami rzedu 5 — 10 minut, a takze
obustronne pokrycie probek grafitem, udato si¢ uzyska¢ zadowalajacy efekt zwigzany
z powtarzalnoscig uzyskanych wynikow (rys. 7.10). Przy tym dotyczy to tylko

parametrow zwigzanych z technicznym wykonaniem pomiaru na urzadzeniu LFA 427.
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Rys. 7.10. Wyniki pomiarow dyfuzyjnosci cieplnej probek ceramicznych po zastosowaniu
zoptymalizowanych parametréw testu LF - powtarzalno$¢ pomiaréw

Celem opisanych badan bylo doprecyzowanie procedur pomiaru dyfuzyjnosci
cieplnej z punktu widzenia uzyskania powtarzalnych wynikow dla materiatow
ceramicznych. Przeprowadzone badania wykazaly, ze konieczne jest maksymalne
pocienienie probki do wymiarow rzedu 5 mm, W celu skrocenia czasu pomiaru.
Réwnoczesnie czas akwizycji powinien by¢ tak dobrany, aby dobrze dopasowywat
model matematyczny opisujacy historie temperatury. Wskazane jest réwniez
zastosowanie obustronnego pokrywana probki grafitem oraz wydtuzenie do 10 minut

czasu pomi¢dzy poszczegdlnymi strzalami w zadanej temperaturze.
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7.4. Przewodnictwo cieplne w powlokowych barierach cieplnych

Przewodnictwo cieplne w powlokowych barierach cieplnych stanowi krytyczny
parametr decydujacy o przydatnos$ci materialu do pelnienia tej funkcji. Nadrzgdnym
celem powlok TBC jest bowiem obnizanie temperatury na powierzchni pokrywanego
materialu. Przewodnos$¢ cieplna w powtokach typu TBC jest zjawiskiem zlozonym.
Zalezy od kilku czynnikow, wsrdd ktorych wyr6zni¢ mozna czynniki materiatowe
I morfologiczne mikrostruktury, te drugie wynikajgce z technologii wytwarzania
natry$nigtej] warstwy. Czynnik materialowy zwigzany jest w gltownej mierze ze
sktadem chemicznym proszku ceramicznego oraz z jego sktadem fazowym
| wystgpowaniem defektow sieci krystalograficznej. Kazdy material ma bowiem
unikalny dla niego zestaw wlasciwosci termochemicznych takich jak rozszerzalnos¢
cieplna, cieplo wilasciwe, dyfuzyjno$¢ termiczna czy przewodno$¢ cieplna. Kazdy
Z tych parametrow opisuje material w funkcji temperatury. Dlatego tez tak wazne jest
znalezienie fazy, ktoéra odznacza si¢ stabilno$cig wiasciwosci w calym zakresie
temperatury pracy. Czynnik technologiczny zwigzany jest z kolei z takimi
parametrami jak wystepowanie granic miedzyfazowych, obecnos¢ nieprzetopionych
czgstek, nieciaglosci 1 porowatosci w strukturze. Ksztalt, wielko$¢, orientacja 1 udziat
poszczegdlnych elementow mikrostruktury zalezg zardéwno od metody wykorzystanej
do wytworzenia warstwy, jak i od morfologii proszkow, z ktorych bariera cieplna ma
by¢ wykonana [22, 23-25].

Rozwazajac czynnik materiatlowy, mozna zatozy¢, ze transport ciepta w ciatach
statych spowodowany jest przez kierunkowy ruch gazu fononowego przenoszgcego
energi¢ [24]. Mechanizm fononowy obejmuje przenoszenie wzbudzonej energii
termicznej w atomach przez wzbudzanie fali sprezystej w materiale pomiedzy
sasiednimi atomami (fonondéw). Przewodnictwo cieplne (1) i zwigzany z nim transport
ciepta w fazie statej sa zalezne od $redniej drogi swobodnej fononow (I), ciepta
wlasciwego (Cv) i $redniej predkosci fononow (¥) i okreslone jest to rownaniem (7.6).
Najistotniejszym sposrod wymienionych czynnikéw, najsilniej wpltywajacym na
obnizenie przewodnosci cieplnej, jest skrocenie $redniej drogi swobodnej fonondw.

1= %Cvﬁl_ (7.6)

Predko$¢ propagacji fali w ciatach statych wynosi w przyblizeniu kilka km/s,
a szybko$¢ przenikania ciepta jest proporcjonalna do gradientu temperatury.
Wydajno$¢ transportu ciepta regulowana jest przez opdr stawiany przez strukturg

krystaliczna, wplywajacy na rozpraszanie fonondéw. W krystalicznych materiatach
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dielektrycznych, jakimi sa omawiane ceramiki natryskiwane cieplnie, defekty
punktowe, takie jak atomy migdzyweztowe 1 substytucyjne oraz wakanse, wptywaja na
drgania sieci, a przez to prowadza do rozpraszania fonondéw. Innym aspektem jest
wystepowanie anharmonicznych drgan sieci krystalicznej, rdéwniez majacych
konsekwencje w rozpraszaniu fononowym, ktorych intensywnos$¢ rosnie wraz ze
wzrostem temperatury. Skala przytoczonych efektow zalezna jest od wystepujacych
w sieci fluktuacji masy (réznice mas atomowych) oraz fluktuacji pola odksztatcen (na
skutek roznych wielkos$ci atomow oraz rdéznic w energii wigzan miedzyatomowych).
Wszystkie wspomniane czynniki prowadzg do skrocenia Sredniej drogi swobodnej
fononow [22, 23, 25].

Z technologicznego punktu widzenia glownymi czynnikami wplywajacymi na
przewodnictwo cieplne w warstwie ceramicznej sa aspekty zwigzane z mikrostrukturg
1 obeymuja porowatos¢, poziom zanieczyszczen, obecnos¢ granic mig¢dzyfazowych
oraz wielko$¢ ziaren. Podobnie jak w przypadku wad sieci krystalograficznej, pory
stanowig przeszkode dla propagacji fali cieplnej, a tym samym wptywaja na obnizenie
przewodnosci cieplnej materiatu. Jednak w materialach porowatych wymiana ciepta
przebiega nie tylko przez przewodzenie ciepla, lecz takze na zasadzie konwekcji oraz
promieniowania cieplnego. Udzial promieniowania cieplnego w calkowitym
przenikaniu ciepta jest proporcjonalny do wielkosci poréw i1 do czwartej potegi
temperatury. Skutkuje to tym, ze w wysoke] temperaturze duze pory sprzyjaja
wzrostowi wspotczynnika przewodzenia ciepta, gdyz wraz ze wzrostem temperatury
prowadza do zwigkszonego przeptywu ciepta przez material, stanowigc obszary
wzbudzania promieniowania cieplnego. Z drugiej strony, obecno$¢ matych porow,
o wymiarach mikrometrycznych, utrudnia przenoszenie ciepla, i to niezaleznie od
temperatury [22, 23, 25-28].

Z punktu widzenia porowatosci powtokowej bariery cieplnej mozna przyjac, ze
spadek przewodnos$ci cieplnej jest zwigzany w gléwnej mierze z udziatem
obje¢tosciowym porow oraz ich rozmiarem. Empiryczna formuta korelacji pomiedzy
porowatoscia a wymiang ciepta zaproponowana przez [29, 30] nie uwzglednia
réznorodnosci morfologii poréw, ktéra ma zasadniczy wplyw na wlasciwosci
izolacyjne powlok TBC. Efekt ten uwzgledniony zostat w pracy [31], w ktorej
wprowadzono rownania uwzgledniajace ksztatty porow wystepujacych w powlokach
natryskiwanych plazmowo. Okres$lony zostal wpltyw porow horyzontalnych oraz
sferycznych oraz wyprowadzono réwnania opisujace ten wptyw. Zatozono, ze rola
porow o charakterze wertykalnym jest pomijalnie mata. We wzorach nie

uwzgledniony zostat jednak udziat promieniowania cieplnego, ktére w temperaturze
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powyzej 700°C zaczyna odgrywac znaczacg rolg, co wplywa na dokltadnos¢ podczas
stosowania wspotczynnikow korelacji w wyzej temperaturze. Sama formula opiera si¢
na dwoch funkcjach sktadowych. Pierwszg z nich jest rownanie Maxwella (7.7)
dotyczace wzajemnie odizolowanych poréow o sferycznym ksztalcie badz zblizonym
do niego (Ps) [31].
Sty 2 e 7.7
Alita 2
gdzie:
Asfer — przewodno$¢ cieplna uwzgledniajgca udziat porowatosci sferycznej,
Aitq — €mpiryczna przewodno$¢ cieplna,
D, rer — udzial objetosciowy porowatosci sferycznej.
Drugi element funkcji sktadowej, réwnanie (7.8), zostal opracowany przez

Kachanova i uwzglednia wptyw poréw horyzontalnych [32, 33]
Ahor 20, /d
oy (2) 4

Alita s t

gdzie:
Anor — przewodnos¢ cieplna uwzgledniajaca udziat porowatosci horyzontalne;,
@, — udzial objetosciowy porowatosci sferycznej,
d/t — wspotczynnik $redniej dtugosé do szeroko$ci poréw horyzontalnych.
Efektywna warto$¢ przewodnictwa cieplnego zaproponowana przez Scardiego,

zmodyfikowana w pracy Jadhowa, przedstawia si¢ rownaniem (7.9) [31, 34, 35].

skor @ or sfer

Al]:ta = [fz <ﬁ> fl((psfer) +f1 (1 @ or) fz((phor)] (7-9)
gdzie:
Askor — przewodnos$¢ cieplna skorygowana uwzgledniajaca udzial porowatosci

horyzontalnej oraz sferycznej,
f1 i fo — stanowig odpowiednio roéwnania (7.7) i (7.8).

Doktadnos¢ zaprezentowanych réwnan zostala potwierdzona eksperymentalnie
m.in. w pracach [31, 34, 35] odnoszacych si¢ do modelowania porow o roznej
geometrii w powtokach natryskiwanych cieplnie na przewodnictwo cieplne.

Kolejnym z czynnikéw technologicznych wplywajacych na wlasciwosci izolacyjne
natryskiwanej warstwy jest udzial granic ziarn oraz w wigkszym stopniu granic
mig¢dzyfazowych. Rozpraszanie fononoéw na granicach wplywa na obnizenie
przewodnictwa cieplnego przez zmniejszenie $redniej drogi swobodnej fonondw.

Efekt zalezy od wielkosci ziaren faz tworzacych powloke badz wielkosci wtracen.
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Badania okreslajg zaleznos¢, w ktérej drobne wtracenia powoduja wigkszy spadek
przewodnictwa cieplnego, co ma zwigzek ze zwigkszonym udzialem granic [36, 37].
Wiazac wszystkie rozpatrywane aspekty materiatowe 1 technologiczne,
zaproponowano rownanie, w ktérym $rednia droga swobodna fononéw w materiatach
dielektrycznych (1) wyrazona jest zaleznoscig (10) wynikajaca z addytywnosci dla
odwrotnosci wszystkich efektow rozpraszajacych przewodzenie ciepta. W przypadku
powtok ceramicznych natryskiwanych cieplnie opdr jednostkowy dla przewodzenia
fononowego stanowi sume oporéw bedacych zarowno czynnikami materiatowymi,
takimi jak [; — srednia droga swobodna zwigzana z rozpraszaniem anharmonicznym
(rozpraszanie Umklapp) i l; — Srednia droga swobodna zwigzana z rozpraszaniem na
defektach punktowych, jak i czynnikami wynikajacymi z technologii a wptywajacych
na strukture materiatu, czyli [, — $rednia droga swobodna zwigzana z rozpraszaniem

na granicach ziarn oraz granicach migdzyfazowych czy [,, — srednia droga swobodna

zwigzana z rozpraszaniem na drobnych porach w materiale [36-39].

1 1 1 1 1

7:E+E+E+E (710)

7.5. Pomiar dyfuzyjnosci cieplnej powlokowych barier cieplnych — warstwa
podkladowa (mi¢edzywarstwa)

Pomiar dyfuzyjnos$ci cieplnej miedzywarstwy jest praktycznie niespotykany
w literaturze fachowej. Wynika to z trudnosci wykonania probek, grubos¢ takiej
powtoki bowiem to maksymalnie 200-300 um. W ramach badan Instytutu Inzynierii
Materialowej badania polegajace na ocenie dyfuzyjnosci cieplnej metoda LF
wykonano na powtoce otrzymanej metoda natrysku plazmowego z proszku typu
Ni-22Cr-10Al-Y. Dla poréwnania zrealizowano badania bezposrednio na proszku tego
samego typu po prasowaniu oraz na materiale masywnym otrzymanym metodg
metalurgii proszkow. Zakres temperaturowy pomiaru wynosit od 25°C do 1200°C.
Morfologi¢ zastosowanego materialu wyjSciowego przedstawiono narys. 7.11.

Uzyty proszek to materiat dostepny komercyjnie, przeznaczony do natrysku
plazmowego powlok zaroodpornych metodami plazmowymi, charakteryzujacy sie
sferycznym ksztattem. Wyniki badan skladu fazowego wskazuja na obecnosc
dominujacej fazy NizAl oraz Ni i prawdopodobnie NiAl.
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Rys. 7.11. Morfologia proszku typu Ni-22Cr-10Al-Y a) powierzchnia, b) struktura wewnetrzna

Drugim typem materiatu byl stop otrzymany w wyniku spiekania proszkow
bazowych w temperaturze 950°C. Ze strukturalnego punktu widzenia materiat ten
najbardziej przypomina stopy masywne i stanowi¢ bedzie najbardziej realny punkt
odniesienia. Wyniki badan strukturalnych tego materiatu przedstawiono na rys. 7.12.
Ostatnim typem analizowanego materiatu byta powloka otrzymana metodg natrysku
plazmowego na podlozu typu IN 625. Grubo$¢ powloki wynosita 125 pum, a jej
budowa wewnetrzna przedstawiona zostata na rys. 7.13. Z punktu widzenia fazowego
powloka po procesie natrysku charakteryzuje si¢ obecnoscig wtracen tlenkowych,
niewielkg porowato$cig oraz obecnoscig faz analogicznych do przypadku stopu
masywnego. Sugeruje to, zwlaszcza obecnos$¢ tlenkéw 1 pustek, nizsze wartosci
przewodnictwa cieplnego.

R A TR

Rys. 7.12. Morfologia stopu typu Ni-22Cr-10Al-Y a) mikroskop $wietlny, b) mikroskop skaningowy
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‘l 200 um

Rys.  7.13. Morfologia powloki typu Ni-22Cr-10Al-Y a) mikroskop  $wietlny,
b) mikroskop skaningowy

Badania dyfuzyjnosci cieplnej zrealizowano w zakresie temperatury 25-1200°C
Z krokiem co 100°C. Pomiary wykonano na probkach kwadratowych o grubosci ok.
2 mm. Analizie poddano nast¢pujace formy morfologiczne stopu Ni-22Cr-10Al-Y.
Pierwsza z nich to proszek po procesie prasowania, druga stop otrzymany droga
metalurgii proszkow z analogicznego proszku, w trzecim przypadku ocenie poddano
blachy walcowane ze stopu In 625 z natryskang powtoka Ni-22Cr-10Al-Y.
Szczegotowe wyniki badan dyfuzyjnosci cieplnej dla tych materiatow przedstawiono
narys. 7.14.

10

—s— Amdro62-proszek (A962) - Diffusivity

—— AMS 5599 (AMS5599 walcowana) - Diffusivity

—+— AMS5599/Amdry 962 (NiCrAlY) - Diffusivity

—y— Amdry 962 spiek (2) (Amdry 962 spiek (2)) - Diffusivity

Thermal Diffusivity /(mm*2/s)

0 200 400 600 800 1000 1200

Temperature /°C

Rys. 7.14. Dyfuzyjno$¢ cieplna badanych materialow

Z uzyskanych danych wynika, ze material w postaci proszku najbardziej odbiega
od pozostatych wynikéw, co jest rezultatem obecnosci licznych pustek w probcee.

Wynik ten jest bledny i nie odpowiada rzeczywistym wlasciwosciom fizycznym
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materiatu bazowego. W pozostatych przypadkach mozna zauwazy¢, ze materiat
w postaci spieku charakteryzuje si¢ znacznie wyzsza dyfuzyjnoscia cieplng w stosunku
do probki proszkowej. W celu poréownaniu tego wyniku z probkg w postaci
powtokowej usuni¢to materiat podtoza In 625 1 badaniom poddano warstwe w postaci
jedynie samodzielnej powtoki. Wyniki tych analiz przedstawiono na rys. 7.15.
Z danych tych wynika, ze dyfuzyjnos¢ cieplna powloki jest znacznie nizsza od
dyfuzyjnosci stopu podstawowego do temperatury ok. 800°C, powyzej nastepuje zas
jej skokowy wzrost. Obserwowane efekty sa zwigzane z obecnos$cig tlenkow i porow
w strukturze powloki (zwigkszenie wilasciwosci izolacyjnych) oraz silnego wzrostu

radiacyjnej sktadowej transportu ciepta w wyzszej temperaturze.

10

—a— Amdr962-proszek (A962) - Diffusivity
9 —y— Amdry 962 spiek (2) (Amdry 962 spiek (2)) - Diffusivity
—#— NiCrAlY (24.06.15) (NiCrAlY (24.06.15)) - Diffusivity

Thermal Diffusivity /(mm”2/s)
w

1 .’—-—M—.—/’/‘
0 200 400 600 800 1000 1200
Temperature /°C

Rys. 7.15. Dyfuzyjno$¢ cieplna stopu masywnego i powtoki typu NiCrAlY
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Rys. 7.16. Dyfuzyjnos¢ cieplna powtoki typu NiCrAlY po obliczeniach modelowych

Oprogramowanie Proteus™ urzadzenia LFA 427 pozwala na zastosowanie modelu

dwuwarstwowego 1 obliczenie wartosci dyfuzyjnosci cieplnej relatywnie cienkich
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powlok. W tym celu analizie poddano wyniki pomiarow dla probki In 625 bez
warstwy 1 z warstwg Ni-22Cr-10Al-Y. Zastosowano model dwuwarstwowy bez
korekcji i z korekcja impulsu (2L heatloos) (rys. 7.16 1 7.17).

=== NiCrAlIY powder [
™= MNiCrAlY sinter
ol | &~ MNiCrAlY coating
[ In 625 + NiCrAIY coating - 2L heatloss model with pulse correction ™ -
.
3 .
sl 8
E
; - L L .
E . v " 2 v i
-3 v
I v ' . v
2 . -3 s o . . .
£ 4 . 5 L "
- -
F)
-
- - - L
" [ ] - - - - &
s ) 200 ) 400 ' 800 ' 800 ' 1000 ) 1200

Temperature “C

Rys. 7.17. Dyfuzyjnos¢ cieplna powloki typu NiCrAlY po obliczeniach modelowych

W przypadku modelu z korekcja impulsu laserowego bardzo dobre przyblizenie
danych do modelu uzyskano dla zakresu temperatury do 500°C, podobny efekt
otrzymano dla modelu bez korekcji impulsu. W tym drugim przypadku dodatkowo
pewne zblizone wartosci uzyskano dla temperatury powyzej 500°C.

Przedstawione badania jednoznacznie wskazuja, ze morfologia materiatow uzytych
do badah ma =zasadniczy wplyw na wyniki pomiaréow dyfuzyjnosci cieplnej
otrzymywanych metoda laserowa impulsowa, co zwigzane jest z obecnos$cig
czynnikow strukturalnych wptywajacych na skuteczno$¢ transportu ciepta. Jednakze
podstawowg konkluzjg jest stwierdzenie, ze najlepsze rezultaty daje bezposrednie
wyznaczenie wartosci dyfuzyjnosci cieplnej powloki w funkcji temperatury, co moze
by¢ jednak zadaniem trudnym technicznie do wykonania. Wartosci otrzymane dla
materialu litego (masywnego) s3a jedynie zblizone do rzeczywistych danych

uzyskanych dla powtok.

7.6. Pomiar dyfuzyjnosci cieplnej powlokowych barier cieplnych — warstwa
ceramiczna

Znacznie wigcej danych literaturowych obecnych jest w zakresie charakterystyki
wlasciwosci izolacyjnych materialdow ceramicznych przeznaczonych do natrysku

cieplnego warstwy zewnetrznej] w powlokowych barierach cieplnych, jak réwniez
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wynikéw odnoszacych si¢ do dyfuzyjnosci cieplnej samych powlok ceramicznych
w postaci wolnej (tzw. free standing), a takze w ukladach dwuwarstwowych.
W konsekwencji rozrzut danych dotyczacych chociazby podstawowego materiatu
przeznaczonego na warstwe izolacyjna, tj. tlenku cyrkonu modyfikowanego tlenkiem
itru (YSZ), jest bardzo duzy, co sprawia pewne trudnosci, np. w doborze parametrow
procesu modelowania stanu naprezen w powlokach TBC. Wskazane jest zatem
opracowanie procedury wyznaczania warto$ci  dyfuzyjnosci cieplne; lub
przewodnictwa cieplnego w sposob wzglednie jednoznaczny 1 mozliwie zblizony do
realnych wartoS§ci. W ramach badan realizowanych przez Instytut Inzynierii
Materiatowej podjeto tego typu analizy, ktore wykazaty duze rdznice w wartosciach
dyfuzyjnosci cieplnej w zaleznos$ci od morfologii 1 formy przetworzenia bazowych
materialdw ceramicznych. Wykazano to na przykladzie proszkéw ceramicznych
otrzymywanych réznymi metodami takimi jak przetapianie plazmowe (HOSP™),
suszenie rozpytowe (SD) czy tez mielenie do wymiaréw zblizonych do tzw. nano.
Wyniki tych badan przedstawiono na rys. 7.18, gdzie wykazano, ze technologia
produkcji ma zasadniczy wplyw na morfologi¢ proszkow wyjsciowych, a to ma
przetozenie na wyniki pomiaréw dyfuzyjnosci cieplnej, ktére skorygowane
0 porowatosc zgodnie ze wzorem (7.9) przedstawiono na rys. 7.109.

Z Kkolei na rys. 7.20a przedstawiono porownanie dyfuzyjnosci cieplnej w zaleznosci
od zastosowanych zabiegdéw, tj. prasowania i prasowania wraz ze spiekaniem.
Z danych tych wynika, ze warto$¢ skorygowana dyfuzyjnosci cieplnej zgodnie
Z rOwnaniem (7.9) jest najbardziej zblizona do wynikow uzyskanych dla probek
prasowanych i spiekanych.

Wykazano réwniez bardzo silny wplyw samej metody syntezy. Najwyzsza
dyfuzyjno$¢ zanotowano w tym przypadku dla prasowanych 1 spiekanych proszkow
YSZ otrzymanych metoda chemiczng na mokro (C-P), nizsze wartosci uzyskano dla
proszkdw otrzymanych na drodze syntezy w stanie stalym. Probka otrzymana
w wyniku prasowania 1 spiekania proszkéw komercyjnych wykazala natomiast
najnizsze wartosci tego parametru w calym zakresie pomiarowym (rys. 7.20Db).
Roéznice te wynikaja ze struktury wewnetrznej otrzymanych spiekow, w tym
w szczegOlnosci wewngtrznej porowatosci stanowigcej podstawowa przyczyng
obserwowanych zjawisk.
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Rys. 7.18. Morfologia proszkéw YSZ przeznaczonych do natrysku plazmowego powlok TBC
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Rys. 7.19. Dyfuzyjno$¢ cieplna proszkow YSZ przeznaczonych do natrysku plazmowego powlok
TBC, skorygowana wzorem (9)
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Rys. 7.20. Dyfuzyjno$¢ cieplna proszkéw YSZ przeznaczonych do natrysku plazmowego powlok
TBC prasowanych i spiekanych (a) oraz otrzymanych r6znymi procesami syntezy (b)

W finalnym przypadku porowano dyfuzyjnos¢ cieplng rzeczywistej powtoki, ktora
to wyznaczono, stosujgc wspomniany model dwuwarstwowy. Stwierdzono, ze
uzyskane wartosci sg bardzo dobrze porownywalne z wynikami otrzymanymi dla
proszkow wyjsciowych HOSP™ poddanych prasowaniu i spiekaniu, co przedstawiono
narys. 7.21.
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Rys. 7.21. Mikrostruktura (a) i dyfuzyjnos¢ cieplna proszku YSZ typu HOSPTM po prasowaniu i
spiekaniu oraz powloki po procesie natrysku APS

7.7. Podsumowanie

Metodyka pomiaréw dyfuzyjnosci cieplnej opracowania zostala w ramach
pierwotnego projektu zamawianego MNISW nr 01/1/2007 pt.: Technologia
modyfikacji warstwy wierzchniej zaawansowanych materialow konstrukcyjnych,
zadania pt.: Opracowanie podstaw technologii otrzymywania, metodq natryskiwania
cieplnego, powtokowych barier cieplnych (TBC) z wykorzystaniem nowych materiatow
ceramicznych oraz charakterystyka ich wiasciwosci, realizowanego w latach
2007-2010. Badanie to nastgpnie kontynuowano w ramach projektu strategicznego pt.:
Zaawansowane materialy i technologie ich wytwarzania (nr wniosku: POIG.01.01.02-
00-015/09) w latach 2010-2015 oraz projektu NCN pt.: Nieniszczqca metoda
wyznaczania przewodnosci cieplnej cial stalych, realizowanego w latach 2014-2017.

Wyniki badan wlasciwosci izolacyjnych powtok TBC opierajgce si¢ na
opracowanych zasadach opublikowane zostaty w wielu pracach naukowych ,w tym np.
w Journal of European Ceramic Society. Werytfikacji naukowej poddano réwniez sama
metodologie¢ pomiaru dyfuzyjnosci cieplnej, ktora szczegdélowo zostata opisana
W czasopi$mie Journal of Thermal Analysis and Calorimetry.

Ponadto wykorzystano je w badaniach stanowigcych podstawe rozpraw
doktorskich i rozprawy habilitacyjnej zatytulowanych:

e .Odpornos¢ korozyjna powtokowych barier cieplnych na bazie pierwiastkow ziem
rzadkich” — Sebastian Jucha;

e ,Struktura i wlasciwosci cieplne tlenkéw A2B>07 0 sieci krystalicznej typu
pirochloru” — Michat Stopyra;

e  Mikrostruktura i wlasciwosci natryskiwanych plazmowo powlokowych barier
cieplnych na bazie cyrkonianu gadolinu” — Grzegorz Moskal.
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Rozdzial 8

ZAKRES METODYKI BADAN INZYNIERII PRODUKCJI W DOBIE
ROZWOJU KONCEPCJI PRZEMYSL 4.0 - WYZWANIA

8.1. Wprowadzenie

Przemyst 4.0 to okreslenie stosowane dla zmian wdrazanych w poszczegolnych
branzach w zwiazku z czwartg rewolucja przemystowsa, ktorag cechuja robotyzacja
procesOw wytwarzania 1 informatyzacja przeplywow. W przemys$le 4.0 nastepuje
zintegrowanie  technologii informatycznej (IT) 1  technologii przemystowej na
poziomie  operacyjnym  przedsicbiorstw  (OT).  Rozwigzania  stosowane
W przedsigbiorstwach na poziomie 4.0 sg udoskonalong formg powigzan
cybernetycznych ($wiata wirtualnego) 1 fizycznych ($wiata realnego).

Poczatki przemystu 4.0 datuje si¢ od 2011 roku. Krajem, ktéry zapoczatkowat
wdrozenie najnowszych rozwigzan cyberfizycznych w przemysle, byly Niemcy.
W roku 2011 na Targach Hanowerskich okreslenie to zostato uzyte po raz pierwszy
przy prezentacjach dotyczacych przysztosci przemyshu. W wyniku prac grupy roboczej
reprezentantdw niemieckiego biznesu, przemystu inauki powstal opublikowany
w 2013 roku dokument przedstawiajacy rekomendacje dla wdrozenia programu
nazwanego ,,Strategiczng inicjatywag INDUSTRIE 4.0”, w ktérym przedstawiono
obraz nowej rzeczywistosci, ksztaltowanej przez rewolucyjne zmiany w przemysle.
Okreslenie Industrie 4.0 pojawito si¢ réwniez w opracowanym przez rzad Niemiec
planie dziatan High-Tech Strategy 2020 jako jeden z kluczowych obszarow tej
strategii o nazwie: ,,Cyfrowa gospodarka i spoteczenstwo”. W Polsce koncepcja
przemystu 4.0 pojawila si¢ za sprawg politykéw 1 naukowcow. W polityce
gospodarczej kraju stawia si¢ od kilku lat na rozwoj cyfryzacji (digitalizacji).

Przedsiebiorstwa funkcjonujagce na polskim rynku, a nalezagce do kapitatu

Politechnika Slaska, Wydziat Inzynierii Materiatowej
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zagranicznego (filie, oddzialy przedsigbiorstw mig¢dzynarodowych) w niektorych
branzach przemystu (motoryzacja, sprzet gospodarstwa domowego) osiggnety juz
poziom 3.0 rewolucji przemystowej, czyli pelnej automatyzacji czynnosci
wytworczych (podstawowych 1 pomocniczych) 1 wkraczaja na poziom 4.0.
W ostatnich latach odbyto si¢ wiele konferencji poswigconych tematyce Przemyshu
4.0, a wyspecjalizowane firmy Kkonsultingowo-doradcze i os$rodki naukowe
opublikowaty pierwsze raporty o przygotowaniu przemystu w Polsce (poszczegolnych
branz) do osiggnigcia poziomu 4.0.

W Swietle powyzszych faktow przytoczono wyzwania stawiane inzynierii
produkcji (w ramach poszczegdlnych obszarow badawczych) i procesom
produkcyjnym wybranych branz przemystu, umozliwiajace ich rozwoj w perspektywie
Przemystu 4.0.

Niniejsza publikacji powstala na podstawie studium literaturowego 1 wiedzy
eksperckiej autorow oraz pigcioletniego doswiadczenia pracownikow Katedry
Inzynierii Produkcji stanowi istotny wktad w rozw6j naukowy inzynierii produkcji
w zakresie jej adaptacji do nowych wymogow inteligentnej produkcji, funkcjonujacej
w ukladzie cyberfizycznych systeméw przy szerokim dostepie do mozliwosci, jakie
daje Internet, w postaci Internetu Rzeczy (Internet of Things - 10T).

8.2. Czwarta rewolucja przemyslowa

Warunki gospodarki rynkowej i dokonujgce si¢ zmiany w systemie spotecznym
I gospodarczym w kraju, w Europie i na $wiecie spowodowaty przeobrazenia na rynku
pracy. Postepujaca koncentracja kapitatu w rgkach migdzynarodowych korporacji
irosngca rola silnych miedzynarodowych grup kapitalowych spowodowaty
globalizacj¢ produkcji 1 globalizacj¢ dostepu do informacji. Cechami
charakterystycznymi przemystu wspoétczesnego wieku sg wzrost produkcji, duza liczba
produktéw, szeroki dostep do ofert sprzedazy, tatwos¢ zakupu wyrobow, krotki czas
realizacji zamowien, szybka dostawa wyrobow do finalnych klientow itp. W globalnej
gospodarce informacje, pracownicy, materiaty, produkty, kapitat przemieszczajg si¢ po
catym $wiecie w coraz wigkszych ilosciach 1 z coraz wigkszg szybkoscig. Produkty
oferowane na rynku dajg si¢ pogrupowa¢ w dwie kategorie: produkty masowe
I produkty indywidualne (spersonalizowane). W odniesieniu do jednej oraz drugiej
kategorii produktow stawia si¢ na budowanie wartoéci dla klientow (przez cechy

materialne i niematerialne oferowanych do sprzedazy wyroboéw). Wraz z rozwojem IT
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roSnie w wydatkach na produkcje wudziat kosztow dziatan zwigzanych z
pozyskiwaniem i przetwarzaniem informacji dotyczacych projektowania, wytwarzania
oraz sprzedazy. Powstaja nowe, ,niematerialne” sktadniki kosztéw, zwigzane z
pojawieniem si¢ nowych, ,intelektualnych” kosztow rodzajowych [1] zwigzanych z
przygotowaniem kadry do obstugi cyberfizycznych systemow wytwarzania (ang.
cyber-physical production system — CPPS) w ramach Przemystu 4.0 [2].

Przemyst 4.0 to zbiorcze pojecie oznaczajace integracje inteligentnych maszyn,
systemOw oraz wprowadzanie zmian w procesach produkcyjnych, majacych na celu
zwickszenie wydajnosci wytwarzania oraz wprowadzenie mozliwosci elastycznych
zmian asortymentu. Przemyst 4.0 odnosi si¢ nie tylko do technologii, lecz takze do
nowych sposobow pracy i nowej roli ludzi w przemysle. Nurt ten znajduje wyraz w
koniecznosci ciggtego doskonalenia produkeji 1 szybkiej reorganizacji oraz wdrazania
innowacji technologicznych [3, 4]. W innowacyjnych systemach produkcyjnych
opartych na inteligentnej technologii dazy si¢ do wypracowania konkurencyjnosci i
zysku firm (ang. smart factory) miedzy innymi poprzez ograniczenie kadr na rzecz
zastosowania robotow na liniach produkcyjnych oraz ogdlnego dostepu do danych 1
informacji przez platformy biznesowe w ramach Internetu Rzeczy (ang. Internet of
Things — IoT) i Internetu Ustug (ang. Internet of Services — 10S). Aby uzyskaé
przewage konkurencyjng, nie wystarczy jednak zaprojektowaé cyberfizyczny system
produkcyjny, ktory bedzie produkowat wyroby bez udzialu ludzi, lecz trzeba go
wdrozy¢ w istniejacych strukturach organizacji 1 ukierunkowa¢ na wytwarzanie
wyrobow i §wiadczenie ustug o wyzszych standardach jakosci oraz szybciej i taniej niz
konkurencja, a przede wszystkim zgodnie z oczekiwaniami klientow. Istotg przemystu
4.0 jest wysoka personalizacja wyrobow. W ramach cyberfizycznych systemow CPS,
bedacych polaczeniem elementéw cybernetycznych i fizycznych, mozna otrzymywac
produkty lepsze niz dotychczas (dokladno$¢ 1 precyzja wykonania czynno$ci przez
roboty jest wigksza niz pracownikow), jak 1 jest gwarancjg powtarzalnoSci
poszczegoOlnych operacji. Ktadac nacisk na doskonalenie robotow uzyskuje si¢ tym
samym doskonalszy przebieg produkcji.

Komponenty materialne tworzace nowe linie technologiczne to produkty
inteligentne — maja one dodatkowe funkcje w ramach systemu czy tez Internetu
Rzeczy, np. informuja o stopniu zuzycia urzadzenia, $ledza na biezaco (w czasie
rzeczywistym) parametry techniczne. Sg rowniez w stanie odbiera¢ dane na wejsciu do
urzadzenia i przekazywa¢ informacje zwrotne do systemu bazowego [5]. W Przemysle
4.0 dostep do danych jest mozliwy z dowolnego miejsca na §wiecie. Decydenci nie

muszg podejmowac decyzji zza biurka. Przedsigbiorstwa we wspotpracy z firmami
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branzy IT po zamontowaniu czujnikow 1 przekaznikbw na poszczegolnych
urzadzeniach $ledza na biezaco przebieg procesu produkcyjnego przez urzadzenia
mobilne. Réwniez odbiorcy maja nieograniCzony €zasowo i przestrzennie dostep do
oferty firmy. Zamawianie produktow zostatlo uproszczone, dzigki komunikacji
internetowej 1 zintegrowanym systemom informatycznym. Skrdéceniu ulega réwniez
czas realizacji zamowien. W logistyce konca ubieglego wieku przyjmowano, ze
zgodnie z zasada kompresji czasu od chwili zlozenia zaméwienia do jego realizacji
powinny uplynaé nie wigcej niz 24 godziny [6]. W Przemysle 4.0, a wlasciwie
logistyce 4.0, zaktada si¢ limit 1 godziny na realizacj¢ zamowienia, zwlaszcza w
duzych o$rodkach przemystowych o silnym zaggszczeniu ludzi i prawie
nieograniczonym dostepie do surowcow | komponentow.

W sytuacji gdy firmy i odbiorcy majg dostep do Internetu Rzeczy, firmy
konkurowaé¢ moga ze sobg jedynie w szybszej realizacji spersonalizowanych
zamowien klientow. Dotyczy to zardwno sektorow przemystu obstugujacych klienta
fizycznego, np. przemyst odziezowy, obuwniczy, samochodowy, sprze¢tu
gospodarstwa domowego, jak i sektorow przemystu tradycyjnego, w tym hutniczego
[7]. Wizja Przemystu 4.0 to inteligentne fabryki zbudowane z inteligentnych systemow
cyberfizycznych, ktére s3 autonomiczne (nie wymagaja bezposredniego sterowania
urzadzeniami przez ludzi) i maja wlasciwosci samokonfiguracji oraz samokontroli czy
naprawiania si¢, a przede wszystkim samouczenia si¢ na podstawie realizowanych
operacji. Kazde zatem indywidualne zlecenie klienta jest wyzwaniem dla
cyberfizycznych systeméw wytwarzania. Realizacja spersonalizowanych zamowien
dostarcza urzadzeniom informacji, a wlasciwie wiedzy, ktora powstata w odpowiedzi
na pytanie: wiedzie¢ jak? (ang. know-how?).

Aby sprosta¢ wyzwaniom Przemystu 4.0, w przedsigbiorstwach pojawito si¢
zapotrzebowanie na wysoko wykwalifikowane kadry, gotowe podejmowaé nowe,
ztozone zadania w szybko zmieniajacych si¢ warunkach dziatania przedsiebiorstw, na
pracownikéw gotowych przeobraza¢ firmy w elastyczne, inteligentne fabryki,
dostosowywac je do ciggle pojawiajacych si¢ nowych wyzwan na rynku wyrobow
I ustug.

Dotychczasowa struktura kadr w przedsiebiorstwach, ktore pretenduja do smart
factory, zostata zmieniona. Poza redukcja zatrudnienia powstaly nowe stanowiska
pracy, zwlaszcza w dziale IT. Komoérki IT w przedsigbiorstwach migdzynarodowych
z kilku os6b rozrosty si¢ do kilkuset. Praca dziatu IT to takze w firmach forma
outsourcingu ($wiadczenie ustug przez firmy zewngtrzne, niezalezne lub zalezne

kapitatowo). Przedsiebiorstwa zglaszaja zapotrzebowanie na inzynieréw po
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kierunkach: mechatronika, automatyka i robotyzacja, informatyka przemystowa i
inzyniera produkcji [8].

Inzynieria produkcji moze pomodc sprosta¢ wymaganiom stawianym kadrze
operacyjnej zatrudnionej w smart factory [9]. Jej poczatki si¢gaja okresu
rewolucyjnego podejscia do zarzadzania produkcja, jakim byta przed 100 laty filozofia
,haukowego zarzadzania” Fredericka Taylora, skoncentrowana na poprawie
wydajnosci pracy. Wspodlczesna inzynieria produkcji nadal skupia si¢ na
produktywnosci, a wskazniki wydajnosci pracy urzadzen (ang Key Performance
Indicators — KPI) sa uzyte w platformie sterowania liniami produkcyjnymi. KPI
opisujag produkcje przemystowa w systemach cyberfizycznych, w ktorych
optymalizuje si¢ proces wytwarzania z uwzglednieniem zasobow wytworczych
I oczekiwan klienta. Operatorzy urzadzen w przedsigbiorstwach przeksztalcajacych sie
w smart factory nabywajg nowego zakresu wiedzy planistyczno-analitycznej. Z kolei
kadra zarzadzajaca w smart factory skupia si¢ na mysleniu strategicznym (ang.
Disruptive thinking). W Przemysle 4.0 uznaje si¢, ze najwigkszym wyzwaniem
lideréw (menedzeréw) jest oddelegowanie czynnosci operacyjnych (przekazanie
sterowania procesem produkcji urzadzeniom) i skupienie si¢ na mySleniu
rozrywajacym/niszczacym dotychczasowe systemy zarzadzania [10, 11].

Inzynieria produkcji jest pojeciem bardzo szerokim i obejmuje m.in. zagadnienia
planowania,  projektowania, implementowania i  zarzadzania  systemami
produkcyjnymi, systemami logistycznymi i pokrewnymi [8]. Zajmuje si¢ ona np.
organizacja 1 zarzadzaniem produkcjag oraz ustugami, inzynieria procesOw
wytwarzania, zarzgdzaniem innowacjami, zarzadzaniem projektami produkcyjnymi i
ustugowymi, optymalizacjga tancuchow dostaw i logistyka, zarzadzaniem jakoscia,
metodami wspomagania decyzji, zarzadzaniem wiedzg produkcyjna, prognozowaniem
w przedsigbiorstwie, modelowaniem i symulacja komputerowa, ksztattowaniem
srodowiska pracy, bezpieczenstwem pracy, pomiarem efektywnosci, produktywnoscia
i organizacjg przedsigbiorstw. Inzynieria produkcji opiera si¢ na naukach
technicznych, ekonomicznych, humanistycznych i spotecznych, wykorzystujac wiedze
teleinformatyczng, wiedze o zarzadzaniu, komunikacji spotecznej i pobudzaniu
kreatywno$ci pracowniczej [8].

Przy realizacji reformy szkolnictwa wyzszego (Ustawa 2.0 obowigzujaca od
1 pazdziernika 2018 roku) w Polsce dyscyplina naukowa ,,inzynieria produkcji” nie
zostala wyartykutowana jak odrebna dyscyplina w naukach technicznych, lecz

wlaczono ja do inzynierii mechaniczne;.
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8.3. Wyzwania dla rozwoju inzynierii produkcji w Przemysle 4.0

Hasto ,,Industrie 4.0” po raz pierwszy publicznie pojawito si¢ juz kilka lat temu —
a doktadniej w 2011 roku, gdy na targach Hannover Messe kanclerz Angela Merkel
mowita o czwartej rewolucji przemystowej. Przemyst 4.0 to pojecie zwigzane
z integracjg maszyn i systemow informatycznych oraz wprowadzaniem zmian
w procesach produkcyjnych, ktore maja na celu zwigkszenie wydajnosci wytwarzania
oraz wprowadzenie elastycznych zmian w procesach produkcyjnych [12]. Najwigksza
popularno$¢ koncepcja zyskata w Niemczech, a Industrie 4.0 to platforma taczaca
przedstawicieli z r6znych obszaréw, m.in. przemystu, polityki, biznesu 1 R&D, ktore;j
celem jest: standaryzacja i normalizacja, zwigkszanie bezpieczenstwa systemow
sieciowych, tworzenie ram prawnych, promocja badan i innowacyjnosci. W Polsce
trudno jeszcze mowi¢ o Przemys$le 4.0, poniewaz wspdlczesny stan robotyzacji
krajowego przemystu odbiega od $redniej europejskiej. W zakresie robotyzacji Polska
ma nizszy poziom od przemystow chociazby Czech, Stowacji i Wegier. Polski
przemyst charakteryzuje si¢ umiarkowanie slabym stanem automatyzacji produkcji
(mniej niz 15% fabryk jest w petni zautomatyzowanych, 76% czgsciowo). Aby mozna
byto pomyslnie przeprowadzi¢ transformacje firmy na poziom 4.0, w produkcji musi
dojs¢ do licznych zmian. Istotg obecnych przemian produkcji przemystowej sg
informatyzacja 1 internetyzacja wyrazajace si¢ w zwigkszeniu elastycznos$ci operacji
produkcyjnych 1 okotoprodukcyjnych. Dla zapewnienia konkurencyjnosci przemyshu
nalezy siega¢ do zasobOw wynalazczosci, aby moc tworzy¢ calkowicie nowe
rozwigzania techniczne 1 organizacyjne. Nawet kraje wysokorozwinigte maja
problemy z stworzeniem w pelni cyfrowego przedsigbiorstwa. Przyjmuje sie, ze w
perspektywie 2030 roku pojawig si¢ bezzatogowe smart factory [13]. Cyfryzacja
produkc;ji jest konieczna i nieunikniona w mobilnym spoteczefistwie. Firmy powinny
stopniowo wdraza¢ rozwigzania integrujace systemy IT i OT: informatyczne/biuro
(IT) i operacyjne/produkcyjne (OT). Systemy IT w przemysle stuza do planowania
logistyki, zarzadzania relacjami z klientami i wspomagaja podejmowanie kluczowych
decyzji na temat sposobu dziatania przedsigbiorstwa, Systemy operacyjne stuzg
natomiast do monitorowania warunkéw pracy urzadzen, sterowania nimi oraz do
kontroli proceséw. Roéznice pomigdzy ITiOT lezg nie tylko w odmiennym
oprogramowaniu, lecz takze w wymaganiach stawianych tym systemom,
implementowanych standardach, a nawet w sposobie pracy osob obstugujacych

poszczegolne systemy. W ramach Przemyslowego Internetu Rzeczy konieczne staje
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si¢ polaczenie tych dwoch swiatbw — wymaga to dziatah w postaci modernizacji
osprzetu oraz zmian proceduralnych. Dla zapewnienia elastycznosci instalacji systemy
informatyczne musza pracowa¢ w ramach tych samych sieci na bazie tych samych
serwerOw co Systemy operacyjne. Stawia to natomiast nowe wymogi odno$nie do
komponentow sieciowych, wykorzystywanych do transmisji danych. Powstaja nowe
standardy, ktore wprowadzane stopniowo, pozwolg zespoi¢ ze sobg te dwie grupy
rozwigzan, np. technologia Time Sensitive Networking, opracowywana w ramach IEEE
przez firmy takie jak Cisco i Intel, pozwala na synchronizacj¢ pracy urzadzen
podiaczonych do jednej, klasycznej sieci Ethernet bez koniecznos$ci stosowania jej
przemystowych odpowiednikow. Przez wykorzystanie routeréw ethernetowych
wspierajagcych nowy standard jest mozliwa transmisja danych w sieciach
przemystowych (OT), ktore 1aczg si¢ z sieciami biurowymi (IT). Integracja systemow
IT 1 OT jest dzisiaj glowng droga do zwigkszania wartosci dodanej dla klientow i
bycia firmg konkurencyjng na rynku. Nie ma zatem wspotczesnej inzynierii produkcji
bez wspomagania komputerowego, bez dostepu do platform biznesowych,
handlowych, bez obstugi online, bez szybkiej logistyki, bez automatyzacji i
robotyzacji linit produkcyjnych, bez pracownikow umiejacych nadzorowac
nowoczesne linie produkcyjne i $ledzi¢ prace urzadzen oraz analizowa¢ dane z cloud
computing 1 w rezultacie na podstawie posiadanych danych doskonali¢ proces
produkcyjny i procesy pomocnicze [14].

Postep technologiczny na poziomie 4.0 spowodowal dynamiczny rozwdj zagadnien
zwigzanych z zarzadzaniem cyberfizycznymi projektami. Rosngca popularnosé
Przemystu 4.0 w rzeczywisto$ci oznacza prowadzenie wielu nowych inwestycji
technologicznych, nowych projektéw innowacyjnych w procesach produkeji i poza
nig. Nowa rzeczywisto$¢ pocigga za soba rozwdj metod harmonogramowania
I kontrolowania realizacji projektow oraz oceny ryzyka projektéw nowych rozwigzan
cyberfizycznych. Duze znaczenie praktyczne w §wietle dynamicznie zmieniajacych si¢
warunkow realizacji projektow ma zarzadzanie zmianami z zakresu wykonywanych
poszczegolnych prac, aktualizacji zadah w projekcie, okreslenia odchylen w stosunku
do harmonogramu bazowego, kontrola kosztow projektu, a takze zarzadzanie
ryzykiem w fazie wykonawstwa. Transformacja przedsiebiorstw do wymogow
poziomu 4.0 wymaga ogromnych naktadéw finansowych zwigzanych bezposrednio
z warstwg techniczng produkcji, czyli automatyzacja i robotyzacjag procesOw
oraz wirtualizacjg [15].

Wyzwaniem dla organizacji produkcji na poziomie 4.0 jest nie tylko stworzenie

nowych uktadow cyberfizycznych jako systemow tgczgcych rozwigzania rzeczywiste z
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wirtualnym $wiatem 1 kwestia wyboru programow komputerowych obstugujacych
linie produkcyjne 1 dostarczajagcych danych, ale przede wszystkim optymalizacja
przebiegu czynnosci. Learning robots (bo tak okresla si¢ samouczace si¢ urzadzenia)
nie powinny pozostawa¢ poza kontrolg czlowieka. Systemy informatyczno-
komputerowe obstugujace urzadzenia powinny utatwia¢ wykonywanie czynnosci,
a nie je utrudniac.

Opracowania opierajace si¢ na cyfrowym modelowaniu powstajg dzigki wiedzy
ludzi. Cyfrowe spojrzenie na proces produkcyjny jest nowym wyzwaniem dla kadry
operacyjnej 1 zarzadzajacej. Zagadnienia projektowania cyberfizycznych systemow
produkcji, organizacji systemu przekazywania danych z urzadzen do chmury (ang.
cloud computing), korzystania z dostgpu do danych (ang. Big Data) w celach
doskonalenia produkcji, w tym elastycznego zarzadzania zasobami 1 Czasem pracy,
a co za tym idzie, optymalizacji kosztow produkcji to tylko niektére wyzwania, ktore
stawiane sg kadrze w smart factory. Dotychczasowe zastosowania informatycznych
systemOw zarzadzania w przedsigbiorstwie beda ewoluowa¢ w kierunku wspotpracy
z platformami P. 4.0 w ukladzie wspolpracujacych ze sobg przedsiebiorstw,
poczatkowo w ramach 1aczacej je grupy kapitatowej, a z czasem w catym tancuchu
dostaw, rozprzestrzeniajagcym si¢ w nieograniczonym ukladzie przestrzennym
I czasowym [9].

W dziedzinie inzynierii wytwarzania wyzwaniem s3g nowe procesy zarzadzania
przetwarzaniem materialbw na wyroby uzytkowe 1 poszukiwania nowych,
oryginalnych, inteligentnych materiatow, ktére juz na wejSciu do systemow
cyberfizycznych daja wytwarzanie przyrostowe (ang. Advanced Manufacturing).
W metalurgii nadal doskonalone beda technologie: metalurgii proszkéw,
odlewnictwa, obrobki plastycznej, spawalnictwa, nanoszenia powtok ochronnych itp.
Innowacje na poziomie 4.0 beda w centrum zainteresowan naukowcow i praktykow
biznesu. W Przemysle 4.0 tworzone s3 rozwigzania, okreslane jako cyfrowy blizniak
(ang. Digital Twin), ktéore sa matematycznymi odwzorowaniami (modelami
matematycznymi) obiektow fizycznych w warstwie wirtualnej w ramach systemow
cyberfizycznych.  Wyzwaniem dla  naukowcéw 1 kadry  zarzadzajacej
przedsigbiorstwami staje si¢ obszar modelowania matematycznego, prognozowania
statystki i ekonometrii. Modelowanie i symulacje znajduja zastosowanie przy
projektowaniu nowych systeméw produkcyjnych. Zbudowanie cyfrowego blizniaka
usprawnia sterowanie produkcja. Wprowadzenie zmian bedzie wigzato sie

z modyfikacja modelu, a tym samym funkcjonowaniem systemu produkcyjnego [11].
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Tematyka wspomagania procesu decyzyjnego na poziomie Przemyshu 4.0 obejmuje
miedzy innymi zastosowanie metod prognozowania, planowania scenariuszowego,
metod analizy decyzyjnej wspomagania operacyjnego, modeli matematycznych oraz
instrumentéw sztucznej inteligencji (sieci neuronowych, algorytmoéw genetycznych,
systemow ekspertowych, rozwigzan hybrydowych) do realizacji finansowych
| operacyjnych celow zarzadzania produkcja przez taczenie ilosciowych oraz
jakosciowych metod planowania zasobow oraz otoczenia systemu produkcyjnego.

Problemy badawcze w Przemysle 4.0 bedg skupione woko6t pomiaru efektywnosci
I produktywnosci cyberfizycznych systemow produkcji. Danych do badan dostarczajg
same urzadzenia, a rola uzytkownikéw danych skupiona bedzie wokot problemow
badawczych koncentrujacych si¢ na dziataniach doskonalacych przebieg procesu,
zastosowania nowych modeli biznesowych, nowych systeméw i metod zarzadzania,
ktore ksztaltuja nowe rozwigzania organizacyjne w smart factory, wplywaja na
ksztaltowanie si¢ relacji miedzy inteligentnymi przedsigbiorstwami, stymulujg wzrost
produktywnosci i1 efektywno$ci oraz utatwiaja adaptacj¢ do zmian zachodzacych
W roznych segmentach otoczenia: technologicznym, ekonomicznym 1 socjalnym [16].

W Przemysle 4.0 zyskaja na sile narzgdzia zarzadzania jakoscia, ktore beda miaty
nadal za zadanie zbieranie oraz przetwarzanie danych, aby nadzorowaé proces dazacy
do uzyskania jak najlepszej jakosci. Stuzg do monitorowania, analizowania, maja
wplyw na procesy podczas catego cyklu produkcyjnego danego wyrobu. Narze¢dzia te
shuzg takze do wykrywania wad i bledow podczas trwania proceséw, w wyrobach lub
w ustugach. Maja za zadanie wizualizacj¢ danych w calym cyklu zycia wyrobu.
Analiza danych z produkcji — zaawansowane oprogramowanie do przetwarzania
I analizy danych i analiza w czasie rzeczywistym przy uzyciu zaawansowanych
algorytmow zapewnig utrzymanie zatozonej jako$ci wyrobu. Tematyka zarzadzania
jako$cig ukierunkowana na doskonalenie funkcjonowania smart faktory bedzie jak
najbardziej aktualna na poziomie 4.0.

Bezpieczenstwo produktu i odpowiedzialnos¢ producentow za niebezpiecznie
wadliwy produkt (ang. product liability) zyskaja na znaczeniu. W przetworstwie rolno-
spozywczym bezpieczenstwo zywnoS$ci, zarzadzanie jakos$cig to juz dzisiaj bardzo
wazne zagadnienia dla tego sektora inzynierii produkcji ze wzgledu na wprowadzanie
nowych technologii (genetyki i biotechnologii). Wyzwaniem dla naukowcéw bedzie
opracowanie nowych zatozen analizy cyklu zycia z uwzglednieniem zaréwno
produkcji bezodpadowej, jak i bezpieczenstwa oraz przydatnosci do spozycia
wyrobow. Konstruktorzy maszyn beda skupia¢ si¢ na konstruowaniu elementow

zapewniajagcych  bezpieczenstwo produktow, zwlaszcza spozywcezych. Park
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maszynowy, roboty to W przewazajacej mierze Kkonstrukcje metalowe, ich
uszkodzenie, nawet nieznaczne, moze skutkowac zanieczyszczeniem produktu
odlamkiem metalu (stad coraz wigcej firm stosuje magnesy magnetyczne w
zapobieganiu takowym zdarzeniom) [10].

W Przemysle 4.0 zaklada si¢, ze maszyny przez umieszczenie w nich czujnikow
beda informowaé operatorow o stopniu zuzycia danego ukladu 1 przekazywac
informacje do miejsc zakupu czesci zamiennych, aby w por¢ otrzymaé nowy uktad.
TPM, czyli rozbudowane utrzymanie ruchu w przedsigbiorstwach na poziomie 4.0,
bedzie réwnie istotne jak dotychczas, chociaz w nieco zmienionej formie, wynikajac
przede wszystkim z interaktywnosci urzadzen. Urzadzenia udost¢pniaja swoja
reprezentacje wirtualng w systemie IT (przez przekazniki), a przez kod (QR) mozna
zidentyfikowa¢ kazdy element urzadzenia (cyberlinii produkcyjnej). Zeskanowanie
kodu umozliwi uzyskanie informacji o miejscu, czasie i1 sposobie produkcji oraz
0 drodze, jaka przebyt wyréb do urzadzenia koncowego ($ledzenie genealogii
produktu). System kontrolny rejestruje dziatania urzadzen i przewiduje zgodnie
z przyjetymi prognozami czas eksploatacji (ang. predictive maintenance). Kiedy
pojawi si¢ zwiekszone ryzyko awarii, system bedzie automatycznie zamawiat
urzadzenie zastgpcze. Nowy element bedzie zainstalowany w trakcie najblizszej
konserwacji maszyny, co pozwoli unikng¢ zbednego przestoju i strat w produkcji w
razie awarii (ang. professional maintenance) [12]. Na poziomie Przemystu 4.0
funkcjonuja, nie jak dotychczas dwa obszary utrzymania ruchu, czyli operacyjne (ang.
autonomous maintenance) i profesjonalne, lecz w $wiecie uczacych si¢ urzadzen
(ang. learning machines) i digitalizacji waznego znaczenia nabiera prognostyczne,
wyprzedzajace utrzymanie ruchu (ang. predictive). Duze ilosci danych przekazywane
przez urzadzenia mozna przetwarza¢ autonomicznie w celu zapewnienia lepszych i
bardziej uzytecznych ustug — inteligentnych, mi¢dzy innymi w zakresie konserwacji
prewencyjnej 1 predykcyjnej. Inteligentne urzadzenia w dobie Przemyshu 4.0
zmniejsza zapotrzebowanie na prace w ramach konserwacji operacyjnej (ang.
autonomous), ze wzgledu na dtuzszy okres eksploatacji urzadzen (niezawodnos$¢)
I wysoki ich poziom innowacyjnosci i ztozonosci konstrukcyjnej, uniemozliwiajacy
wykonywanie przez operatorow tradycyjnych przegladow stanu urzadzen. Operatorzy
urzadzen cyberfizycznych przekaza wigksza cze$¢ operacji profesjonalnym sthuzbom
UR [17].

W Przemys$le 4.0 nowego wymiaru nabiera tematyka ksztalttowania $rodowiska
pracy. Digitalizacja i robotyzacja zmieniajg warunki produkcji. Bezpieczenstwo pracy

w inteligentnych przedsigbiorstwach skupia si¢ wokoét ksztattowania bezpiecznego
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srodowiska pracy metodami komputerowego modelowania 1 symulacji systemow
antropotechnicznych, wystepujacych w obszarze inzynierii produkcji. Obejmuje takie
szczegdtowe zagadnienia jak: wczesna identyfikacja oraz predykcja zagrozen
technicznych i zdrowotnych w $§rodowisku pracy, ergonomia pracy w cyberfizycznym
srodowisku, wartoSciowanie pracy w cyberfizycznych systemach produkcyjnych,
oddzialywanie wirtualne §rodowiska pracy 1 technologii wirtualnych na
funkcjonowanie cztowieka (np. wirtualna 1 rozszerzona rzeczywistos¢), ocena
warunkow pracy w $wietle nowych kryteriow bezpieczenstwa i ochrony zdrowia,
zastosowanie komputerow do rekonstrukcji wypadkéw w cyberfizycznymi srodowisku
pracy itp. [11]. W smart factory wystepuja nowe problemy, dotychczas nie
pojawigjace si¢ w tradycyjnych =zakladach produkcyjnych lub pojawiajace sig
sporadycznie, a zwigzane bezposrednio z zarzadzaniem zasobami czasu pracy —
pracownikami i $rodkami produkcji, przeptywem materialu i informacji. Lepszy
dostep do obstugi urzadzen mobilnych, a tym samym dostep do informacji powoduje,
Ze pracowniCy oraz uzytkownicy systemow tracg kontrole nad czasem poswigconym
na prac¢ zawodowa i czasem przeznaczonym dla rodziny. Praca zdalna realizowana
jest z dowolnego miejsca. Popularyzowany przez lata model zachowania rownowagi
miedzy praca a zyciem rodzinnym (ang. work-life balance) zmienia si¢ na rzecz
osiggnigcia harmonii miedzy uzytkowaniem technologii a czasem dla siebie (ang.
tech-life harmony) [18].

Wraz z popularyzacja koncepcji Przemystu 4.0 ro$nie rowniez znaczenie operacji
logistycznych, i to zarowno w zakresie logistyki wewnetrznej, jak i logistyki w ramach
tancucha dostaw. Logistyka 4.0 jest okresleniem dla operacji logistycznych
realizowanych na poziomie 4.0. Logistyke 4.0 tworza inteligentne (cyfrowe) tancuchy
dostaw (ang. Smart Chain Supply) z innowacyjnymi rozwigzaniami na etapie
poszczegolnych procesOw: zaopatrzenia, dostaw i sprzedazy. Nowoczesne tancuchy
dostaw budowane sg z wykorzystaniem technologii oprogramowania komputerowego
systemOw zarzadzania i internetowej komunikacji oraz inteligentnego $wiata ustug
[14]. Cyfryzacja prowadzi do wzrostu liczby dostawcow 4PL (ang. four party
logistics) [15]. Podmioty logistyczne przejmuja od producentow wszystkie procesy
dystrybucji, a takze negocjacje cenowe czy ubezpieczenia produktow. Technologie
I wartos¢ w nowej logistyce i cyfrowym zarzadzaniu tancuchem dostaw (ang. Smart
Chain Management — SCM) zapewniajg: eclastyczno$¢, szybko$¢ i jako$¢ obstugi
klienta na miar¢ XXI wieku. Potaczenie rozwigzan technologicznych i sieciowych
pozwala na budowanie takiego poziomu integracji (wspotpracy) tancucha, ktora

pozwoli na skrocenie czasu wprowadzania nowych produktéw na rynek (Time-To-
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Market) i personalizacje zamowien, a takze skrocenie czasu obstugi klienta
I zwigkszenie dostgpnosci ustug logistycznych [19]. Tematyka logistyki 4.0 skupiona
jest wokot optymalizacji przeptywow materiatowych, informacyjnych i finansowych
przez sie¢ organizacji W celu wytworzenia i dostarczenia konsumentowi
spersonalizowanego produktu lub ustugi oraz zapewnienia rentownosci 1 cigglosci
procesOw przez koordynacje dzialan i1 wspdlprace pomiedzy partnerami w sieci
dysponujacymi najnowszymi rozwigzania techniczno-technologicznymi i z dostgpem
do kompatybilnych systemoéw komputerowo-informatycznych sterujacych procesami
| wspomagajacych zarzadzanie.

Wyzwaniem dla naukowcOw na etapie adaptowania inzynierii produkcji do
poziomu 4.0 jest migdzy innymi opracowanie nowych modeli biznesowych, bedacych
uproszczong forma odwzorowania biznesu 4.0 i logistyki 4.0. Modele biznesowe
ulegaja ciaglym przeobrazeniom. To, co stanowito dobre rozwigzanie kilka lat temu,
moze nie sprawdzi¢ si¢ w obecnych realiach, dlatego tak wazne jest, aby na biezaco
sledzi¢ zmiany 1 trendy zachodzace w otoczeniu przedsigbiorstw. Nalezy pami¢tac, ze
kazde nowo powstate modele sa poczatkowo testowane przez przedsigbiorstwa
I bardzo czesto podlegaja zmianom. Modele biznesowe odgrywaja wazna rolg dla
przedsigbiorstw, poniewaz dobrze opracowane, decyduja o efektywnosci
przedsiebiorstw, ktore realizuja z powodzeniem zatozenia przyjete w modelu
I stanowig niejako kopie przyjetego modelu [20]. Niemal wszystkie modele biznesowe
sa budowane, jako sposob na osiggnigcie przewagi konkurencyjnej przez ustalenie
grupy docelowej produktu, wartosci (korzysci) produktu, strategii dostarczania tych
wartosci oraz sposobow wytworzenia wartosci. Warto$¢ (value) jest kwestig faktow
(realizowanych dziatan przedsi¢biorstwa) oraz ich oceny w danych warunkach [21].
W Swiecie opartym na koncepcji Industry 4.0 zadanie tworzenia wyjatkowych
wartosci jest o tyle trudne, ze wymaga radykalnych zmian w dotychczasowym
funkcjonowaniu przedsigbiorstw i znacznych naktadow finansowych. Mozna by si¢
pokusi¢ o stwierdzenie, ze rewolucja 4.0 jest poczatkiem nowych modeli biznesu
z nowymi artefaktami architektury spotecznej — ,,migkkiej”, ktorg tworza miedzy
innymi zasoby wiedzy, systemy zarzadzania i organizacji, unikatowe kompetencje
pracownicze, kreatywno$¢ pracownikow — jako niekonwencjonalny sposéb myslenia
oraz architektury technicznej — ,twardej”: z urzadzeniami informatycznymi
I telekomunikacyjnymi, rozwigzaniami  komputerowymi, samouczacymi  Si¢
maszynami, robotami, tasmociggami, czujnikami, przekaznikami, chabotami,
przeno$nikami tasmowymi, drukarkami 3D, bezzalogowymi pojazdami itd. Procesy

biznesowe bedace potaczeniem architektury spotecznej (migkkiej) i technicznej
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(twardej) beda umozliwia¢ realizacje¢ odpowiednich produktéw tworzacych wartos¢
dla indywidualnego klienta o bardzo unikatowych i niepowtarzalnych oczekiwaniach,
tworzacego swoj smart dom, smart samochad itd. [16].

Rozwdj logistyki 4.0 prowadzi do zmiany modeli biznesowych z orientacji
produktowej na orientacj¢ serwisowg, czyli oferowanie w sieci najlepszej w swojej
specjalnosci ustugi dla zrealizowania danego fragmentu procesu logistycznego.
W odniesieniu do tancucha wartos$ci w ujeciu M. Portera, w ktérym produkt lub serwis
przemieszcza si¢ jednowymiarowo do kolejnych jednostek organizacyjnych (a kazda
dodaje wartos¢), w nowej rzeczywistosci przemystowej] mowi si¢ o sieciach wartosci,
ktore sa wielowymiarowe. Zrodlem wartoéci jest tu kombinacja ogniw sieci, oparta na
wspoéldzialaniu. Funkcjonowanie sieci warto$ci opiera si¢ na platformach [19].
Platforma biznesowa taczy dostawcoOw i odbiorcow lub samych wytworcow oraz
umozliwia wymiang¢ warto$ci tworzonej przez uczestnikOw sieci 1 ulatwia
wspoldziatanie. Wspodlczesne pojecie platformy odnosi si¢ do cyfrowej warstwy, ktora
pozwala partnerom biznesowym 1laczy¢ si¢ i1 wspotdziata¢ z dowolnych aplikacji
I urzadzen (komputeréw, telefondw, monitoréw, kamer itp.). Systemy informatyczne
umozliwiajg kontakt podmiotom we wiasciwym czasie i miejscu (right person, right
time, right place). Wspolpraca oparta jest na cyfryzacji, dzigki ktorej nastepuje
przeptyw informacji w sieci wartosci — od klienta poprzez producenta do dostawcy
I odwrotnie [22].

Wraz z rozwojem systemow ICT (Inteligentnej Cyber Technologii)
I doskonaleniem CPPS (cyberfizycznych produkcyjnych systeméw) wyzwaniem dla
naukowcow bedzie rowniez udziat w upowszechnianiu best practice migdzy innymi
w formie case study w opracowaniach naukowych. Wspdtczesne przedsicbiorstwa
stopniowo beda si¢ uczyé nowych rozwigzan stosowanych w Przemysle 4.0
| korzysta¢ przy tym ze wspotpracy z osrodkami naukowymi. Z czasem trzeba bedzie
rozszerzy¢ zakres pomiaru innowacji, a juz teraz ustali¢ kryteria pozwalajace firmy

klasyfikowa¢ do kategorii ,,smart”.

8.4. Metodyka badan inzynierii produkcji w Przemysle 4.0

Wraz z rozwojem technologii informatycznych pojawia si¢ holistyczne podejscie
do produkcji, szczego6lnie w obszarach przetwarzania elementéw na wejsciu
w elementy na wyjsciu procesu i zabezpieczania produkcji (zapewnienie cigglosci
produkcji przez likwidacje ,,waskich gardel”). Wspotczesna inzynieria produkcji jest
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interdyscyplinarna  ze wzglgdu na wieloaspektowe uwarunkowania systemu
produkcyjnego. Obszary naukowo-badawcze podejmowane przez inzynieri¢ produkcji
sg bardzo zrdéznicowane. Mozna wyr6zni¢ dwa aspekty kluczowe badan: techniczny
I ekonomiczny. Pierwszy z aspektow ma dominujacy zakres techniczny badan
produkcji, drugi jest bardziej interdyscyplinarny, a aspekt techniczny w znacznym
zakresie zrownowazony jest przez wymiar ekonomiczny [23]. Obszar badan
0 charakterze hybrydowym jest potaczeniem aspektow technicznych i1 ekonomicznych
w ramach badanego procesu produkcyjnego. Badania realizowane w odniesieniu do
produkcji s3 umiejscowione najczescie] na poziomie operacyjnym przedsiebiorstwa
(chyba ze produkcj¢ ujmuje si¢ jako sume¢ produkcji czgstkowych poszczegdlnych
przedsigbiorstw — ujecie sektorowe lub produkcje 1aczng przemystu). Badania
0 charakterze strategicznym s3 rzadziej realizowane przez inzynieri¢ produkcji,
chociaz coraz czg$ciej ostatnio stosowane w obszarze badan technologii przysztosci.

Szeroki zakres tematyki badan inzynierii produkcji wynika z faktu pozostawania
jej w roznych relacjach z innymi dyscyplinami naukowymi, np. matematyka,
ekonometrig, informatyka, ekonomia, zarzadzaniem, psychologia, socjologia.
Specyfikg metodyki badan inzynierii produkcji jest duza rola narzedzi badawczych,
ktore wywodza si¢ z wielu dziedzin nie tylko technicznych, lecz takze ekonomicznych
(np. wskazniki produktywno$ci) czy tez nauk o zarzadzaniu (np. narzedzia
projako$ciowe). Stosowane narz¢dzia maja przede wszystkim charakter metod.
Wykorzystywane w inzynierii produkcji metody moga by¢ metodami ilo§ciowymi
oraz wartosciowymi, jako§ciowymi, maja charakter sformalizowany lub
niesformalizowany. S3 metodami matematycznymi lub heurystycznymi, naleza do
grupy metod klasycznych lub nowych. Stosowane metody i narz¢dzia badan mozna
uporzadkowa¢ w nastgpujace bloki:

- metody i narz¢dzia gromadzenia, przechowywania i udostgpniania danych,
- metody i narzgdzia ,.klasycznej” optymalizacji,

- metody i1 narz¢dzia symulacji i modelowania,

- metody i narz¢dzia prognozowania.

Jednym z wyréznikow podkreslanych zwykle w czasie okreslania specyfiki badan
inzynierii produkcji jest bardzo znaczaca rola metod komputerowego wspomagania.
Nowoczesng inzynieri¢ produkcji charakteryzuja migdzy innymi zintegrowane modele
produktu, modele proceséw jego wytwarzania, modele srodkow (zasobdw) produkeji.
Narzedzia komputerowe pomagaja sprosta¢ wyzwaniom produkcyjnym szybko
zmieniajacej si¢ gospodarki rynkowej, szczegodlnie w pracy inzynieréw. Modele

produkcyjne najczesciej zapisywane sg za pomocg roznych technik komputerowych,
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np. zaliczanych do kategorii Computer Aided — CA. Wraz ze wzrostem liczby danych
wickszego znaczenia w przedsigbiorstvach nabieraja metody inzynierskiego
zarzadzania danymi (Engineering Data Management), a w szczeg6lnosci zarzadzanie
danymi technicznymi pochodzgcymi z czujnikow urzadzen, ktére funkcjonujg w hali
produkcyjnej. Zakres tych badan jest przede wszystkim stosowany w predictive
maintenance.

W  Przemysle 4.0 rosnie znaczeniec metod numerycznych w  symulacjach
inzynierskich w aspekcie optymalizacji systemu produkcji. Niskie koszty produkciji,
wysoka jakos¢ produktow oraz krétkie cykle produkcyjne wymagaja odpowiedniego
podejscia do organizacji pracy i1 zarzadzania produkcja. Powigzanie funkcjonalne
I przez modele danych z uzyciem oprogramowania umozliwiajg realizacje procesOw
wytwarzania wedlug koncepcji CIM (Computer Integrated Manufactoring) -
komputerowo zintegrowanego wytwarzania.

W inzynierii produkcji na poziomie 4.0 stosowane sg metody sztucznej inteligenc;i.
W aspekcie technicznym sztuczna inteligencja przyjmuje posta¢ komputerowych baz
wiedzy i faktow, inteligentnych czujnikdéw, urzadzen rozpoznawania i Syntezy mowy
oraz zobrazowania graficznego” [24, 25]. Nowoczesna metodyka badan to takze
modelowanie produkcji i wizualizacja opracowanych modeli. Metody w inzynierii
produkcji to m.in.: systemy eksperckie (ang. expert systems), sieci neuronowe (ang.
neutral networks), algorytmy genetyczne (ang. genetic algorithms), sieci semantyczne
(ang. semantic web) [26, 27].

Naukowcy 1 praktycy biznesu coraz cze$ciej stosuja najnowsze osiggniecia
technologiczne do badan produktu, np. Rapid Prototyping [28], co zwigzane jest
Z koniecznoscig szybkiego dostosowywania wyrobu do nowych potrzeb klientow,
a zmiany wyrobow podyktowane sg ich personalizacjg i kastomizacjq.

Rozwdj obszarow badawczych i metodyki badan w konteks$cie popularyzacji
Przemystu 4.0 bedzie zmierzat w kierunku dalszej optymalizacji produkcji
(optymalizacji w nowych warunkach funkcjonowania systemu produkcyjnego)
I personalizacji wyrobow. Przedsigbiorstwa wielu branz przemystu na obecnym etapie
zmian produkuja wyroby w sposob tradycyjny, a Smart production jest dodatkowym
(alternatywnym) rozwigzaniem w ramach realizowanych startupéw lub zamierzeniem
przysztosciowym (strategicznym). Na rynku sg jednak sektory przemystu, w ktorych
robotyzacja i IT sg zastosowane w szerszym zakresie niz w innych sektorach, np. w
branzy Automotive. Przewiduje sig, ze rozw6j smart factory uwidoczni si¢ znacznie za
10 lat (2030 rok) (Raport PWC) [29].
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8.5. Podsumowanie

Inzynieria produkcji opiera si¢ na naukach technicznych, ekonomicznych,
humanistycznych 1 spotecznych, wykorzystujac wiedze teleinformatyczng, wiedzg
0 zarzadzaniu, komunikacji spotecznej 1 pobudzaniu kreatywnosci pracownicze;.
Podstawg ewolucji prowadzacej do Przemystu 4.0 jest cyfryzacja pozwalajagca na
wzajemne potaczenie w produkcji przemystowej §wiata wirtualnego i realnego, CO
stanowi gldéwne wyzwanie dla inzynierii produkcji. Ponadto powaznym wyzwaniem
dla niej w aspekcie koncepcji Przemystu 4.0 staje si¢ tez konieczno$¢ zmiany
charakteru $wiata pracy 1 zdobywania przez niego ciaggle nowych umiejetnosci.
Katedra Inzynierii Produkcji uczestniczy w tym procesie przez przygotowang oferte

edukacyjng 1 osiggniecia naukowe pracownikow.
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RESEARCH METHODS AND TECHNIQUES

Abstract

In the monograph "Research methods and techniques”, presenting the scientific
achievements of the employees of the Faculty of Materials Engineering, presents
selected research techniques developed for many years at the Faculty and used in the
implementation of numerous works, also projects of a scientific nature in cooperation
with industry. The monograph presents in 8 chapters short characteristics of selected
research methods and techniques, their current state and development prospects for the
coming years, along with examples of their application in material research. The topics
of the chapters are as follows:

e Determination of the chemical and phase composition of metallurgical materials by
the technique of atomic absorption spectrometry.

e Electron microscopy (transmission and scanning transmission) as the main
microstructure research techniques used in materials engineering.

e Application of the EBSD technique in materials research.

e Stereology with the quality mark Q.

e Mechanics in scientific research in the field of materials engineering and
metallurgy.

e Research on technological plasticity of sheets made of modern high-strength
materials.

e Application of the pulsed laser method to characterize the insulating properties of
coating thermal barriers.

e The scope of production engineering research methodology in the era of the
development of the concept of industry 4.0 - challenges.

The analysis of this volume makes it possible to discover many interesting
examples of the use of commonly used research methods, but sometimes
unconventionally used, to determine the structure, chemical and phase composition,
and other physicochemical properties of materials. The examples of the results



obtained are the most interesting part of this study from both a scientific and practical
point of view. It is fascinating to trace the path of evolution of the described methods,
developed over the years since the foundation of the Faculty, in terms of technical
capabilities in the apparatus and the application of further theoretical achievements of
basic sciences. However, more recognition is aroused by the inquisitiveness,
knowledge, and competence of the Authors, who present their selected achievements
with a high level of understanding of material and technological problems. Every
reader of the monograph interested in material research methods can find in it
methodological issues supported by many examples concerning the assessment of
material properties and understanding of technological processes.
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