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Streszczenie

Niniejsza rozprawa doktorska porusza tematyke wptywu wielkoSci ziarna na wiasciwosci mechaniczne i pla-
styczno$¢ technicznie czystego magnezu (Mg 99,95%) w szerokim zakresie temperatur: 298K - 4K. Przez
wzglad na szereg korzystnych wiasciwosci Mg jest szeroko wykorzystywany w réznych galeziach prze-
mystu. Ksztaltowanie produktéw magnezowych na duza skalg jest jednak powaznie utrudnione, giéwnie ze
wzgledu na niska plastyczno$¢ w temperaturze otoczenia oraz silng anizotropi¢ gotowych wyrobéw. Jednym
z mozliwych sposobéw poprawy odksztalcalnosci Mg jest rozdrobnienie jego mikrostruktury w celu akty-
wacji alternatywnych mechanizméw odksztatcenia zwigzanych z poslizgiem po granicach ziaren (GBS).
Celem pracy jest okreSlenie aktywnych mechanizméw deformacji podczas odksztalcenia plastycznego
w temperaturze otoczenia (298K) oraz w warunkach kriogenicznych (78K i 4K), w krytycznym zakresie
wielkoSci ziarna, w ktérym mozliwa jest aktywacja GBS. Praca dostarcza nowej, fundamentalnej wiedzy
o strukturze i wlasciwosciach polikrystalicznego Mg, ktéra nie jest dostgpna w literaturze naukowe;j.
Materialem do badan byt technicznie czysty Mg o Sredniej wielko$ci ziarna w zakresie 9 um < 0,9 um, wy-
tworzony w konwencjonalnym procesie wyciskania wspotbieznego. Wiasciwosci mechaniczne badanych
materialéw okre§lano na podstawie préb jednoosiowego rozciagania i Sciskania w temperaturach 298K,
78K i 4K. Objetos¢ aktywowana AV* oraz parametr czutosci na predkos¢ odksztatcenia ,,m” wyznaczano
w oparciu o eksperymenty skokowej zmiany predkosci odksztalcenia Iub na podstawie ciagtych ekspe-
rymentow przeprowadzonych dla dwéch réznych predkosci odksztatcenia. W celu okreslenia aktywnosci
GBS podczas odksztatcenia w 298K wykonano eksperymenty in-situ rozciagania i Sciskania w komorze ska-
ningowego mikroskopu elektronowego. Tekstury materiatow zostaty okreslone z wykorzystaniem technik
dyfrakcji rentgenowskiej (XRD). Analiza mikrostruktury zostata przeprowadzona przy uzyciu mikroskopii
swietlnej (MS) oraz skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM), w tym technik EBSD oraz t-EBSD.
Przeprowadzone badania wykazaly, ze wielko$¢ ziarna oraz temperatura deformacji znaczaco wpltywaja
na aktywacje poszczeg6lnych mechanizméw odksztatcenia Mg. W temperaturze otoczenia obserwowano
zmiang charakterystyki deformacji po przekroczeniu krytycznej wielkoSci ziarna d = 3 yum zaréwno w wa-
runkach rozciagania jak i $ciskania. Aktywacja GBS w drobnokrystalicznych materiatach skutkuje: (i)
spadkiem umocnienia odksztalceniowego, (ii) zwigkszona plastyczno$cia oraz (iii) odejsciem od liniowe]
zaleznoSci Halla-Petcha. W temperaturach kriogenicznych, niezaleznie od wielkosci ziarna oraz kierunku
obciazenia, mechanizmami odpowiedzialnymi za odksztalcenie plastyczne sa poslizg dyslokacji oraz bliz-
niakowanie. Obserwowano istotnie nizsza plastyczno$¢ w poréwnaniu z deformacja w 298K, a redukcja
wielkoSci ziarna skutkowata wzrostem wtasciwosci wytrzymatosciowych zaréwno w przypadku rozciaga-

nia, jak i Sciskania, zgodnie z klasycznym zachowaniem Halla-Petcha.
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Abstract

This doctoral dissertation investigates the influence of grain size on the mechanical properties and plasticity
of technically pure magnesium (Mg 99.95%) over a broad temperature range of 298K to 4K. Magnesium
is widely used across various industries due to its advantageous properties. However, large-scale forming
of magnesium components remains challenging, primarily because of its low plasticity at room temperature
and the pronounced anisotropy of final products. One promising approach to improve Mg formability is
microstructural refinement, which can activate alternative deformation mechanisms such as grain boundary
sliding (GBS).

The primary objective of this study is to identify the active deformation mechanisms during plastic defor-
mation at room temperature (298K) and under cryogenic conditions (78K and 4K), focusing on the critical
grain size range where GBS can be activated. The research provides novel and fundamental knowledge
about the structure and mechanical behaviour of polycrystalline magnesium that is not currently available
in literature.

The material studied was technically pure Mg with an average grain size ranging from 9 um to 0.9 pm,
produced via a conventional direct extrusion process. Mechanical properties of the materials were examined
by conducting uniaxial tension and compression tests at 298K, 78K, and 4K. The activation volume (AV™*)
and strain rate sensitivity parameter "m"were determined based on strain rate jump tests or two continuous
tests conducted at different strain rates. To evaluate GBS activity at 298K, in-situ tensile and compression
experiments were performed using a micro testing stage placed inside the chamber of a SEM microscope.
Crystallographic textures of initial and deformed samples were analysed using X-ray diffraction (XRD),
while microstructural characterization was carried out with light microscopy (LM) and scanning electron
microscopy (SEM), including EBSD and t-EBSD techniques.

The results show that both grain size and deformation temperature significantly affect the plastic deformation
behaviour of polycrystalline magnesium, particularly by influencing the activation of individual deformation
mechanisms. At room temperature, a transition in deformation behaviour was observed when the grain size
decreased below a critical value of ~ 3 um, under both tension and compression. In fine-grained materials,
GBS activation led to (i) reduced strain hardening, (ii) enhanced plasticity, and (iii) deviation from the linear
Hall-Petch relationship. At cryogenic temperatures, plastic deformation was predominantly governed by di-
slocation slip and twinning, regardless of grain size and loading direction. In these conditions, significantly
lower ductility was observed compared to deformation at 298K, while grain size refinement led to increased

strength in both tension and compression, in accordance with classical Hall-Petch behaviour.
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Rozdziat 1
Stan zagadnienia

Przetom XVIII i XIX wieku to czas wielkiej rewolucji przemystowej oraz poczatek wzmozonej eksploatacji
paliw kopalnych zwiazanej migdzy innymi ze stopniowym wypieraniem silnikéw parowych przez duzo
wydajniejsze - spalinowe. Po latach wiemy, ze wielki skok cywilizacyjny wykonany poprzez automatyzacje
wielu proceséw przemystowych, znalazt swoje negatywne odbicie wskutek antropologicznych (tzn.
zwiazanych z dziatalnoScia cztowieka) zmian klimatu. W zwigzku z rosnaca na przestrzeni lat emisja
gaz6éw cieplarnianych do atmosfery (Rys[I.T)), rosnie Srednia temperatura planety. Jednym ze skutkéw,
ktéry mozemy obserwowac ,.tu i teraz” to chociazby coraz bardziej gwaltowne zjawiska atmosferyczne
w postaci intensywnych burz czy trab powietrznych. Ponadto dalszy wzrost §redniej temperatury, w pierw-
szej kolejnosci bedzie odczuwalny na obszarach przyréwnikowych co moze w przysziosci spowodowaé
wielkie fale migracji ludnoSci na péinoc, w poszukiwaniu nowego miejsca do zycia. Wedlug széstego
raportu, dziatajacego przy Organizacji Narodéw Zjednoczonych IPCC (Intergovernmental Panel on
Climate Change), istnieje pig¢ duzych sektoréw gospodarki odpowiedzialnych za emisj¢ wigkszosci gazow
cieplarnianych do atmosfery. Sektorem majacym najwigkszy procentowy udziat w emisji jest energetyka
(34%). Nastepnie plasuja si¢ przemyst (24%) oraz rolnictwo (22%), do ktérego zaliczony zostat przemyst
leSny czy hodowla zwierzat. Czwarte miejsce z wynikiem 15% ,,zajmuje” sektor transportowy w catosci tzn.
transport ladowy, powietrzny i morski. Najmniejszy udzial w emisji ma sektor infrastruktury obejmujacy
migdzy innymi spalanie gazu na poczet ogrzewania domow czy gotowania [2]. Dazenie do neutralnosSci
klimatycznej, czyli maksymalnego ograniczenia emisji GHG (ang. greenhouse gases) wymaga wdrazania
proekologicznych rozwiazan w kazdym z wymienionych sektoréw. Oczywistym wydaje si¢ odejScie od
paliw kopalnych w kontekscie wytwarzania energii elektrycznej i zastgpowanie ich przez réznego rodzaju
Zrédta odnawialne. Sektor energetyczny, przemystowy i transportowy sg od siebie bardzo zalezne, takze
catosciowe ograniczenie emisji gazow cieplarnianych do atmosfery musi by¢ sktadowa wielu mniejszych
dziatarh w kazdym z sektoréw tak, aby przynie$¢ globalnie widoczny efekt.

Gros transportu odbywa si¢ droga ladowa, gdzie dalej, mimo rosnacej elektryfikacji pojazdéw osobowych,
gléwnym napedem pozostaje silnik spalinowy. Oprécz bardzo popularnego wsrdd producentéw samocho-
déw downsizingu czyli maksymalnej redukcji pojemnosci skokowej silnika w celu zapewnienia nizszego
spalania, efektywnym sposobem na osiagnigcie tego samego celu jest obnizanie masy pojazdow. Istnieja

badania wskazujace, ze kazde dodatkowe 100 kg masy, podnosi spalanie od okoto 0,3 - 0,5 [ \ 100km co
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1. Stan zagadnienia 2
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Rysunek 1.1: Globalna emisja dwutlenku wegla do atmosfery na przestrzeni lat 1850 - 2022 [[1] wraz z pro-

centowym udzialem poszczegdlnych sektoréw gospodarki w emisje w 2019 roku [2].

wiaze si¢ z emisja dodatkowych 7,5 - 12,5 gC'Os \ 100km [3]. Badania te dotycza samochodéw o Srednim
gabarycie (do 1500 kg masy wlasnej). Lzejsze pojazdy generuja tez mniejsze opory w przekazywaniu mocy
przez silnik, co moze korzystnie wplywaé na jego zywotnos¢, z reguty nadszarpnigta przez bardzo mata
pojemnosc.

Ze wzgledu na niskie koszty wytwarzania, przemyst automotive przez dlugi czas oparty byt o stopy
zelaza oraz aluminium, jednak juz w latach 30. XX w. zaprezentowany zostal samochéd Bugatti Aerolithe
z nitowang karoseria wykonana z Elektronu (90% magnezu i 10% aluminium) stosowanego éwczesnie
w przemysSle lotniczym. Stop ten p6Zniej byl wykorzystywany w wyczynowym sporcie motorowym, az do
wyScigu Le Mans w 1955 roku, podczas ktérego doszto do samozaptonu bolidu z karoseria wykonang
w wigkszodci ze stopu magnezu. Za okres gwaltownego rozwoju produkcji elementéw magnezowych
w samochodach cywilnych przyjmuje si¢ lata 70. XX w. Magnez jako pierwiastek, cechuje si¢ gestoscia
0 75% nizsza niz stal i niemal 33% nizsza niz aluminium, co czyni go najlzejszym materialem kon-
strukcyjnym [4]]. W potaczeniu ze Swietng wytrzymaloScig wiasciwa (tzn. stosunkowi wytrzymatosci do
gestosci), wysoka sztywnoscia i zdolnoscia do ttumienia drgan [5, 6] stopy magnezu szybko zyskiwaty na
popularnosci w kontekscie produkcji przemystowej na duza skalg. W branzy automotive stopy magnezu sa
obecnie szeroko wykorzystywane do produkcji wielu komponentéw. Stopy w stanie po odlaniu (m. in. bloki
silnika, obudowy skrzyn biegéw), ale tez stopy walcowane, kute czy wyciskane znajduja zastosowania
obejmujace chociazby elementy nadwozia, felgi, oprzyrzadowanie silnika i wiele innych [7]. Wybiegajac
poza czysto fizyczne i technologiczne wiasnosci produktow magnezowych, nalezy uwypukli¢ réwniez
kilka faktéw. Wedtug US Geological Survey, zawarto§¢ magnezu w skorupie ziemskiej siega 2% (6smy
najczesciej wystgpujacy pierwiastek). Ponadto, metaliczny magnez z powodzeniem moze by¢ pozyskiwany
z wody morskiej, a jego zawarto§é w jednej mili szeSciennej (ok. 4 km?) jest szacowana na prawie szes§¢
miliondw ton [8]]. W potaczeniu z mozliwoscia recyklingu, ktéra wedlug literatury sigga 100% [9] staje
si¢ jasne, ze zastosowania produktéw magnezowych wybiegaja lub beda wybiegac¢ daleko poza szeroko

pojety przemyst transportowy. Potencjalne obszary zastosowan obejmujg m. in. implantologi¢ ze wzgledu
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1. Stan zagadnienia 3

na Swietna biokompatybilnosé, kontrolowana biodegradowalnosé¢ w warunkach fizjologicznych czy modut
Younga zblizony do niektérych ludzkich kosci [10} 1T} [12]].

Ksztaltowanie produktow magnezowych na szeroka skalg¢ jest niestety mocno utrudnione, gtéwnie
ze wzgledu na staba odksztalcalno$¢ w temperaturze otoczenia i silng anizotropi¢ gotowych wyrobow.
Szczegdlnie niekorzystne jest wystgpowanie tzw. asymetrii granicy plastycznoSci (ang. tension-compression
asymmetry), ktéra wystgpuje migdzy innymi wskutek wzmozonego bliZniakowania mechanicznego oraz for-
mowania si¢ intensywnej tekstury podczas konwencjonalnych proceséw przerdbki plastyczne;j (14} 15].
Z tego powodu, w praktyce przemystowej zachodzi konieczno$¢ podnoszenia temperatur przy ktérych sa
prowadzone operacje ksztattowania plastycznego. W zaleznosci od materiatu i/lub oczekiwanych wiasci-
woSci wyrobu, temperatury te zawieraja si¢ w zakresie 300+-500°C co znaczaco podnosi energochtonnos$¢
calego procesu tym samym zwigkszajac koszty produkcji [16]. Wiele wtasciwo$ci magnezu mozna znacznie
poprawic poprzez modyfikacj¢ sktadu chemicznego tj. dodawanie pierwiastkéw stopowych. Najpopularniej-
sze stopy zawierajace glin i cynk lub mangan (serie AZ lub AM) charakteryzuja si¢ zwigkszong wytrzyma-
toscia, ktéra wynika gtéwnie z umocnienia roztworowego [17]. Popularne sa réwniez stopy serii ZK (Mg-
Zn-Zr). W nich, dodatek cyrkonu powoduje rozdrobnienie mikrostruktury stopu i wzrost wytrzymatosci
zgodnie z zaleznoS$cia Halla-Petcha. Poprawa plastyczno$ci moze by¢ realizowana m. in. poprzez dodatek
niektérych pierwiastkéw ziem rzadkich (REE, ang. Rare-earth elements) takich jak itr, gadolin czy cer.

Dodatki te, skutecznie ograniczaja tez powstawanie tekstury w procesach przerdbki plastycznej [18]]. Alter-
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Rysunek 1.2: Mapa cytowan wygenerowana za pomoca VOSviewer. Dane wg. bazy Scopus. Szukana fraza
,magnesium’ , filtrowanie: artykul, dyscyplina: inzynieria materialowa, rok publikacji od 2020. Liczba pu-

blikacji zawierajacych stowo kluczowe ,magnesium’ od 2010 do 2023r. wg. bazy Web of Science.
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1. Stan zagadnienia 4

natywa dla dodatkéw stopowych jest rozdrobnienie mikrostruktury (rozumianej jako zmniejszenie Sredniej
wielkosci ziarna) skutkujace skuteczna poprawa plastycznosci czystego magnezu w temperaturze otoczenia
[19].

Aktualne trendy badawcze zwiazane z magnezem i jego stopami sa schematycznie przedstawione na
Rys. [I.2] w postaci mapy cytowan. Podejmowane badania sg silnie powiazane z wymienionymi wyzej po-
tencjalnymi obszarami zastosowar produktéw magnezowych. Jako najwazniejsze nalezy wymieni¢ badania
zwiazane z korozja, biokompatybilnoscia, wlasciwosciami mechanicznymi, tekstura czy rozdrobnieniem
mikrostruktury. Analizujac liczbg publikacji na przestrzeni nieco ponad ostatnia dekad¢ nalezy zauwazy¢
stale rosnacy trend publikacyjny, a od roku 2015 rocznie ukazuje si¢ przynajmniej 1000 publikacji zawie-
rajacych stowo kluczowe ,,magnez”. Na tej podstawie mozna stwierdzié, iz tematyka podejmowana w ni-
niejszej pracy jest aktualna i jak najbardziej wpisuje si¢ w aktualne trendy publikacyjne/badawcze. Ponadto,
praca ma aspekt poznawczy, obejmujacy badania podstawowe nad drobnokrystalicznym magnezem w tem-
peraturach kriogenicznych. Nalezy zaznaczy¢ potencjalne zastosowania produktéw magnezowych w $rodo-
wiskach wymagajacych utrzymywania tak niskich temperatur. Moga one obejmowaé elementy instalacji do
przechowywania i transportu ciektego wodoru w pojazdach, gdzie kluczowe znaczenie ma redukcja masy
komponentéw. Innym przyktadem moga by¢ konstrukcyjne elementy oprzyrzadowania wykorzystywanego
w systemach nadprzewodzacych (tomografy MRI, akceleratory czastek), ktére wymagaja chlodzenia do

temperatur kriogenicznych.

1.1 Mechanizmy odksztalcenia plastycznego w magnezie i stopach magnezu

1.1.1 Poslizg dyslokacji

Podstawowym mechanizmem odksztalcenia materiatéw metalicznych jest poslizg dyslokacji odbywajacy
si¢ na plaszczyznach i kierunkach gestego utozenia atomdéw. Dla materiatéw krystalizujacych w sieci hek-
sagonalnej (HCP, A3), w tym magnezu, system latwego poslizgu tworzy ptaszczyzna podstawy stupa hek-

sagonalnego (0002), i zawierajace si¢ w niej trzy kierunki < 1120 >. Niska symetria sieci A3 powoduje,

>0

as
B
(a)
Bazalny Pryzmatyczny Piramidalny | Piramidalny Il
(a){0002} {a), {c){1010} (a), {(c + a){1011} {c +a){1122}

Rysunek 1.3: Najwazniejsze systemy poSlizgu w krysztatach heksagonalnych.
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System poslizgu  Typ wektora Burgersa Plaszczyzna poslizgu  Kierunek poslizgu LNSP”

Bazalny a (0002) <1120 > 2
Pryzmatyczny a {1010} < 1120 > 2
Pryzmatyczny c {1010} < 0001 > 2

Piramidalny (71) a {1011} < 1120 > 4
Piramidalny (1) c+a {1011} <1123 > 5
Piramidalny (72) c+a {1122} <1123 > 5

Tabela 1.1: Mozliwe systemy poslizgu w metalach heksagonalnych. [20} [I8]. LNSP” - liczba niezaleznych

systemow poslizgu.

ze w obrebie jednej komoérki elementarnej istnieje tylko jedna plaszczyzna gestego upakowania atomow
co powoduje, iz liczba niezaleznych systemdéw poslizgu niezbednych do skutecznego odksztalcenia pla-
stycznego jest niewystarczajaca. Stad istnieje konieczno$¢ aktywacji innych systeméw, ktére zapewniaja
mozliwo$¢ homogenicznego odksztalcenia w calej objgtosci materiatu. Najwazniejsze systemy poSlizgu
zostaty schematycznie przedstawione na Rys. [I.3] W temperaturze otoczenia, w pierwszej kolejnosci od-
ksztalcenie inicjowane jest w systemach tatwego poslizgu (0002) < 1112 >. Poslizg dyslokacji jest réw-
niez mozliwy, a zarazem konieczny w systemach niebazalnych typu: pryzmatycznego (0002) < 1120 >
i {1010} < 0001 >, piramidalnego 7 {1011} < 1120 > i {1011} < 1123 > oraz piramidalnego 7y
{1122} < 1123 >. Aktywacja poSlizgu niebazalnego jest w stanie zagwarantowac niezbedna liczbe nie-
zaleznych systemoéw poslizgu potrzebnych do odksztatcenia oraz wnosza sktadowa <c+a>, ktéra zapewnia
odksztatcenie wzdtuz osi ¢ komorki elementarnej (Tab. [I.T).

Metale krystalizujace w sieci heksagonalnej mozna scharakteryzowac pod wzgledem stosunku wysokoSci
stupa do krawedzi jego podstawy (stosunek c/a). Za przypadek idealny przyjmuje si¢ stosunek réwny ok.
1,633, a najblizej jego sa takie metale jak Mg czy Co. Niektére z metali o tej budowie krystalograficznej
maja stosunek c/a mniejszy (Ti, Zr, Hf), badZz wigkszy (Zn, Cd) od idealnego. Jedna z wazniejszych impli-
kacji réznej wartosci c/a wsrdd metali, jest zmiana stopnia upakowania ptaszczyzn atomami. W przypadku,
gdy komorka heksagonalna posiada wyzsza od idealnej warto$¢ c/a, jest ona wydtuzona wzdhuz osi c. Tym
samym, plaszczyzna podstawy stupa jest mniejsza i ggsciej wypetniona atomami. Metale o mniejszym sto-
sunku c/a posiadajg niejako ,,rozrzedzone” ptaszczyzny bazalne, przez zwigkszona dtugos$¢ krawedzi a po-
wodujac, iz atomy na niej sa rzadziej upakowane. Taka sytuacja powoduje, ze zwigksza si¢ zaggszczenie
atomowe plaszczyzn pryzmatycznych i piramidalnych, tym samym zwigkszajac prawdopodobienstwo akty-
wacji dyslokacji w tych systemach.

Selekcja oraz aktywacja poszczegdlnych systemdéw poslizgu nastgpuje zgodnie z prawem Schmida-Boasa.
Te = 0M (1.1)

Odksztalcenie zostanie zainicjowane w tym systemie, w ktorym dla danej warto$ci naprezenia o wartosé
naprezenia Scinajacego 7. (CRSS - ang. Critical Resolved Shear Stress) osiagnie warto$¢ krytyczna, tzn.

wystarczajaca do zainicjowania ruchu dyslokacji w danym systemie poslizgu [21]].

m = cosacosf (1.2)
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Tzw. czynnik Schmida m okresla katowe zaleznoSci pomigdzy kierunkiem () i normalna do ptaszczyzny
poslizgu (B), a osia naprezenia zewngtrznego. Warto$¢ czynnika Schmida nie przekracza 0,5.

Przyktadowe warto$ci CRSS w magnezie, wedtug [22]] moga wynosi¢: 0,52--0,82 MPa dla systeméw ba-
zalnych <a>, 3950 MPa dla system6éw pryzmatycznych <a> oraz 80 MPa dla piramidalnych systeméw
<c+a> (T=298K). Bardzo niskie wartosci naprezenia krytycznego w systemie bazalnym powoduja, ze emi-
sja dyslokacji w tym systemie jest mocno preferowana. Z drugiej strony, wysokie warto$ci CRSS systeméw
niebazalnych powoduja, ze do ich aktywacji potrzeba znacznie wyzszych naprgzefi, co jest jedna z bezpo-

Srednich przyczyn stabej odksztatcalnosci magnezu i stopdw magnezu w temperaturze otoczenia.

1.1.2 Blizniakowanie mechaniczne

BliZzniakowanie mechaniczne jest obok poslizgu dyslokacji bardzo istotnym mechanizmem odksztalcenia
plastycznego, zwtaszcza w krysztalach heksagonalnych o nizszym stopniu symetrii komorki elementarne;j
w poréwnaniu do sieci RSC czy RPC. Podczas bliZzniakowania mechanicznego, poprzez Scigcie proste sieci,
nastgpuje przesunigcie atomow znajdujacych si¢ w plaszczyznach réwnolegtych do ptaszczyzny bliZnia-
kowania (Ky), ktéra jest niezmiennicza. Przesunigcie to zachodzi wzdluz odpowiedniego kierunku (77),
ktéry zawiera si¢ w ptaszczyznie K. Geometrycznie kompletny opis bliZniakowania jest ponadto uzupel-
niony o plaszczyzng Ko, ktdra rotuje podczas odksztalcenia, ptaszczyzne S prostopadta do ptaszczyzn Ky
i Ko oraz kierunek 79 (kierunek, w ktérym ptaszczyzna S przecina ptaszczyzne Ko). Istnieja cztery fi-
zycznie réwnowazne sposoby powstawania bliZniaka. BliZniaki powstajace wskutek obrotu o 180° wokét
ptaszczyzny K (i) lub poprzez symetryczne odbicie wzgledem ptaszczyzny bliZniakowania (ii), nosza na-
zwg¢ bliZzniakéw pierwszego rodzaju. BliZzniakami drugiego rodzaju nazywa si¢ bliZniaki powstate wskutek
symetrycznego odbicia sieci osnowy wzgledem prostopadtej do kierunku bliZniakowania (iii) lub poprzez
obroét sieci osnowy o 180° wokét 171 (iv). Definicja konkretnego typu bliZniaka nastgpuje poprzez wskazanie
pary plaszczyzna - kierunek w konfiguracji K1, 72 lub Ko, 11 [23 24]. Zamiennie do tego opisu, zdefinio-
wac typ bliZzniaka mozna za pomoca Ky, n; oraz wartosci $cigcia prostego s, ktére jest zalezne m. in. od

ilorazu statych sieciowych c/a [25} 26].

(cty)

[

\
Y
—--sq,

Blizniak rozciagania | Blizniak rozciaggania ll Blizniak Sciskania Blizniak $ciskaniall
(tt,){1012} (tt,){1121} (ct;){1011} {ct,){1122}

s q,

o

az

P

ap

Rysunek 1.4: Ptaszczyzny i kierunki krystalograficzne zwigzane z bliZzniakowaniem w krysztatach heksago-

nalnych.
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Dyskutowana w poprzednim podrozdziale mata liczba dostgpnych systeméw poslizgu w magnezie i jego
stopach powoduje, ze konieczne jest uruchomienie innych mechanizméw w celu skutecznego odksztalcenia
materiatu. Blizniakowanie mechaniczne ma tutaj szczegdlnie znaczenie w konteksScie przenoszenia makro-
skopowego obciazenia wzdhuz osi ¢ komérki elementarnej. Poglad na mozliwo$¢ uruchomienia blizniako-
wania w obrebie konkretnych ptaszczyzn ewoluowat przez lata. Poczatkowo uwazano [27], ze w magne-
zie 1 jego stopach, blizniaki odksztatlcenia moga powstawaé w oSmiu ptaszczyznach piramidalnych typu:
{1011}, {1012}, {1013}, {1014}, {1121}, {1122}, {1123} oraz {1124}. Nastepnie poglad ten ewoluowat
(28], a liczbe rozpatrywanych systeméw bliZzniakowania ograniczono do czterech (Rysunek [I.4). Obecnie,
za istotne uznaje si¢ tak zwane blizniaki rozciagania (ang. tension twins) typu {1012} < 1011 > oraz
blizniaki Sciskania (ang. contraction twins) typu {1011} < 1012 >, a nazwy tych typéw blizniakéw sa
stowarzyszone z efektem wydluzenia (rozciagania) lub skrécenia (Sciskania) komérki elementarnej wzdhuz
osi ¢ wskutek powstania blizniaka [29] 30} 31]]. BliZniaki te sa okreslane jako pierwotne.

Blizniaki wtdrne (ang. double twins) powstaja w juz zbliZniakowanym obszarze, czyli wewnatrz istniejacego
bliZniaka pierwotnego [32]]. Moga one wystgpowac zaréwno w obrebie bliZniakéw rozciagania, jak i Sciska-
nia [33]. W literaturze najczesciej wyréznia sig trzy gtéwne typy blizniakéw wtérnych: (i) {1012} — {1012},
(i) {1011} — {1012} oraz (iii) {1013} — {1012} 34,35, 36].

Jedna z powazniejszych konsekwencji utworzenia si¢ blizniaka podczas odksztalcenia, jest rotacja obszaru
zbliZzniakowanego wzgledem materiatu osnowy. Mozliwym sposobem definiowania bliZzniaka w materiatach
heksagonalnych jest okreslenie kata dezorientacji pomigdzy ptaszczyznami bazalnymi komorki elementar-
nej w materiale osnowy i bliZzniaka. Kazdy z typéw bliZzniakowania powoduje rotacj¢ sieci o staty kat,
ktérego wartosci sa rézne dla danego typu bliZniaka i zostaly przedstawione w tabeli [I.2] Przyktadowo,
plaszczyzny bazalne w bliZniaku rozciagania {1012} sa zorientowane pod katem 86,3° wzgledem plasz-
czyzn bazalnych w osnowie. Majac na uwadze, ze systemy tatwego poslizgu w materiatach HCP zawieraja
si¢ w plaszczyZnie podstawy, rotacja tych ptaszczyzn do nowego potozenia wzgledem kierunku zewnetrz-
nej sity, moze powodowa¢ utatwienie badZ utrudnienie dalszego odksztalcenia w systemach bazalnych. Ma
to szczegblne znaczenie w kontekscie silnego steksturowania wyrobéw z magnezu i jego stopéw. Selekcja
konkretnego systemu bliZniakowania podczas odksztalcenia nastgpuje analogicznie do klasycznego poslizgu
dyslokacji. Zostaje aktywowany system, dla ktérego zostato przekroczone naprezenie krytyczne 7., jednak
istnieje pewne ograniczenie wynikajace z polaryzacji §cigcia bliZniaczego. Jedna z konsekwencji polarne;j
natury bliZzniakowania jest szczegdlnie niekorzystne zjawisko asymetrii granicy plastycznosci podczas dzia-

ania jednoosiowego stanu naprezen (rozciaganie, Sciskanie) [38) 139, 140, 4 1]].

Wariant blizniakowania Kat dezorientacji
Blizniak rozciagania {1012} < 1011 > 86,3°
Blizniak Sciskania {1011} < 1012 > 56,2°
Blizniakowanie wtérne {1012} — {1012} 7,4°
Blizniakowanie wtérne {1011} — {1012} 37,5°

Tabela 1.2: Wartosci kata dezorientacji pomigedzy ptaszczyzna bazalng osnowy i blizniaka dla wybranych

systemOw bliZniakowania mechanicznego w magnezie [37].
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1. Stan zagadnienia 8

Warto$¢ CRSS dla blizniakéw Sciskania {1011} w magnezie w temperaturze otoczenia zazwyczaj jest zna-
czaco wyzsza niz dla innych systeméw odksztatcenia [42}143]]. Z drugiej strony, do uruchomienia bliZniakéw
rozciggania {1012}, wymagana warto§¢ CRSS jest zdecydowanie nizsza niz dla ktéregokolwiek z syste-
méw umozliwiajacych skuteczne przenoszenie odksztatcenia wzdtuz osi ¢ komérki elementarnej. W tym
kontekscie, blizniakowanie mechaniczne, a zwlaszcza w systemie {1012}, jest istotnym mechanizmem od-

ksztalcenia plastycznego w magnezie i stopach magnezu, a zwlaszcza w temperaturze otoczenia.

1.1.3 Wplyw temperatury na aktywnos$¢ poslizgu i blizniakowania w magnezie

12
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Rysunek 1.5: Wartosci CRSS w funkcji temperatury dla podstawowych systemow poslizgu magnezu wy-
znaczone eksperymentalnie: bazalny <a> [44]], pryzmatyczny <a> [43] 146, 47, 48], piramidalny II <c+a>
[49] i blizniakowania ({1012} [50], {1011} [51}/52]) oraz za pomoca modelu VPSC [33].

Jak juz wspomniano, mozliwo$¢ aktywacji konkretnych systeméw poslizgu silnie zalezy od wartoSci
CRSS w rzeczywistych warunkach obciazenia materiatu. Rysunek przedstawia wartosci CRSS dla po-
szczegblnych systemoéw poslizgu i bliZniakowania w magnezie wyznaczone eksperymentalnie oraz za po-
mocg modelu typu VPSC (ang. Visco-Plastic Self-Consistent). W pierwszej kolejnosci nalezy zauwazyc,
ze bazalny system tatwego poslizgu praktycznie nie wykazuje zmian wartoSci CRSS w catym zakresie
temperatur. Wartosci te wynosza maksymalnie kilka MPa, co oznacza, ze niezaleznie od temperatury defor-
macji, poslizg bazalny moze by¢ dominujacym lub jednym z gtéwnych mechanizméw odksztatcenia. Biorac

pod uwage jedynie wartoSci CRSS w temperaturze 300K (otoczenia), odksztatcenie komdrek elementarnych
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wzdtuz osi ¢ moze zachodzié poprzez blizniakowanie typu {1012}, ktére podobnie jak poslizg bazalny, nie
wykazuje istotnej zaleznosci temperaturowej. Z kolei formowanie blizniakéw typu {1011} jest znacznie
bardziej utrudnione, gdyz wartoSci CRSS wymagane do ich aktywacji sa znaczaco wyzsze niz dla niebazal-
nych systeméw poslizgu. Symulacje wskazuja, ze bliZniakowanie tego typu charakteryzuje si¢ najwyzszymi
warto$ciami CRSS w zakresie temperatur 300=-800K, a jego warto$¢ systematycznie maleje wraz ze wzro-
stem temperatury, teoretycznie utatwiajac aktywacje tego mechanizmu [53]]. Szereg przemystowych operacji
ksztattowania plastycznego wyrobéw magnezowych odbywa si¢ w warunkach podwyzszonych temperatur.
Jest to podparte analiza warto§ci CRSS dla niebazalnych systeméw poslizgu, takich jak pryzmatyczny <a>
oraz piramidalny II <c+a>. Systemy te wykazuja silng zalezno$¢ temperaturowa — wraz ze wzrostem tem-
peratury odksztalcenia, wartoSci CRSS sukcesywnie maleja. W konsekwencji uruchamiane sa dodatkowe
mechanizmy, co prowadzi do zwigkszonej plastycznosci materiatu. Nalezy jednak zaznaczy¢, ze wigkszos¢
badan eksperymentalnych koncentruje si¢ na temperaturach powyzej 298K. Moze to thumaczy¢ powszechne
przekonanie, iz podwyzszanie temperatury odksztatcenia powoduje ciagly spadek wartosci CRSS dla nieba-
zalnych systemo6w poslizgu. O ile zatozenie to znajduje potwierdzenie w przypadku systeméw pryzmatycz-
nych <a>, okazuje sig, ze w zakresie 200+400K, poslizg w systemach piramidalnych II <c+a> wykazuje
wzrost warto$ci CRSS. Zjawisko to zaobserwowano réwniez w krysztatach kadmu i cynku — metalach hek-
sagonalnych o wyzszym niz Mg stosunku c/a. Szczegétowe badania strukturalne wykazaly, ze przyczyna
tego anormalnego efektu jest niestabilna struktura rdzenia dyslokacji typu <c+a>. Wraz ze wzrostem tem-
peratury i dostarczaniem energii termicznej, krawedziowy segment dyslokacji catkowitej <c+a> dysocjuje
na dyslokacje parcjalne. Jednym z produktéw tej reakcji jest osiadta (ang. sessile) dyslokacja <a> oraz po-
Slizgowa (ang. glissile) dyslokacja <c>. Zaktadajac poslizgowa nature dyslokacji catkowitej <c+a>, obec-
nos¢ osiadlego segmentu w postaci dyslokacji parcjalnej <a> powoduje makroskopowy wzrost naprgzenia
wymaganego do aktywacji tego systemu. Ponadto, na segmencie §Srubowym dyslokacji <c+a> wymuszany
jest podwoéjny poslizg poprzeczny (ang. double cross-slip), ktéry réwniez wymaga wigkszego naprezenia
[54]. Niemniej, po przekroczeniu temperatury granicznej, w okolicy 400K, warto§¢ CRSS dla systeméw
piramidalnych II zaczyna spadaé, co stopniowo utatwia ich aktywacje. Warto zauwazy¢, iz wyniki obli-
czen za pomoca modeli zupelnie nie przewiduja tego typu zachowania. W zakresie temperatur 100--300K,
odksztalcenie plastyczne zdaje si¢ by¢ zdominowane przez mechanizmy, ktére nie wykazuja szczeg6lne;j
wrazliwo$ci na zmiany temperatury (system bazalny oraz blizniakowanie {1012}). W polaczeniu ze zde-
cydowanie najwyzszymi wartoSciami CRSS dla systeméw piramidalnych II <c+a> oraz pryzmatycznych
<a> mozna zatozy¢, iz inicjacja odksztatcenia plastycznego w tych systemach bedzie znaczaco utrudniona.
Istnieja badania wskazujace, ze w zakresie temperatur 4,2-+-78K, systemy piramidalne II <c+a> réwniez wy-
kazuja anormalny wzrost warto$ci CRSS (wyzsze w 78K niz w 4,2K). Badania te jednak byty prowadzone

na monokrysztatach Mg w warunkach uprzywilejowanego poslizgu w tych systemach [53]].

1.1.4 Wplyw dodatkéw stopowych na aktywnos¢ poslizgu i blizniakowania w magnezie

Modyfikacje wlasciwosci magnezu poprzez dodawanie pierwiastkéw stopowych mozna rozpatrywaé przez
zwigkszenie lub zmniejszenie prawdopodobieristwa uruchomienia konkretnych mechanizméw odksztalce-

nia (poslizgu/bliZzniakowania). Wprowadzajac do roztworu atomy obce o innym promieniu atomowym, mo-

M. Walag Analiza deformacji plastycznej drobnokrystalicznego Mg [...] w zakresie temperatur 298K - 4K



1. Stan zagadnienia 10

System odksztatcenia Mg Mg-Al(1% at.) Mg-Zn(1% at.)
Poslizg bazalny <a> 0,7 2,7 4,0
Podlizg pryzmatyczny <a> | 40 38 38
Blizniakowanie {1012} | 10 10 10

Tabela 1.3: Wartosci krytycznego naprezenia Scinajacego CRSS (w MPa) w monokrysztale dla poSlizgu
bazalnego, pryzmatycznego i blizniakowania {1012} w magnezie i wybranych stopach [22} 40].

zemy powodowac¢ lokalne rozpychanie lub skurcz sieci, a to prowadzi do odejscia od stosunku c/a czystego
metalu w strong wyzszych lub nizszych warto$ci. Analizujac wartosci CRSS dla monokrysztatu Mg zawarte
w tabeli mozna zauwazy¢, iz dodatek glinu Iub cynku na poziomie 1% at. powoduje wzrost naprezenia
krytycznego niezbgdnego do uruchomienia poslizgu w ptaszczyZnie bazalnej oraz jego spadek w przypadku
poslizgu w systemie pryzmatycznym. Na tej podstawie mozna wnioskowac, ze zaréwno atomy Al i Zn
powoduja skrécenie komoérki wzdtuz osi ¢, a niebazalny poslizg bedzie bardziej prawdopodobny. Jednak
w rzeczywistosci sytuacja jest duzo bardziej skomplikowana. Przede wszystkim w wigkszosci przypadkéw
mamy styczno$¢ z materialem polikrystalicznym, gdzie duza rolg odgrywaja granice ziaren (np. w kontek-
Scie zarodkowania i propagacji bliZniaka). Miejscowe obszary koncentracji naprezen moga tez w pewnym
stopniu wplywac na naprezenia wewnatrz pojedynczego ziarna. Wpltyw pierwiastkéw stopowych na ak-
tywnos$¢ poszczegdlnych mechanizméw odksztalcenia ma wigc charakter duzo bardziej ztozony i obejmuje
ponadto szereg zjawisk zwigzanych m. in. z obecno$cia réznego rodzaju wydzieleri czy zmiana energii bigdu
ulozenia (EBU).

Zdecydowanie najwigksza grupg stopéw magnezu stanowia stopy z dodatkiem glinu i cynku (seria AZ
i ZK) lub manganu (seria AM). Stopy tych serii w gtéwnej mierze posiadaja wyzsze wlasciwosci wytrzy-
matosciowe w porownaniu do czystego magnezu. Wedtug [S6] dyslokacje bazalne <a> uktadaja si¢ w ni-
skoenergetycznych obszarach pomigdzy atomami domieszek. Potrzebne wigc jest wyzsze naprgzenie, aby te
dyslokacje ,,ruszy¢” i rosnie ono wraz z zawartoscia dodatkow. Stopy te nadaja si¢ réwniez do obrobki ciepl-
nej jednak nie jest ona tak efektywna jak w przypadku stopéw aluminium. Jednym z powoddéw jest bardzo
niekorzystna geometria wydzielen, ktéra nie zapewnia dostatecznie silnego efektu utrudnienia ruchu dyslo-
kacji w bazalnych systemach tatwego poslizgu [57]. Istnieja jednak badania stwierdzajace, iz wydzielenia
te moga ogranicza¢ aktywnos¢ bliZniakowania [38, 159, |60]]. Samo bliZniakowanie z kolei moze prowadzié
do poprawy plastycznosci w stopach tych serii poprzez chociazby rotacje¢ sasiednich ziaren i ostabienie tek-
stury [30, 61]. Z drugiej strony wiele wysitku podejmowanego jest w celu poprawy stabych wtasciwosci
plastycznych magnezu, wynikajacych z matej liczby dostgpnych mechanizméw odksztalcenia w tempera-
turze otoczenia. Grupa stopéw wykazujacych bardzo duzy potencjat w tym zakresie niewatpliwie jest cata
gama stopoéw oparta o metale ziem rzadkich (RE). Stopy grupy Mg-RE generalnie wykazuja podwyzszona
aktywnos$¢ dyslokacji typu <c+a>, a zjawisko to jest thumaczone modyfikacja EBU przez atomy domieszek
[62] 163] 164, 165] lub bardziej prawdopodobny poslizg poprzeczny na plaszczyznach niebazalnych [66) [67]].
BliZzniakowanie w stopach Mg-RE wydaje si¢ by¢ ograniczone do bliZzniakow rozciagania, co ttumaczone
jest zmniejszonym stosunkiem c/a w tych stopach [68]]. Badania w tym zakresie pozostaja jednak mocno

ograniczone. Stopy Mg-RE ponadto cechuja si¢ dobra wytrzymatoscia i stabilno$cia temperaturowa [69].
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1.2 Tekstura w materiatach heksagonalnych

Obserwowane makroskopowo wilasciwosci polikrystalicznego ciata statego zaleza od cech pojedynczych
krystalitéw (ziaren) wchodzacych w jego sktad. Jedna z wtasciwosci, ktora posiada kazde ziarno, jest jego
orientacja krystalograficzna wzgledem sasiadéw. W ujeciu makroskopowym orientacja wszystkich ziaren
w materiale powinna by¢ przypadkowa i tak samo prawdopodobna. W warunkach rzeczywistych, zjawiska
zwiazane z krystalizacja, ksztattowaniem plastycznym czy obrébka cieplng powoduja rotacje ptaszczyzn
krystalograficznych do nowych, bardziej stabilnych konfiguracji. Zatem, o teksturze w materiale polikrysta-
licznym mozna méwic, kiedy wystepuje nieprzypadkowy rozktad orientacji ziaren wzgledem zewnetrznego
uktadu odniesienia [[70, [71]. W niniejszej pracy, tekstura krystalograficzna jest dyskutowana w konteksScie
przerébki plastycznej, gdzie definicja zewngtrznego ukladu odniesienia zazwyczaj opiera si¢ o kierunek
dziatania zewngtrznej silty podczas operacji ksztattowania plastycznego. Formowanie si¢ tekstury podczas
procesu wyciskania i jej reprezentacja w formie figury biegunowej (0002) schematycznie przedstawia Ry-
sunek [1.6] Statystycznie rtéwnomiernie roztozone ziarna w materiale wyjSciowym, doznaja rotacji wskutek
odksztatcenia plastycznego, co powoduje ich rotacj¢ w kierunku dziatajacej sity zewngtrznej (w tym przy-
padku kierunku wyciskania KW). W konsekwencji, material po wyciskaniu cechuje si¢ tekstura, w ktorej
wigkszos¢ komoérek elementarnych jest zorientowana réwnolegle do kierunku wyciskania.

Silna tekstura rozwijajaca si¢ podczas przerdbki plastycznej materiatéw heksagonalnych jest konsekwen-
cja wlasciwosci metali HCP dyskutowanych w poprzednich sekcjach. Mata liczba dostgpnych systeméw
fatwego poslizgu dyslokacji oraz fakt, iz wigkszoS$¢ z nich operuje w ptaszczyZnie podstawy stupa heksago-
nalnego powoduje ich silng rotacje. BliZzniakowanie z kolei powoduje reorientacj¢ sieci krystalograficznej,
a jego duza aktywnos¢ podczas odksztalcenia w temperaturze pokojowej zmienia orientacjg istotnej objeto-
Sci ziaren [72].

Tak jak w przypadku preferencyjnych systemow poslizgu i bliZzniakowania, réwniez powstawanie tekstury
w metalach HCP jest powiazane z ilorazem statych sieciowych (stosunkiem c/a). Metale o stosunku c/a
bliskim idealnego (np. Mg, c/a = 1,624) posiadaja teksturg, w ktorej wigkszos$¢ ptaszczyzn bazalnych komo-
rek elementarnych jest zorientowana réwnolegle do kierunku zewngtrznego obciazenia [[73, 74, [71]. Metale
HCP o stosunku wyzszym niz idealny (np. Zn, c/a = 1,856), ze wzgledu na uprzywilejowany poslizg pi-
ramidalny wykazuja tekstury, w ktérych bieguny ptaszczyzn bazalnych sa przesunigte w strong kierunku
walcowania/wyciskania [[75, [76]]. Z drugiej strony w metalach o nizszej wartosci c/a (np. Ti, c/a = 1,587),
utatwiony poslizg w systemach pryzmatycznych powoduje przesunigcie biegunéw w stron¢ kierunku po-
przecznego [[77]].

Nie nalezy pomija¢ wptywu dodatkéw stopowych na procesy formowania si¢ tekstury podczas proceséw
przerdbki plastycznej. Generalnie, popularne stopy, w ktérych gtéwnym dodatkiem stopowym jest glin lub
cynk nie wykazuja efektu ostabienia tekstury wyrobdw i cechujq si¢ one silna, bazalng tekstura [[78]. Liczne
badania wskazuja jednak, ze stopy z metalami ziem rzadkich rozwijaja zdecydowanie stabsza teksture, a pro-
dukty wykonane z tych stopéw cechuja si¢ zdecydowanie mniejsza anizotropia wtasciwosci [[13, (79,180, 81]].
Ich wada jest natomiast wysoka cena. Alternatywa w tym kontekScie zdaje si¢ by¢ wapn, ktérego dodatek

do konwencjonalnych (tafiszych) stopdw réwniez moze ogranicza¢ powstawanie tekstury [82, 83]].
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Rysunek 1.6: Schematyczne przedstawienie procesu wyciskania. Formowanie si¢ tekstury wyrobu zo-
stato przedstawione za pomoca modelowych komdrek elementarnych oraz przyktadowej figury biegunowe;j
(0002). Przedstawiona tekstura powstala podczas odksztalcenia jest charakterystyczna dla metali heksago-

nalnych o ilorazie statych sieciowych c/a bliskich idealnej (m. in. Mg, c/a = 1,624).

1.3 Wplyw wielkosci ziarna na wlasciwosci materialéw metalicznych

1.3.1 Zaleznos¢ Halla-Petcha

Pierwszym skojarzeniem przychodzacym na mysl przy dyskusji o wptywie wielko$ci ziarna na wtasciwosci
materialéw metalicznych jest tzw. zalezno$¢ Halla-Petcha. W latach pigédziesiatych XX w. Hall przedsta-
wit wyniki badan, na podstawie ktérych wnioskowat, ze dolna granica plastycznosci stali jest zwiazana
z jej wielkoScia ziarna [85]]. Opisang przez Halla zalezno$¢ rozwinat Petch [86], ktéry wysunal poglad,
iz wewnatrz ziaren istnieja Zrédta Franka-Reada (FR), z ktérych nastgpuje emisja dyslokacji. Finalnie sfor-

mutowat réwnianie, ktére wiaze granice plastycznosci o, z wielkoScia ziarna d:

1
oy =00+ k—= (1.3)

Vd

gdzie k i o¢ sa stalymi powiazanymi m. in. z mikrostruktura materiatu i mozna je wyznaczy¢ ekstrapolujac
dane eksperymentalne. Stata k jest co do warto$ci réwna nachyleniu ekstrapolowanej prostej, a op wartosci
punktu jej przecigcia z osia ,,y” (Rysunek|1.7). Stala o, w literaturze jest okreslana jako naprezenie tarcia

sieci (ang. friction stress). Naprezenie to mozna rozbi€ na trzy sktadowe:
00 = OCRSS + 0p + Aoy (1.4)

gdzie: ocRrss - jest powiazana z wartoScig krytycznego naprezenia Scinajacego (CRSS) dominujacego sys-
temu poslizgu, o), - naprezenie szczatkowe (ang. residual stress) zwiazane z przer6bka termomechaniczna,
Aoy - czton uwzglgdniajacy umocnienie roztworowe [87].

Stata k w réwnaniu (1.3[jest okreslana jako wspotczynnik koncentracji naprezen (w literaturze spotyka sig
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Rysunek 1.7: Przyktadowa zalezno$¢ Halla-Petcha wyznaczona w oparciu o dane eksperymentalne uzy-
skane w prébie jednoosiowego rozciggania Aluminium serii 1060 o Sredniej wielko$ci ziarna w zakresie 30

do 0,9 um w temperaturze otoczenia [84].

réwniez okreSlenia wspélczynnik umocnienia granicami ziaren lub parametr Petcha). Jej wartosc jest
silnie powiazana z wieloma czynnikami, w tym z tekstura, wielkoScia ziarna oraz kierunkiem obciazenia
[88]]. Czynniki te wspdlnie determinuja aktywacj¢ konkretnych mechanizméw odksztalcenia podczas de-
formac;ji plastycznej, co jest szczeg6lnie istotne w przypadku materiatéw o ograniczonej liczbie mozliwych
systemow tatwego poslizgu, takich jak Mg i jego stopy. Z tego wzgledu zagadnienie to zostato szerzej omoé-
wione w dalszej czesci pracy.

Istotnym czynnikiem majacym wpltyw na parametr k jest temperatura, a badania eksperymentalne prowa-
dzone na stopie Mg-5%TI1 wskazuja, ze jego warto$¢ (nachylenie) maleje z poziomu okoto 354 do 131 MPa

2 wraz ze wzrostem temperatury z -196°C do 147°C. Ponadto, bardzo podobne zaleznosci obserwo-

um'/
wano dla czystego magnezu [89].

Znaczacy wpltyw na warto$¢ k majg réwniez parametry stricte materiatowe, takie jak energia granicy ziaren,
ich struktura oraz sktonnos¢ do dyfuzji. Interakcje migdzy granicami ziaren a dyslokacjami obejmuja zjawi-
ska takie jak zarodkowanie, anihilacja oraz transmisja dyslokacji [90]]. Gdy dyslokacja zbliza si¢ do granicy
ziarna, energia zgromadzona w jej obszarze osiaga warto$¢ maksymalna, a nastgpnie spada po przeniesieniu
poslizgu do sasiedniego ziarna. Warto$¢ tej energii okresla si¢ jako barierg¢ energetyczna E dla transmisji
poslizgu przez granice ziarna. Wykazano istnienie Scistej, odwrotnie proporcjonalnej zaleznosci pomigdzy
bariera energetyczna F, a statyczna energia granicy ziarna Egp w metalach RSC. Relacj¢ t¢ opisuje réw-
nanie: £ = 2,8 x 10'3(Egp)~%0 [O1]. W przypadku Mg i jego stopéw istnieja wyniki badan sugerujace,
ze niska energia granicy ziarna utrudnia bliZniakowanie. Ponadto energia ta moze by¢ redukowana poprzez
wprowadzenie odpowiednich dodatkéw stopowych [92, 93]]. Wptyw koherentnoSci granic ziaren oraz ich
podatnosci na dyfuzje nie zostat dotychczas doktadnie zbadany w konteks$cie Mg i jego stopow. Jednak na
podstawie przegladowej pracy [88] mozna wysunaé wniosek, ze granice ziaren o bardziej uporzadkowane;j

strukturze, nizszej energii i mniejszej dyfuzyjnosci maja wigksza zdolnos$¢ do utrzymywania wysokich kon-
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Granica ziaren

(a) (b)

Rysunek 1.8: (a) Schematyczne przedstawienie modelu spigtrzania si¢ dyslokacji na granicy ziaren (wg.
[88]]). Pod wptywem naprezenia 7 nastgpuje emisja dyslokacji ze Zrédta w obrebie ziarna A. W konsekwen-
cji, powstaje ich spigtrzenie w poblizu granicy ziaren, a na szczycie naprgzenie, ktére po przekroczeniu
krytycznej warto$ci moze spowodowaé emisje¢ dyslokacji w sasiadujacym ziarnie B (b) Interakcja (spig-
trzenie) dyslokacji z dwdch systeméw poslizgu z granica ziarna w stali nierdzewnej typu 304 [84]]. Zdjecie

wykonane za pomoca transmisyjnego mikroskopu elektronowego (TEM).

centracji naprezen. W rezultacie materiaty o takich wtasciwos$ciach moga charakteryzowaé si¢ wyzszymi

wartoSciami k.

Przez dekady powstato wiele modeli opisujacych relacje pomigdzy granica plastycznoSci a wielkoScia
ziarna. Poczatkowo zakladano, iz umocnienie wynikajace z redukcji Sredniej wielkoSci ziarna jest konse-
kwencja spigtrzania si¢ dyslokacji (pile-up) i to wiasnie te modele byly w pierwszej kolejnosci intensywnie
rozwijane. Klasyczna teoria Halla-Petcha zaktada, ze granice ziaren stanowia przeszkodg dla ruchu dysloka-
cji i powoduja ich spigtrzanie. Wynika to z tego, ze dyslokacje w wigkszosci przypadkéw nie sa w stanie ich
pokonac¢ (wyjatek stanowia granice koherentne). Po przekroczeniu pewnej wartoSci naprgzenia na szczycie
spietrzenia, nastgpuje emisja dyslokacji do ziaren sasiednich. Opis ten zaktada, ze wytrzymatos¢ jest zalezna
od wielkoSci ziarna, poniewaz mate ziarno ogranicza rozmiar powstajacych spigtrzen powodujac, Ze napre-
zenie konieczne do zapoczatkowania emisji dyslokacji w sasiednich ziarnach jest wyzsze [85} 86]. Istotnym
uzupetnieniem tego opisu jest zaproponowany przez Cottrella model zaktadajacy, ze spigtrzenia dyslo-
kacji generuja naprezenie, ktore moze aktywowac zrédta Franka-Reada w ziarnie sasiednim (Rysunek|[I.8al).
W ten sposdb klasyczna teoria zostata ,,domknigta”, poniewaz thumaczyta zaréwno proces spigtrzania oraz
propagacji dyslokacji i makroskopowe odksztalcenie materiatu.

Kolejne rozwinigcia modelu pile-up wprowadzaja do réwnania [I.3] cztony, ktére pozwalaja na fizyczna
interpretacje roli parametru k w oryginalnym réwnaniu. Armstrong [95] postulowal, ze 7zrédto FR moze
znajdowac sie w innym systemie poSlizgu niz spigtrzenie dyslokacji. Do réwnania [I.3| wprowadzit czynnik
Taylora. Z kolei Smith [96]], rozwinat t¢ teorig i zastapit czynnik Taylora, czynnikami mikro i makroorienta-
cji krystalograficznej postulujac wptyw mikrotekstury na aktywacje Zrédet emitujacych dyslokacje. Kolejne

prace [97, dyskutowaly zagadnienia zwigzane z ograniczonym dystansem operowania Zrédet dyslokacji
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oraz ich podatno$¢ na tak zwane naprezenia wsteczne (ang. backstresses) mogace negatywnie wptywac na
emisje nowych defektéw. Nazarov z kolei postulowal umacnianie si¢ granic ziaren [99].

Podstawowa wada modelu spigtrzeri dyslokacji jest brak bezposredniego dowodu na zwiazek wielkosci
ziarna z dlugoscia spigtrzenia. Ponadto wymagat on zalozenia, ze naprgzenie krytyczne potrzebne do emisji
dyslokacji przez spigtrzenie jest state. Nowa klasa modeli powstata w oparciu o wyniki badar do§wiadczal-
nych, gdzie powigzano gestos¢ dyslokacji p z wielkoScia ziarna. Model gestosci dyslokacji zaproponowany
przez Li opierat si¢ na zatozeniu, ze emisja dyslokacji jest mozliwa na krawedziach granic ziaren (ang.

grain boundary ledges) i mozna sprowadzi¢ go do réwnania:
o = 0o+ MaGbp~/? (1.5)

gdzie: M - czynnik Taylora, G - modut Kirchhoffa, o - stala materiatowa. Sprowadzajac czton MaGb
w réwnaniu do postaci jednej statej k oraz biorac pod uwage proporcjonalnosé p ~ d~! okazuje sie,
ze réwnanie przyjmie postac tozsama z rtéwnaniem|I.3] W konsekwencji zaréwno model gestosci dyslokacji
i model spigtrzen, pozwala na wyznaczenie liniowej zaleznoSci pomigdzy naprgzeniem plynigcia o, a wiel-
koscia ziarna d, skutecznie odzwierciedlajac dane eksperymentalne. Model gestosci dyslokacji jest jednym
z kilku tzw. modeli umocnieniowych (ang. work-hardening).

Innym reprezentantem tej grupy jest model Ashby’ego [101]], zaktadajacy istnienie geometrycznie niezbed-

nych dyslokacji (ang. geometrically necessary dislocations, GND’s). Koncept ten ten wnosi, ze deformacja

Odksztatcenie (l) Odksztatcenie (lI)

Materiat wyjsciowy

Il
- @RV

Dyslokacje geometrycznie niezbedne (GND)

Rysunek 1.9: Schematyczne przedstawienie modelu GND. Odksztatcenie plastyczne odbywa si¢ w dwdch
etapach. (I) Odksztalcenie plastyczne i emisja dyslokacji w systemach poslizgu zgodnie z prawem Schmida-

Boasa, (II) utworzenie GND zapewniajacych kompatybilno$¢ materiatu. Schemat zaadaptowany z [102]].

w materiale polikrystalicznym odbywa si¢ dwuetapowo (Rysunek[T.9). Etap I obejmuje odksztatcenie w sys-

temach poslizgu zgodnie z prawem Schmida-Boasa tworzac tak zwane dyslokacje statystycznie roztozone
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(ang. statistically stored dislocations, SSDs) [103), [104]. Odksztatcenie poprzez emisj¢ tylko i wytacznie
SSDs prowadzi do powstawania w materiale réznego rodzaju nieprawidlowosci takich jak nachodzenie zia-
ren (ang. overlapping) czy powstawanie pustek (ang. voids). W celu zapewnienia spdjnoSci materiatu pod-
czas odksztalcenia, w etapie II, w obszarach przy granicach ziaren powstaja uktady dyslokacji (GNDs), ktére
petnia role dodatkowych plaszczyzn, na ktérych znajduja si¢ atomy. Nie przenosza one odksztalcenia, stano-
wig przeszkodg dla ruchu ,,normalnych” dyslokacji, zatem maja swéj udziat w umocnieniu materiatu [[105]].
W modelu Ashby’ego catkowita gestosé dyslokacji p jest suma obydwu typéw dyslokacji (SSD i GND),

a gestos¢ GNDs jest powiagzana ze §rednig wielkoScia ziarna d poprzez zaleznos¢:

pGND ~ €/4db (1.6)

gdzie: € - makroskopowe odksztatcenie plastyczne, b - wektor Burgersa.

Po podstawieniu réwnania[I.6]do [I.5]otrzymujemy zaleznosc,

o~ 00+ aGb\/peND + pssp (1.7

ktéra dla matych odksztatcen plastycznych moze przyjaé forme:

o~ oy+ aGy/be/4d (1.8)

i w sposéb liniowy taczy naprezenie ptynigcia z wielkoScig ziarna. Ponadto, model ten wiaze stala k, z war-
toScia makroskopowego odksztatcenia plastycznego < [106], a gestos¢ dyslokacji pgnyp mozna skutecznie
oszacowac w oparciu o wyniki pomiaréw EBSD [107].

Wazna grupe modeli stanowia tzw. modele kompozytowe (ang. composite), ktére traktuja kazde ziarno jako
agregat sktadajacy si¢ z (i) wnetrza ziarna oraz (ii) otoczenia granicy ziaren [[108} [109]. Thompson [108]]
postulowal, ze dyslokacje zachowujg si¢ inaczej w §rodku ziarna niz na jego krawedziach (w obszarach
granic ziaren), a jego model dobrze odwzorowywat dane eksperymentalne uzyskane m. in. dla mosiadzu,
miedzi i aluminium. Koncepcja ta zostata rozwinigta przez Meyersa i Ashwortha [[109]. Zatozono, ze r6z-
nica w sprezystosci sasiadujacych ziaren powoduje wzrost naprgzenia w poblizu granic i emisj¢ dysloka-
cji w tych obszarach. Zaréwno obszar wewnetrzny jak i granica ziarna akumulujg defekty w inny sposéb
(z r6zna predkoscia), wykazujac rézny stopiefi umocnienia. Tym samym, makroskopowo obserwowana gra-
nica plastycznoS$ci powinna by¢ rozpatrywana jako Srednia wytrzymato$¢ rdzenia (wnetrza ziarna) i obszaru
granic ziaren. Zaproponowany model dobrze odwzorowywat dane eksperymentalne uzyskane dla polikry-
stalicznego niklu o wielkoSci ziarna wchodzacej w zakres ponizej 1 um. Istnieja opracowania stwierdzajace,
ze przy opisie zachowania materialéw o Sredniej wielkosci ziarna w zakresie od 100 nm do 1 pm, modele

kompozytowe sa najbardziej precyzyjne [110, [111]].

Zaleznos¢ Halla-Petcha w materiatach drobno i ultra-drobnoziarnistych

Rozw6j zaawansowanych technik produkcyjnych i mozliwos¢ prowadzenia badai na materiatach o silnie
rozdrobnionej mikrostrukturze wymusity weryfikacj¢ istniejacych dotychczas modeli opisujacych zalez-
nos¢ Halla-Petcha. Poczatkowo, wysoka wytrzymatos¢ materiatéw tuz na poczatku zakresu nanometrycz-

nej wielkosci ziarna (ok. 100 nm) taczono ze zwigkszong objetoscig granic ziaren, ktére naturalnie stanowig
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Rysunek 1.10: Poslizg po granicach ziaren w materiale polikrystalicznym (wg. [[116]]). Pod wptywem napre-

4

zenia zewnetrznego, ziarna wydtuzaja si¢ w kierunku dziatajacej sity b). Nastepnie, przesuwaja si¢ wzdhuz
wspolnej granicy w celu zniwelowania pustek powstalych w materiale ¢). W wyniku aktywnosSci GBS, pro-

sta x-z w materiale wyjSciowym ulega rozdzieleniu na odcinki x-y oraz y’-z.

przeszkody dla ruchu dyslokacji. Szybko okazato si¢ jednak, ze wraz z dalszym rozdrabnianiem mikrost-
kruktury, wyniki badan eksperymentalnych coraz bardziej wyczerpuja formule liniowej zaleznosci Halla-
Petcha i wskazuja na jej zalamanie. Z czysto fizycznego punktu widzenia, zatamanie realcji Halla-Petcha
(ang. Hall-Petch breakdown) jest zjawiskiem, ktore przewidywano do$¢ wczesnie. Przyktadowo, wolfram
o wielkosci ziarna ok. 10 nm wykazywalby wytrzymatos¢ przekraczajaca 10 GPa, czyli powyzej wytrzy-
mato$ci teoretycznej (w strukturze idealnej, bez defektéw sieci krystalicznej) [[106]. Na eksperymentalne
potwierdzenie tej tezy trzeba byto poczekac, az powstang metody umozliwiajace produkcje takich (drob-
nokrystalicznych) materiatéw, a pierwsze wyniki badan, sugerujace spadek wytrzymatosci (w tym konkret-
nym przyp. twardo$ci) materiatu wraz z rozdrobnieniem jego mikrostruktury, zostaly opublikowane w 1989
roku [112]. Eksperymenty byly prowadzone na miedzi i palladzie w dwdéch zakresach wielkoSci ziarna:
(i) 25 + 4 um oraz (ii) 16 +— 6 nm. Zaréwno Cu i Pd wykazaly liniowy wzrost wytrzymalosci wraz ze
zmniejszaniem wielkosci ziarna w zakresie (i) oraz jej spadek w zakresie (ii). Badania te zostaty uzupet-
nione przez Fougera [[113]], ktéry potwierdzit zatamanie zaleznoSci HP po osiagnigciu pewnej krytyczne;j
wielkos$ci ziarna, jednak stwierdzit, ze konkretne warto$ci naprgzenia uplastyczniajacego moga zaleze¢ od
metody wytwarzania materiatu. Obecnie przyjmuje si¢, ze dla wigkszoSci metali odwrécenie zaleznoSci
Halla-Petcha moze wystgpowaé w zakresie wielkosci ziarna od 10 <+ 50 nm [[114} [115]].

W odpowiedzi na empiryczne potwierdzenie wystgpowania odwrotnej zaleznosci HP w réznych meta-
lach i stopach, nalezalo okres§li¢ mechanizm odksztalcenia odpowiedzialny za wystgpowanie tego efektu.
W pierwszej kolejnosci nalezy wymieni¢ poslizg po graniach ziaren (ang. grain boundary sliding, GBS),
ktéry najczesciej jest dyskutowany w literaturze w kontekscie odksztatcenia wysokotemperaturowego i zja-

wiska nadplastyczno$ci. Wynika to z tego, ze w podwyzszonych temperaturach istnieje wyzsze prawdo-
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podobienstwo zachodzenia proceséw dyfuzyjnych w reakcji na zewnetrzny uktad naprezen. Przyjmuje sig,
ze ziarna ulegaja wydtuzeniu w kierunku dziatajacej sity poprzez mechanizmy petzania dyfuzyjnego (Co-
ble’a i/lub Herringa-Nabarro) czego konsekwencja jest powstawanie pustek w materiale. Pustki te sg ni-
welowane migdzy innymi poprzez uruchomienie poslizgu po granicach ziaren (efekt ponownego ,,zejscia
si¢” ziaren przedstawiono schematycznie na rysunku [I.10) [117, [118]]. Wedtug niektérych Zrédet mozemy
wyr6zni¢ dwa typy poslizgu po granicach ziaren: (i) Rachingera (sprezysty) oraz (ii) Lifshitza (dyfuzyjny)
[119]]. Istotna réznica pomiedzy nimi jest fakt, iz aktywacja GBS o charakterze dyfuzyjnym nie wymaga ak-
tywnosci dodatkowych proceséw akomodacyjnych w celu zachowania spdjnosci materiatu. Makroskopowe
przesunigcie ziaren wzgledem siebie, ktére mozemy obserwowaé za pomocg technik mikroskopowych jest

takie samo, niezaleznie od operujacego typu GBS co dodatkowo utrudnia jego identyfikacje.

Przez lata wyksztalcilo si¢ wiele modeli opisujacych zjawisko poslizgu po granicach ziaren. Klasyczna
teoria (model) zaktada termicznie aktywowane odksztalcenie zachodzace w obszarze granic ziaren i wy-
wodzi si¢ z modeli spigtrzen dyslokacji. Przyjmuje si¢, ze w materiatach o ultradrobnoziarnistej strukturze
ziarno jest tak mate, ze w jego obrebie dyslokacje nie sa w stanie si¢ spigtrza¢ [[120], a Nieh [121]] postulo-
wal, Ze istnieje graniczny rozmiar ziarna po osiagnigciu ktérego w danym ziarnie moze znajdowac sig tylko
jedna dyslokacja. Rosnacy udzial objgtoSciowy granic ziaren powoduje, ze wigkszo$¢ odksztatcenia jest re-
alizowana wtasnie w ich obszarze. Model ten nie zaktadal niekompatybilnosci odksztalcenia plastycznego
[122]. Inny model z grupy ,,dyslokacyjnych” zostal wprowadzony w oparciu o obserwacje odksztalcenia
plastycznego in-situ niektérych metali (Ni, Cu, Al) o nanokrystalicznej strukturze. Badania te wskazuja na
istotne rdéznice w sposobie akumulacji dyslokacji w poréwnaniu do struktury gruboziarnistej. W prébkach
o wielkosci ziarna réwnej ok. 10 nm dyslokacje emitowane podczas odksztatcenia plastycznego nie spig-
trzaja sig, lecz sa szybko absorbowane przez sasiednie granice ziaren. Mechanizm ten znajduje potwierdze-
nie w pomiarach gestosci dyslokacji. WartoS¢ ta maleje lub jest stata juz w materiatach o Sredniej wielkoSci
ziarna ok. 100 nm co moze powodowaé zatamanie zaleznosci HP lub zmiang (spadek) jej nachylenia. Po-
wyzsze badania postuzyty do stworzenia modelu zarodkowania dyslokacji (dislocation - nucleation model)
wprowadzonego przez Asaro [123]]. Model ten zaktada m. in. emisj¢ bledéw ultozenia do przestrzeni mig-
dzy ziarnami (granic) i jest skuteczny dla materialéw o Sredniej wielkosci ziarna do ok. 10 nm. Spdjnosé
materiatu jest zapewniana poprzez mechanizmy akomodacyjne: emisje¢ dyslokacji z punktéw potréjnych
(miejsca styku trzech ziaren) lub w procesach dyfuzyjnych [110].

Poza modelami opartymi o analiz¢ szeroko pojetego zachowania si¢ dyslokacji, dosyé wczesnie wyksztat-
cily si¢ modele zaktadajace aktywacj¢ proceséw dyfuzyjnych (ang. grain boundary diffusion)[124}11235]] i sa
one bardzo istotnym uzupetnieniem GBS. Czerpia one migdzy innymi z dyskutowanych wcze$niej modeli
kompozytowych traktujacych materiat polikrystaliczny jako kompozyt sktadajacy si¢ z obszaréw wewnatrz
ziaren oraz granic pomigedzy nimi. W tym kontekscie granice sa obszarami, w ktérych tatwo zachodzi pel-
zanie typu Coble’a i wtasnie w ten sposéb realizowana jest cz¢$¢ odksztalcenia plastycznego. Wydaje sig,
ze najbardziej prawdopodobna jest konkurencja klasycznego GBS i proceséw dyfuzyjnych, co postulowat
Pande [122]. Poglad ten wynika z tego, iz w materialach o wielkoSci ziarna ponizej ok. 10 nm modele
dyfuzyjne lepiej odzwierciedlaja wyniki danych eksperymentalnych. Przyjeto, ze materialy o relatywnie

duzej wielkosci ziarna spetniaja zalezno$¢ Halla-Petcha (réwnanie [I.3). W materiatach o nanometryczne;j
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Rysunek 1.11: Schemat przedstawia zaproponowany przed Ovid’ka mechanizm rotacyjnego odksztatce-
nia materialéw o nanokrystalicznej strukturze pod wptywem zewn¢trznego naprezenia. Rotacja ziaren jest
wywotana ruchem dipoli dysklinacji (tréjkaty). Przemieszczajac si¢, dipole rotuja sie¢ krystaliczna (przy-

ktadowe ptaszczyzny oznaczono jako czarne linie) w obrebie ziarna. Zaadaptowano z [[126]].

wielkos$ci ziarna (rzgdu kilku nanometréw) petzanie Coble’a jest mechanizmem dominujacym. Natomiast
w materiatach o ,,posredniej” wielkoSci ziarna oraz ich silnym zréznicowaniu, powyzsze mechanizmy kon-
kuruja ze soba.

Innym ciekawym mechanizmem odksztalcenia materiatéw ultra-drobnoziarnistych jest zaproponowany
przez Ovid’ka model rotacyjny (ang. grain rotation) [[126]. Model ten zaktada odksztalcenie plastyczne
poprzez rotacj¢ ziaren wywolang istnieniem dipoli dysklinacyjnych (ang. disclination) w obrgbie granic
ziaren. Dysklinacja jest defektem liniowym, ktéry w odréznieniu od dyslokacji nie jest definiowany po-
przez wektor przemieszczenia (wektor Burgersa), tylko poprzez wektor obrotu & [[127]. Istnienie dipola,
czyli pary dysklinacji powoduje rotacje sieci krystalicznej pomigdzy nimi (Rysunek [I.TT). Dipole moga
istnie¢ tylko wtedy jezeli odlegto$¢ migdzy nimi jest wystarczajaco mata. W materiatach nanokrystalicz-
nych duza objetos$¢ granic ziaren gwarantuje mozliwos¢ powstawania dipoli, a w konsekwencji realizacje
odksztatcenia plastycznego w ten sposéb. Model ten nie wyklucza wspétistnienia innych mechanizméw

dyskutowanych powyzej (chociazby GBS).

Parametrami majacymi istotny wptyw na mozliwo$¢ wystapienia GBS podczas odksztatcenia sa tem-
peratura oraz predko$¢ odksztalcenia. Biorac to pod uwage nalezy podkresli¢, ze produkcja materiatow
o mozliwie najmniejszej wielkosci ziarna nie zawsze jest rozwiazaniem optymalnym. Techniki umozliwia-
jace silne rozdrobnienie mikrostruktury sa zazwyczaj kosztowne lub ograniczone pod wzgledem wydajnoSci
procesu. Zwigkszona wytrzymato§¢ wynikajaca z umocnienia granicami ziaren, w wigkszosci zastosowan
jest zjawiskiem korzystnym, lecz nie zawsze musi tak by¢. Materialy przeznaczone do pracy w warunkach

wysokich temperatur sa tutaj dobrym przyktadem. W takich przypadkach nadrzednym celem jest nie tyle
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sama wytrzymatos¢, co jej temperaturowa stabilno$¢. W tym kontekscie zwigkszona objetosé granic ziaren
w potaczeniu z podwyzszona temperaturg i niska predkoscia odksztalcenia moze prowadzi¢ do fatalnych
konsekwencji, takich jak przyspieszone pelzanie. Zjawisko to wynika z intensyfikacji migdzykrystalicz-
nej dyfuzji typu Coble’a, ktéra jest takze jednym z mechanizméw odpowiedzialnych za aktywacje GBS.
W konsekwencji, materiaty pracujace w najbardziej ekstremalnych warunkach (np. topatki turbin silnikéw
odrzutowych) czesto posiadaja strukture monokrystaliczna, co pozwala ,,wyeliminowac” negatywny wplyw
granic ziaren na wytrzymato$¢ w wysokich temperaturach.

Z drugiej strony, intensywne badania sa po§wigcone zjawisku niskotemperaturowej nadplastycznosci, gdzie
szczegblng popularnoscia cieszg si¢ migdzy innymi stopy aluminium [[128]]. Rozdrobnienie mikrostruktury
materiatu do takiego stopnia, ze GBS zostanie aktywowany bez udziatu temperatury (lub przy jej ogra-
niczonym wptywie), moze znaczaco poprawi¢ mozliwosci ksztalttowania plastycznego. Co wigcej, moze
umozliwi¢ produkcje wyrobéw z materialéw, ktére z reguty sa uznawane za trudno odksztatcalne w kon-
wencjonalnych procesach przerébki plastycznej. Grupa materiatéw wykazujacych potencjat w tym zakresie

sa metale o strukturze heksagonalnej, w tym magnez i jego stopy.

1.3.2 Wplyw wielkoSci ziarna na aktywnos$¢ poszczegolnych mechanizméw odksztalcenia

w magnezie i jego stopach

W odréznieniu od materiatéw o regularnych sieciach krystalograficznych, metale heksagonalne sa z re-
guly uznawane za materiaty trudno odksztatcalne (patrz Rozdziat [I.1). Odejscie od liniowej zaleznosci
Halla-Petcha i zwiazany z tym efekt zwigkszonej plastycznosci, zostal zaobserwowany w czystym magne-
zie o wielkoSci ziarna w okolicach 1+2 um [[129] [19] co jest wartoScia zdecydowanie wyzsza chociazby
w poréwnaniu do metali RSC/RPC. Zalezno$¢ Halla-Petcha zostata pierwotnie sformutowana na podstawie
wynikéw badan prowadzonych na stali. Ze wzglgdu na gtéwny sktadnik stopowy, ktérym jest zelazo, stal
z reguty (cho¢ nie zawsze) jest ciatem izotropowym o regularnej sieci krystalograficznej. Zatem ewentualne
zmiany w warto$ciach wspéiczynnika koncentracji naprezei k nie powinny zbytnio si¢ r16zni¢ w zalezno-
$ci od warunkéw obcigzenia. Niemniej nawet w metalach RSC (np. Ni), obserwowano wplyw tekstury na
wartoSci stalej k, co ttumaczono m. in. wyzsza sklonnoscia do emisji dyslokacji z obszaréw granic ziaren
[130]. W przypadku Mg i jego stopdw, efekt ten jest jeszcze bardziej wyraZzny, gtdwnie ze wzgledu na inten-
sywne tekstury powstajace podczas ksztaltowania plastycznego. Mimo wszystko, zalezno§¢ Halla-Petcha
pozostaje spetniona w szerokim zakresie wielkosci ziarna, jednak warto$ci statej k potrafia znaczaco si¢ od
siebie r6zni¢. Przyjmuje sig, ze za taki stan rzeczy jest odpowiedzialna aktywacja poszczegélnych mecha-
nizméw odksztatcenia, a redukcja wartosci k obserwowana jest zazwyczaj w materiatach, ktérych tekstura
faworyzuje poslizg w systemach bazalnych [88]].

W magnezie i jego stopach czgsto mozna zaobserwowad, ze w zakresie wigkszych wielkoSci ziarna na-
chylenie prostej H-P (k) jest wigksze do pewnej granicznej wielkosci, a nastgpnie zmienia si¢ — zmniejsza
si¢ lub zalamuje. Schematycznie zostato to przedstawione na Rysunku Przyktadowo, w rozciaga-

12w zakresie wielkosci ziarna

nych prébkach ze stopu AZ31, warto$¢ parametru k£ wynosi 130 MPa-um
od 17 do 30 um i wzrasta do 700 MPa-um'/? w zakresie od 30 do ok. 90 um [43]]. Efekt ten jest réwniez

widoczny podczas $ciskania [131]]. Powiazanie wartosci stalej £ w Mg z aktywnymi mechanizmami od-
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Rysunek 1.12: (a) Schematyczne przedstawienie zmiany wartosci parametru k£ w réwnaniu Halla-Petcha.
W zakresie wigkszych wielkoSci ziarna, prosta ekstrapolowana z danych eksperymentalnych, do pewne;j
granicznej wielkosci (d.) posiada nachylenie k1 (obszar czerwony). Dalsze zmniejszanie wielkoSci ziarna
(obszar zielony) powoduje, ze nachylenie prostej przyjmuje inng warto$¢ (k2). W tym przypadku zmniejsza
si¢. Dla stopow Mg przyjmuje sig, iz duze nachylenie k1 w zakresie wigkszych wielkoSci ziarna, jest zwia-
zane z aktywnoscia bliZniakowania. (b) Propagacja blizniaka z ziarna A do ziarna B poprzez zarodkowanie

z granicy ziaren (wg. [88]).

ksztalcenia wynika gtéwnie z pogladu, ze wielkos$¢ ziarna moze istotnie wptywaé na proces powstawania
1 propagacji bliZzniaka [[132[133][134]. W metalach HCP, ze wzgledu na ograniczona liczbg dostepnych sys-
temo6w poslizgu, bliZniakowanie jest szczegdlnie uprzywilejowanym mechanizmem. Barnett [[135] wysunat
teze, iz wptyw wielkosci ziarna na powstawanie blizniakéw typu {1012} moze by¢ dwojaki. Podobnie do
modelu spigtrzania si¢ dyslokacji, krawegdZ/czubek (ang. tip) blizniaka oddziatuje na granice ziaren [88]].
Obszar koncentracji naprezen wzdtuz granic jest miejscem zarodkowania bliZzniaka, co umozliwia jego pro-
pagacje (Rysunek[I.12b). Wigksza objetos¢ granic ziaren przektada si¢ zatem na wigcej miejsc potencjalnej
nukleacji. Z drugiej strony obecny jest poglad, ze istnieje granicznie mata wielkosS¢ ziarna przy ktérej bliz-
niak nie jest w stanie si¢ uformowac.

Wplyw wielkosci ziarna na aktywno$¢ blizniakowania w réznych metalach i stopach jest tematem aktywne;j
debaty w Srodowisku naukowym. Dominuje poglad zakladajacy spadek aktywnosci bliZniakowania wraz
rozdrabnianiem mikrostruktury. Istnieja jednak wyniki symulacji odksztatcenia plastycznego nanokrysta-
licznych metali RSC, ktére wskazuja, ze wraz ze zmniejszaniem d (do poziomu kilkudziesigciu nanome-
tréw) bliZzniakowanie jest coraz bardziej utatwione, a nastgpnie ponownie utrudnione ze wzgledu na zbyt
mata wielko$¢ ziarna [[136) (137, [138]]. Mozna zatem postulowac, ze wraz z malejaca d, aktywno$¢ bliZnia-
kowania poczatkowo maleje (zakres I), nastgpnie rosnie (zakres II) i ponownie maleje (zakres III). Metale
heksagonalne, w tym Mg i jego stopy zdaja si¢ wykazywaé podobna tendencj¢. Wyniki badafi eksperymen-
talnych [[139] [140] wskazuja, ze zmniejszenie wielkosci ziarna do poziomu kilku mikrometréw skutecznie
ogranicza aktywnoS¢ bliZzniakowania (zakres I). Ponadto, eksperymenty na mikropilarach [[141] oraz obser-

wacja relatywnie duzej objetosci bliZniakéw podczas odksztalcenia niektérych metali i stopéw HCP o na-
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nokrystalicznej strukturze 142, [143]] dowodza, ze moga one réwniez wykazywaé zwigkszong tendencje do
bliZzniakowania przy nanometrycznej wielkos¢i ziarna (zakres II i III).

W materiatach nie wykazujacych tekstury, odksztatcenie plastyczne powinno by¢ praktycznie w catosci kon-
trolowane przez poslizg w ptaszczyznie podstawy stupa heksagonalnego [144]. W rzeczywistosci jednak,
nawet tekstura o bardzo niskiej intensywnosci powoduje, ze nie mozna pomijac roli poslizgu w plaszczy-
znach piramidalnych i pryzmatycznych (oraz bliZniakowania), poniewaz lokalna orientacja poszczeg6lnych
ziaren moze faworyzowaé poslizg w tych wilasnie systemach [145]]. Teoretycznie, przy ekstremalnie roz-
winigtej teksturze bazalnej (tzn. wszystkie ziarna zorientowane osia ¢ komoérki heksagonalnej prostopadle
do kierunku dziatajacej sily), poslizg bazalny nie bylby w ogéle mozliwy ze wzglgdu na zerowy czynnik
Schmida (réwnanie[I.2)). W rzeczywistosci, warto$¢ CRSS dla systemu bazalnego jest tak niska w poréwna-
niu do innych systemoéw, ze nawet odchylenie o kilka stopni powoduje mozliwos¢ jego aktywacji w danym
ziarnie. Jednym ze sposobow na okreslenie aktywnosci poszczeg6lnych dyslokacji, jest analiza pasm posli-
zgu (ang. slip trace analysis). Wyniki takich badan przeprowadzonych na polikrystalicznym Mg o réznej
wielkosci ziarna (36 um, 19 um oraz 5 um) wskazuja, ze podczas rozciagania probki o d = 36 um, 87% pasm
pochodzi od niebazalnych (piramidalnych i pryzmatycznych) systeméw poslizgu. W prébce o d = 19 pm,
okoto 70% pasm pochodzi od systemu bazalnego, a wynik ten nie ulega wigkszej zmianie w przypadku
probki o najbardziej rozdrobnionej strukturze [146]. Nalezy zaznaczy¢, ze w materiale o mniejszych wiel-
kosciach ziarna obserwowano pasma lokalizacji odksztatcenia, i to wtasnie w tych obszarach stwierdzono
najwigksza aktywnos¢ poslizgu bazalnego. Ponadto, czynnikiem istotnie wptywajacym na jego wzmozona
aktywnos¢ jest niski kat dezorientacji pomigdzy sasiednimi ziarnami (<30°) co znaczaco utatwia proces
propagacji dyslokacji. Autorzy sugeruja tez aktywacje systemow piramidalnych, pomimo niskich wartoSci
czynnika Schmida (ang. non-Schmid activation), ktéra jest zwiazana z odpowiedzia materiatu na lokalne
napregzenia przy granicach ziaren. Podobne wyniki uzyskano podczas Sciskania, a podwyzszona aktywno$¢
niebazalnych systeméw odksztatcenia w Mg o wigkszej wielkoSci ziarna jest réwniez zgodna z wynikami

niektérych symulacji [[74} 147].

Konkretne zakresy wielkoSci ziarna, w ktérych moze nastapi¢ ograniczenie aktywnos$ci lub catkowite
wygaszenie jednego mechanizmu kosztem drugiego, jest uwarunkowane przez szereg czynnikéw. W przy-
padku magnezu nalezy wymienié¢ przede wszystkim: poczatkowa teksturg wyrobu, kierunek obciazenia,
dodatki stopowe, temperature i predkos$¢ odksztalcenia. Wszystko to powoduje, ze cigzko jest ustali¢ pewne
sztywne zakresy wielkoSci ziarna, w ktérych mozemy mie¢ pewnos¢, ze odksztatcenie bedzie realizowane
poprzez ten czy inny mechanizm. Niemniej w literaturze podejmowane sa takie proby. Przyktadowo
w przegladowej pracy Carvalho [148|] pojawia si¢ konkluzja, iz w wigkszosci komercyjnych stopéw
magnezu bliZniakowanie jest mechanizmem dominujacym do wielkosSci ziarna okoto 4 um, a optymalny
kompromis pomigdzy wytrzymatoScia i plastycznoscia jest osiagany w przedziale 2 < 8 um. Schematycznie
zostato to przedstawione na Rysunku [I.13] PrzejScie migdzy réznymi nachyleniami zaleznosci H-P,
zwiazane z dominujacg rolg bliZzniakowania lub poslizgu w odksztalceniu, nastgpuje przy rozmiarach ziarna
rzgdu kilku mikrometréw. Na podstawie przeanalizowanych danych, mozna zaobserwowaé tendencj¢ do
spadku maksymalnego wydtuzenia wraz ze wzrostem wielko$ci ziarna w zakresie kontrolowanym przez

bliZzniakowanie. Z drugiej strony, w zakresie kontrolowanym przez poslizg mozna zaobserwowac odwrotna
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Rysunek 1.13: Zestawienie wplywu wielkoSci ziarna na granicg plastycznos$ci i wydtuzenie stopéw ma-
gnezu. Zaadaptowano z .

zalezno$¢ (spadek wydluzenia wraz ze zmniejszeniem wielkoS$ci ziarna). O ile przedstawiona na Rysunku
[[.13] tendencja zdaje si¢ obowiazywaé dla duzej liczby stopéw magnezu, mozna zauwazy¢ pewne punkty,
wskazujace na wydtuzenie przekraczajace 100% przy wielkoSci ziarna bliskiej 1 um. Punkty te odnosza si¢
gtéwnie do czystego magnezu oraz stopdw magnezu z litem. W przypadku stopéw takich jak Mg-Li, wzrost
plastycznoS$ci wynika migdzy innymi z obnizenia wartosci stosunku c/a i wzrostu EBU, co w konsekwencji
obniza warto$ci CRSS niebazalnych systeméw poslizgu i zwigksza prawdopodobiefistwo ich aktywacji
(149L 150, [151]).

Niektére prace sugeruja, ze taki wzrost plastyczno$ci moze by¢ réwniez spowodowany aktywacja me-
chanizmoéw poslizgu po granicach ziaren spowodowana m. in. silnym ograniczeniem bliZniakowania przy
wielkoSci ziarna w zakresie kilku mikrometréw. Temat ten budzi jednak sporo kontrowersji, zwlaszcza
w Swietle wielu sprzecznych wynikéw badan eksperymentalnych. Jako jeden z przyktadéw mozna
podaé prace Koike [152], ktéry obserwujac spadek anizotropii normalnej w komercyjnym stopie AZ31
twierdzit, ze uruchomienie mechanizméw GBS jest mozliwe przy wielkosci ziarna wynoszacej okoto 8 um,
w temperaturze otoczenia. Jednak bezposrednie obserwacje przesunig¢ siatki naniesionej na materiat przed
odksztalceniem w potaczeniu z analiza technikami EBSD wykazaty, ze w tym stopie i w tych warunkach,
odksztatcenie za pomoca GBS nie jest mozliwe [[153]], a efekt spadku anizotropii ttumaczony jest poprzez
zmiang we wzglednej aktywnoSci niebazalnych systeméw poslizgu. Ponadto, podczas odksztatcenia tego
stopu o wielko$ci ziarna ok. 0,5 pm, réwniez nie zaobserwowano aktywnosci GBS [[154]]. Zatem rozpatrujac
mozliwo$¢ aktywacji mechanizméw zwiazanych z poslizgiem po granicach ziaren, ograniczenie rozwazan

do czystego Mg wydaje si¢ jak najbardziej uzasadnione. Szereg wynikéw badafi eksperymentalnych
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pozwala stwierdzi¢, ze w Srodowisku naukowym panuje zgoda na temat mozliwosci aktywacji GBS
w zakresie wielkoSci ziarna juz na poziomie 1 um [[19, 129,155} 156].

Silne rozdrobnienie mikrostruktury do poziomu, w ktérym GBS moze zosta¢ aktywowany, czgsto wymaga
zastosowania specjalistycznych technik produkcyjnych. Wymieni¢ mozna (i) przeciskanie przez kanat
katowy (ang. equal-channel angular pressing, ECAP), (ii) HPT (ang. high pressure torsion) czy mielenie
w mtynach kulowych (ang. ball milling) potaczone z konsolidacja plastyczna. Zastosowanie tych metod,
z duzg skuteczno$cia pozwala na uzyskanie materialdéw o nanometrycznej wielkosci ziarna. W tym zakresie,
sama aktywno§¢ GBS tez nie budzi wigkszych watpliwosci. Hwang przeprowadzit eksperymenty §ciskania
czystego Mg o wielkosci ziarna d = 45 nm wytworzonego za pomoca mielenia w mtynku kulowym
1 p6Zniejszej konsolidacji plastycznej z ré6znymi parametrami. Na podstawie analizy objgtosci aktywowanej
podczas odksztalcenia i obserwacji mikrostruktury postulowat realizacje odksztalcenia przez poslizg po
granicach ziaren, jednak mimo to niektére z badanych przez niego materiatéw pekaly w sposéb kruchy
[157, [158]).

Choi badat Mg o wielkosSci ziarna w szerokim zakresie od 120 um do 60 nm, a materiat uzyskany byt
na drodze mielenia, a nastgpnie konsolidacji w procesie wyciskania. Okre§lit istnienie trzech regiondéw
wielkoSci ziarna odznaczajacych sig aktywnoscia réznych mechanizméw odksztalcenia. Region I - mate-
riaty o Sredniej wielkosci ziarna powyzej 1 um spetniaja liniowa zalezno$¢ Halla-Petcha, a odksztalcenie
plastyczne kontrolowane jest gtdwnie poprzez interakcje dyslokacji z granicami ziaren lub z granicami
blizniaczymi. Region II - obejmuje materiaty o wielko$ci ziarna w zakresie 100 nm <+ 1 um. W tym zakresie
obserwowano wyptaszczenie relacji Halla-Petcha spowodowane gléwnie ograniczeniem aktywnoSci
blizniakowania, przy czym bliZniaki byly dalej widoczne w mikrostrukturze materialu po odksztatceniu.
W regionach I i II rozdrobnienie wielkosci ziarna (do 100 nm) powodowato ciagly spadek plastycznosci.
Region III - materialty o wieloSci ziarna ponizej 100 nm, w ktérych obserwowano odwrotna zalezno$¢
Halla-Petcha spowodowana znaczacym udzialem GBS w odksztatceniu oraz silnym wyhamowaniem
bliZzniakowania. Przy wielkoSci ziarna 60 nm obserwowano poprawe plastycznosci [[159].

Podobne wyniki (dominacja GBS przy d < 100 nm) zaprezentowat Ren [[160]. Badane materiaty byty
odksztalcone zaréwno w prébach jednoosiowego rozciagania i $ciskania, a wytworzone zostaty poprzez
mielenie w mtynach i spiekanie plazmowe (SPS). O ile jednak sama aktywno$¢ GBS nie pozostawia
wigkszych watpliwosci, ciekawosé budzi fakt, ze wszystkie materialty w ktérych go stwierdzono (d = 93
nm, 64 nm i 31 nm), wykazaly nizsza plastycznos$¢ niz probki o zdecydowanie wigkszym ziarnie (d =
560 nm i 2,4 um). Zaréwno podczas rozciagania i Sciskania, rozdrobnienie ziarna w zakresie od 2,5 um
do 31 nm powodowalo systematyczny spadek plastycznosci. Ponadto, nalezy zauwazy¢ generalnie niska
plastyczno$¢ wszystkich badanych materiatéw w zakresie ok. 2+3% podczas rozciggania i 15+-25%
podczas Sciskania.

Zheng z kolei, w swoich badaniach wykazuje, ze aktywacja GBS moze wystapi¢ juz w zakresie wielkoSci
ziarna na poziomie 3-+4 um. Badania te byly oparte o rozciaganie materiatéw o Sredniej wielkoSci ziarna
w zakresie od 0,65-+-60 um uzyskanych w procesie HPT. W zakresie duzych wielkosci ziarna ograniczona
plastyczno$¢ magnezu spowodowana jest przez intensywne bliZniakowanie, a z procesem jego wygaszania

zwiazana jest podwyzszona aktywnoS$¢ niebazalnych systeméw poslizgu. Z aktywacja mechanizméw GBS
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stowarzyszony byt efekt zwiekszonej plastycznosci [161]).

Pomimo, ze we wszystkich przytoczonych pracach badano czysty Mg, wartosci krytycznej wielkoSci ziarna,
przy ktorej zostaje uruchomiony GBS rdéznig si¢ od siebie. Niekonwencjonalne techniki produkcyjne takie
jak te wspomniane wyzej powoduja, ze uzyskany za ich pomoca materiat cechuje si¢ specyficznym typem
tekstury [[162]], a to ona w znacznym stopniu determinuje mozliwos¢ aktywacji poszczegdlnych systemow
odksztatcenia. Pomijajac czgsto podnoszony zarzut dotyczacy znacznej niejednorodnosci mikrostruktury
materialéw uzyskiwanych tymi metodami, ich gtéwna wada pozostaje ograniczona skalowalno$¢ do
warunkéw przemystowych. Najwazniejszym czynnikiem pozostaje jednak potencjalna korzy$¢ wynikajaca
z aktywacji GBS, jaka jest poprawa plastycznosci. Analiza literatury wskazuje, ze w przypadku mate-
rialéw wytworzonych w niekonwencjonalny sposéb sprzezenie pomiedzy aktywacja GBS, a wzrostem
plastycznosci nie jest reguta! Jedna z mozliwych przyczyn takiego stanu rzeczy jest odmienny mechanizm
odpowiedzialny za rozdrobnienie mikrostruktury. W technikach SPD (ang. severe plastic deformation)
proces dynamicznej rekrystalizacji przebiega w sposob ciaglty (ang. continuous dynamic recrystallization,
c¢DRX), w ktérym nowe ziarna powstaja z podziarn utworzonych gtéwnie na skutek naprezen Scinajacych.
Tak uzyskana mikrostruktura charakteryzuje si¢ duzym nagromadzeniem defektéw oraz ograniczona
stabilnoscia. Z kolei w konwencjonalnych metodach, zachodzacych w podwyzszonej temperaturze,
dynamiczna rekrystalizacja ma charakter nieciagly (ang. discontinuous dynamic recrystallization, DDRX)
i obejmuje zarodkowanie oraz wzrost nowych ziaren. Cho¢ takze i one nie sa catkowicie wolne od defektéw,
to struktura uzyskana w ten sposob zwykle zawiera stabilne granice wysokokatowe [[163, 164]]. Biorac pod
uwage duzy potencjal do poprawy plastycznoSci Mg poprzez uruchomienie mechanizméw GBS, w opinii
autora nalezy szczegdlnie rozwazy¢ zachowanie materiatow, ktére moga by¢ w stosunkowo atwy sposéb
wdrozone do produkcji na duzg skale w przemysle, w konwencjonalnych procesach takich jak wyciskanie
czy walcowanie. Zaleta tych proceséw jest duza powtarzalno$¢ uzyskiwanych wyrobéw, chociazby pod
wzgledem formujacej si¢ tekstury.

Materiaty wytworzone w procesie wyciskania badat Chandiran [[155] w prébie jednoosiowego Sciskania.
W Mg o §redniej wielkoSci ziarna w zakresie 1,480 um moze nastapié aktywacja GBS, a towarzy-
szy jej podwyzszona aktywnoS¢ poslizgu, znaczne ograniczenie bliZniakowania, mniejsze umocnienie
i zwigkszona plastyczno$¢. Zeng i wspoétautorzy [156] przeprowadzili szczegétowe badania nad wptywem
wielkosci ziarna na mechanizmy deformacji czystego magnezu podczas rozciggania w temperaturze
otoczenia. Poréwnano prébki magnezu o wielkosci ziarna 1,2 ym (FG-Mg) oraz 12 um (CG-Mg) uzyskane
w procesie wspotbieznego wyciskania w réznych temperaturach. Oba materialy charakteryzowaly si¢ silng
tekstura bazalna, typowa dla produktéw magnezowych uzyskanych podczas tego procesu. Mimo podobnej
tekstury FG-Mg wykazal znacznie wyzsza plastyczno$¢ (ponad 100% wydluzenia przy predkosci
odksztalcenia 10~%s~!) w poréwnaniu do CG-Mg, dla ktérego odnotowano wydtuzenie na poziomie ok.
11%. Obserwacje in-situ za pomoca technik SEM/EBSD ujawnity, ze gtléwnym mechanizmem deformacji
w drobnokrystalicznym materiale jest poslizg migdzy grupami ziaren o podobnej orientacji, wspomagany
przez rotacj¢ ziaren znajdujacych si¢ pomigdzy nimi. Dalsza analiza wykazata, ze ziarna o twardych
orientacjach, podczas odksztatcenia rotowaty w kierunku orientacji migkkich, co utatwiato ich péZniejsze

odksztatcenie poprzez poslizg dyslokacji. Obserwacje TEM wykazaty, ze dyslokacje tatwo przemieszczaty
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si¢ do granic ziaren i tam anihilowaly, co ograniczato ich gromadzenie wewnatrz ziaren. Podsumowujac,
autorzy wnioskowali, ze w magnezie o drobnej wielkoSci ziarna dominujacym mechanizmem deformacji
jest kooperatywny poslizg po granicach ziarna (cGBS, ang. cooperative Grain Boundary Sliding), czyli
poslizg migdzy grupami ziaren o podobnej orientacji. Mechanizm ten jest akomodowany przez rotacje
ziaren oraz poSslizg dyslokacyjny, co umozliwia uzyskanie bardzo duzej plastycznoSci (ponad 100%)

w temperaturze pokojowe;j.

1.4 Podsumowanie

Analiza stanu zagadnienia wskazuje na duzy zaséb danych literaturowych w zakresie realizowanej tema-
tyki badawczej, aczkolwiek w opinii autora brak jest pewnej systematyki w prowadzeniu niektérych badan
oraz ograniczenie do waskiego zakresu wielkosci ziarna jak i temperatury odksztatcenia. Zaproponowane
w pracy doktorskiej badania eksperymentalne pozwalaja na weryfikacje i usystematyzowanie istniejacych
danych oraz zdobycie nowej, fundamentalnej wiedzy o strukturze i wtasciwosciach polikrystalicznego ma-
gnezu, ktéra obecnie nie jest dostgpna w literaturze naukowej. Wiedza ta dotyczy: (i) wlasciwosci technicz-
nie czystego Mg o krytycznym zakresie wielkosci ziarna w temperaturze otoczenia oraz w warunkach
kriogenicznych (78K i 4K), (ii) mechanizmdw ptynigcia plastycznego w zaleznosci od wielkoSci ziarna,
warunkéw oraz temperatury deformacji, (iii) zwiazku pomiedzy wielkoScig ziarna, temperatura, a charak-
terystykami predkoSci umocnienia, (iv) aktywnych mechanizméw deformacji plastycznej, ktére kontroluja
proces odksztatcenia w warunkach jednoosiowego rozciagania i §ciskania, (v) ewolucji tekstury oraz mikro-
struktury w zalezno$ci od zadanych warunkéw deformacji oraz (vi) wptywu wielkosci ziarna oraz tempera-
tury deformacji na plastyczno$¢ polikrystalicznego Mg.

Dobér kriogenicznych temperatur deformacji podyktowany zostal réwniez coraz wigkszym zaintereso-
waniem wtasciwosciami magnezu i jego stopéw w warunkach niskotemperaturowych [[165, 166, (167, [168].
Dostepny w literaturze opis zjawisk towarzyszacych odksztalceniu w zakresie temperatur kriogenicznych
jest dos¢ mocno ograniczony i w wigkszosci przypadkéw odnosi si¢ do eksperymentow przeprowadzonych
dla czystego magnezu i wybranych stopéw Mg o gruboziarnistej strukturze [169, 170,171} [172]. W zakresie
matych wielkoSci ziarna, aktualny stan wiedzy ogranicza si¢ do pojedynczego eksperymentu przeprowadzo-
nego przez Zhenga i wspétpracownikéw [[173]], gdzie w prébie rozciagania w temperaturze 77K okreslano
wlasciwosci czystego Mg o wielkosSci ziarna 0,6 um uzyskanego metoda HPT. Zatem zasadnym staje si¢
podjecie tematyki badawczej, ktéra pozwoli na uzupetienie luki wiedzy z zakresu wiasciwosci mecha-
nicznych drobnokrystalicznego magnezu w warunkach niskotempeaturowych siggajacych temperatury zera
absolutnego.

Oprécz poznawczego charakteru niniejszej pracy, uzyskane wyniki badaid prezentuja wymiar prak-
tyczny i utylitarny. W $§wietle przytoczonych wynikéw badan eksperymentalnych oraz potencjalnych ko-
rzyS$ci w postaci zwigkszonej plastycznosci, zrozumienie zaleznoSci migdzy wielkoScia ziarna, a mozliwo-
Scig aktywacji GBS, wydaje si¢ kluczowe dla optymalizacji wtasciwos$ci mechanicznych czystego magnezu,
w kontekscie efektywnego ksztattowania plastycznego. Dlatego, w niniejszej pracy podjeto probg komplek-

sowego opisu zjawisk towarzyszacych odksztalceniu plastycznemu drobnokrystalicznego magnezu o silnej
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teksturze bazalnej. Uzyskanie materialu do badan w konwencjonalnym procesie przerdbki plastyczne;j tj.
wspotbieznego wyciskania, niesie ze soba szereg korzysSci w postaci:

e Zachowania masywnego produktu w postaci pretow/plaskownikéw

e Powtarzalno$ci materiatéw pod katem formowanej tekstury

e Stosunkowo tatwe wdrozenie do praktyki przemystowe;j.

Ponadto, analiza stanu zagadnienia wskazuje, ze rozdrobnienie mikrostruktury czystego Mg na drodze in-
nej niz procesy konwencjonalne (szereg wymienionych wczesniej metod SPD), nie zawsze niesie ze soba
korzysci w postaci wzrostu plastyczno$ci materiatu pomimo realizacji czgéci odksztatcenia przez GBS. Za-
tem, okreslenie krytycznych wielkosci ziarna, przy ktérych nastgpuje aktywacja mechanizméw poslizgu po
granicach ziaren powodujaca wzrost plastycznosci, moze stanowi¢ cenng wskazéwke dla technologéw
i inzynier6w w projektowaniu proceséw produkcji wyrobéw magnezowych o zwigkszonej plastycznosci
i ograniczonej anizotropii wlasciwosci wyrobu. Migdzy innymi, ze wzglgdu na tg wlasnie anizotropig, ba-
dania prowadzone w pracy skupione sa na okresleniu aktywnych mechanizméw odksztatcenia w zaleznoSci
od zewngetrznego uktadu naprg¢zenia (rozciaganie/Sciskanie). Prace badawcze skupiaja si¢ na materiatach
o wielko$ci ziarna w krytycznym zakresie, w ktérym mozliwa jest aktywacja mechanizméw poslizgu po

granicach ziaren.
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Rozdzial 2

Cel oraz teza pracy

Celem niniejszej pracy jest Analiza wptywu wielkosci ziarna na deformacje plastyczna drobnokrysta-
licznego magnezu o silnej teksturze wyciskania w zakresie temperatur od 298K do 4K.

W zwigzku z zalozonym celem sformutowano tezg¢: Rozdrobnienie mikrostruktury czystego ma-
gnezu zrealizowane poprzez redukcje Sredniej wielkosci ziarna, skutkuje wzrostem plastycznosci pod-
czas odksztalcenia w temperaturze otoczenia poprzez uruchomienie alternatywnych mechanizméw
deformacji, w tym poslizgu po granicach ziaren. Efekt ten nie wystepuje podczas odksztatcenia w tem-
peraturach kriogenicznych, a odksztalcenie plastyczne kontrolowane jest poprzez poslizg i blizniako-

wanie.
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Rozdzial 3

Material i metody badawcze

3.1 Material do badan

Materiat do badaii w postaci pretow i ptaskownikéw z technicznie czystego magnezu (Tabela [3.1)) zostat
uzyskany w procesie wspétbieznego wyciskania przy pomocy prasy o maksymalne;j sile nacisku 130 t (Ry-
sunek [3.Ta). Wsad w postaci walcéw o Srednicy 38 mm, wysokosci 50 mm oraz Sredniej wielkosci ziarna
d ~ 2,34 mm (Rysunek [3.1b), wyciskano przy predkosci ruchu stempla wynoszacej 1, 0,5 lub 0,1 mm/s.
Temperaturg procesu (temperatura, ktérg osiagnal wsad przed przytozeniem sity) kontrolowano za pomoca
termopary umieszczonej w pojemniku prasy. Wspétczynnik wyciskania A okreSlony jako A = ﬁ—g, (gdzie:
Ag pole powierzchni przekroju wsadu, A, przekrdj poprzeczny uzyskanego ptaskownika/preta), byt zalezny
od geometrii zastosowanej matrycy. Doktadne wartoSci parametréw procesu (temperatura, wspéiczynnik
wyciskania, geometria matryc) i ich wptyw na mikrostrukturg wytworzonych materialéw, zostaty szczegd-

towo oméwione w dalszej czesci pracy (Rozdziat {.T)).

(a) (b)

Rysunek 3.1: (a) Stanowisko laboratoryjne do prowadzenia procesu wyciskania wspétbieznego. (b) Foto-

grafia przedstawiajaca strukturg materialu wsadowego.
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Mg Al Ca Cu Fe Mn Na Ni Si Zn
~99.95 <0.006 <0.01 <0.006 <0.001 0.024 <001 <0.001 0.03 0.001

Tabela 3.1: Sktad chemiczny technicznie czystego magnezu wykorzystanego do badan (w % masowych).

3.2 Metodyka badawcza

3.2.1 OKkreslenie Sredniej wielkosci ziarna

Pomiary Sredniej wielkoSci ziarna zostaly przeprowadzone w oparciu o jedna z dedykowanych metod zawar-
tych w normie ASTM E112 [174]]. W pracy zastosowano metodg¢ liniowa Heyna (ang. Heyn’s line-intercept
method), ktéra pozwala na okreSlenie Sredniej wielko$ci ziarna d; poprzez stosunek liczby przecig¢ (ziaren),
do catkowitej dtugosci linii, wzdtuz ktérej dokonywano zliczen.
n+1

;o

gdzie: n + 1 - liczba ziaren + dwa ziarna skrajne liczone jako % , 1 - catkowita dtugos¢ linii.

d; =

3.1

Dla kazdego materiatu, pomiaréw dokonano na przynajmniej pigciu losowo wybranych obszarach (zdje-
ciach), przy powigkszeniu dobranym w ten sposéb, aby w obrebie jednej linii znajdowato si¢ minimum 20
pojedynczych ziaren. W zaleznos$ci od koniecznego powigkszenia, pomiary przeprowadzono na zdjgciach
wykonanych za pomoca mikroskopu Swietlnego i/lub skaningowego mikroskopu elektronowego. Dla nie-
ktérych materiatow, Srednia wielko$¢ ziarna zostata dodatkowo zweryfikowana przy pomocy pomiaréw
EBSD (Rozdziat .1.T)). Przyktadowy pomiar w obrebie zdjecia zostat przedstawiony na Rysunku [3.2] Pro-

cedura obejmowata:

1. naniesienie linii wg. jednego ze schematéw proponowanych w normie i zapisanie ich dlugosci,

2. wyznaczenie ilo$ci ziaren w obrebie kazdej z linii (dwa skrajne ziarna liczone jako % przecigcie na

styku trzech ziaren liczone jako 1 %),
3. zsumowanie catkowitej liczby ziaren oraz linii w obrebie jednego zdjecia,
4. wyznaczenie Sredniej wielkosci ziarna d zgodnie ze wzorem [3.1]

5. pomiar $rednicy kazdego ziarna wzdtuz linii pomiarowych w celu sporzadzenia histograméw.

Pomiary zostaly wykonane za pomoca darmowego oprogramowania ImagelJ. Dla kazdego materialu zmie-
rzono przynajmniej 500, a wigkszosci przypadkéw okoto 1000 pojedynczych ziaren. Norma uznaje pomiar
za wiarygodny, kiedy procedure zliczeii wykonano na 3--5 losowo wybranych obszarach, w obrebie ktérych

catkowita liczba zliczonych ziaren przekracza 50 (na wszystkich liniach).

3.2.2 Okreslenie udzialu objetosciowego blizniakéw w mikrostrukturze po odksztalceniu
Statystyczna metoda zliczania punktow

Udzial objgtosciowy blizniakéw zostat okreslony w oparciu o normg¢ ASTM E-562 [175]], wykorzystujac

metode zliczania punktéw (ang. systematic manual point-count) w celu statystycznego oszacowania sktad-
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Rysunek 3.2: Schemat wyznaczania Sredniej wielkoSci ziarna w oprogramowaniu ImageJ na przyktadzie

fotografii SEM prébki po wyciskaniu w temperaturze 170°C. n-liczba zliczonych ziaren.

nikéw mikrostruktury. Sam pomiar polega na zliczeniu liczby punktéw w siatce, ktore ,,trafity” w obszar
badanego elementu struktury (w tym przypadku bliZniaka), a udzial objetosciowy wyrazony w % wyznacza

si¢ ze wzoru:

c
gdzie: P - liczba ,trafiert”, P, - calkowita liczba punktéw w siatce.

Pomiary przeprowadzono dla kazdej probki odksztalcanej w temperaturach 298K, 78K i 4K. W zalezno-
$ci od wielkosci ziarna badanej probki oraz jakoSciowej ocenie iloSci bliZniakéw w badanej mikrostrukturze,
od pieciu do dziesigciu reprezentatywnych obszaréw (zdje¢/map uzyskanych za pomoca MS, SEM, EBSD)
zostato wytypowanych do przeprowadzenia pomiaréw. Ich doktadnos¢ zostata zapewniona poprzez nanie-
sienie siatki zawierajacej okoto 230 punktéw, rownomiernie roztozonych w obregbie zdjecia. Pomiary byty

prowadzone z wykorzystaniem oprogramowania ImageJ.

Procedura wykorzystujaca wyniki pomiaréw XRD

Ze wzgledu na bardzo intensywne bliZniakowanie, ktére obserwowano gtéwnie podczas odksztatcenia
w probach jednoosiowego Sciskania, jego iloSciowe okres§lenie w mikrostrukturach tych materialéw czesto
nie bylo mozliwe za pomoca metody przedstawionej powyzej. Probg iloSciowego okreslenia jaka objetos¢
materiatu doznata rotacji wskutek blizniakowania, podjeto w oparciu o wyniki pomiaréw tekstury meto-
dami XRD. Zatozono, ze zdecydowana wigkszo$¢ orientacji w materiatach po $ciskaniu jest konsekwencja

bliZzniakowania, poniewaz jego efektem jest transformacja ptaszczyzn bazalnych o kat bliski 90° w strong
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kierunku obciazenia. Obliczenia wykonywano wykorzystujac funkcje pakietu MTEX. Metoda wymaga:

(D) rotacji wynikéw pomiaréw o 90° tak, aby kierunek wyciskania/sity znajdowat si¢ w ptaszczyZnie rysunku

odf=calcODF (pf);

rot=rotation .byAxisAngle(yvector ,90xdegree );
pf2=rotate (pf,rot);

0df2=calcODF (pf2);

(I) sprowadzenia funkcji rozktadu orientacji ODF do pojedynczych maksiméw (biegunéw) o znanej war-

tosci liczbowej, roztozonych réwnomiernie na figurze biegunowej {0002}.

r = regularS2Grid (’ theta ’,(0:5:90)« degree, rho’,
...(0:5:355)*x degree ,’ antipodal *);

pf_Ol=calcPDF (odf,[ Miller (0,0,0,2,CS)],r,’ antipodal *);
pf02 = reshape (pf_01,size(r));

mean_intensities = mean(pf02);

max_intensities = max(pf02);

Warto§¢ zsumowanych maksiméw w zakresie 0 + 40° podzielona przez sum¢ maksiméw w catej objetosci
figury, reprezentuje udziat objetosciowy zalozonego komponentu tekstury (w tym przypadku orientacje do

40° wokot kierunku obcigzenia).

twinsum=sum( mean_intensities (1,1:9));
allsum=sum(mean_intensities );

twvolume=(twinsum/allsum )*100;

Wynik ten, wyrazony w procentach, zostal zinterpretowany jako objeto$¢ materiatu, ktéra doznata transfor-

macji wskutek blizniakowania.

3.2.3 Badania strukturalne MS, SEM, EBSD, t-EBSD

Procedury metalograficzne

Badania strukturalne obejmowaly charakterystyke materiatéw w stanie po wyciskaniu (wyjsciowych) oraz
po deformacji plastycznej w szerokim zakresie temperatur. Ponadto badano powierzchnie przeloméw po
rozciaganiu. Obserwacje strukturalne prowadzone za pomoca mikroskopu optycznego Nikon Epiphot 200
oraz skaningowego mikroskopu elektronowego FEG Hitachi SU-70 poprzedzone byty procedura metalogra-
ficzna obejmujaca: (i) cigcie probek za pomoca przecinarki elektro-erozyjnej (EDM), (ii) rgczne szlifowanie
na papierach $ciernych SiC o deklarowanej gradacji Scierniwa od 20 um do 4 um bez obecno$ci wody oraz
(iii) polerowanie na zawiesinach diamentowych o gradacji 3 oraz 1 um z wykorzystaniem bezwodnego lu-
brykantu na bazie izopropanolu.

(D) W przypadku obserwacji mikroskopem Swietlnym, prébki byty poddane procesowi elektropolerowania
w roztworze kwasu fosforowego (H3 PQOy) z etanolem (w stosunku objetos§ciowym 3:5) w temperaturze oto-
czenia przy napigciu 3V przez okoto 20 minut. Nastgpnie probki byty trawione odczynnikiem o sktadzie:

kwas pikrynowy (3g), woda (Sml), etanol (50ml) oraz kwas octowy (2,5ml) do momentu utworzenia si¢
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(a) (b)

Rysunek 3.3: Fotografie przedstawiajace stanowisko laboratoryjne do elektropolerowania prébek w roztwo-

rach kwasow: (a) H3 POy w temperaturze otoczenia oraz (b) H(CIlO4 w niskich temperaturach.

charakterystycznego, brazowego nalotu na catej powierzchni probki. Po trawieniu, prébki plukano zimna
woda.

(II) W przypadku badari z wykorzystaniem SEM, probki po polerowaniu na zawiesinach diamentowych,
byty poddane procesowi elektropolerowania w 2,5% roztworze kwasu nadchlorowego (H C10O,) w etanolu,
w temperaturze -50°C przy napigciu 30V przez czas od 10 do 15 minut.

Proces elektropolerowania byt prowadzony w uktadzie przedstawionym na Rysunku[3.3h). Korzystano z ze-
wnetrznego Zrddla zasilania, ktére umozliwia precyzyjnag kontrolg warunkéw pradowych. Podczas elektro-
polerowania w temperaturze otoczenia, rol¢ katody petnita blaszka ze stali nierdzewnej zanurzona w elek-
trolicie. Ze wzgledu na konieczno$¢ znacznego obnizenia temperatury elektrolitu zawierajacego HC1Oy,
osiaganej poprzez dolewanie do niego cieklego azotu, role zlewki oraz katody réwnoczesnie, petnit pojem-
nik ze stali nierdzewnej (Rysunek [3.3p). Bezposrednio przed obserwacja, prébki byly polerowane jonowo
z wykorzystaniem polerki jonowej Hitachi IM-3000 (nie dotyczy pomiaréw EBSD).

Cienkie folie do pomiaréw t-EBSD przygotowano przez pocienianie na papierach Sciernych wczes$niej wy-
cigtych plastréw (za pomoca EDM) do grubosci okoto 130 um oraz elektropolerowaniu w 2,5% roztworze
kwasu nadchlorowego (HC1O4) w etanolu, w temperaturze -50°C przy napigciu S50V z wykorzystaniem

polerki Struers Tenupol-5.

Pomiary z wykorzystaniem technik dyfrakcji elektronowej EBSD

Pomiary EBSD prowadzono przy pomocy mikroskopu FEG Hitachi SU-70 wyposazonego w kamere Oxford
C-Swift oraz mikroskopu FEG Versa 3D FEI z kamerg Oxford Symmetry S (t-EBSD). Badane materiaty
zostaty poddane procedurom metalograficznym przedstawionym w sekcji wyzej (SEM, cienkie folie). Mapy
(EBSD, t-EBSD) rejestrowano z krokiem 0, 25 + 0, 05 um. Wyniki pomiaréw zostaly opracowane z wyko-
rzystaniem pakietu MTEX, ktére jest darmowym rozszerzeniem do oprogramowania MatLab. Zwrdécono

uwagge, aby kierunek wyciskania/rozciagania/$ciskania byt réwnolegly do pionowej krawedzi kazdej z map.
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Granice ziaren wysokiego kata (powyzej 15°), oznaczono grubsza, czarna linia, natomiast granice niskiego
kata (2+-15°) sa zaznaczone linia szara o mniejszej grubosci.

Analizg¢ warto$ci czynnikéw Schmida poszczegdlnych ziaren prowadzono dla materiatéw wyjsciowych tj.
po procesie wyciskania. W tym celu skorzystano z wbudowanej funkcji pakietu MTEX pozwalajacej na
wyznaczenie tej wartoSci dla konkretnego systemu poslizgu/bliZzniakowania oraz zalozonego stanu obcia-
zenia. W pracy przeprowadzono ww. analize dla systeméw (i) bazalnego {0002}, (ii) pryzmatycznego <a>
{1010}, (iii) piramidalnego I <c+a> {1011} oraz (iv) blizniaka rozciagania T1 {1012}. Do wyznaczenia
wartosci SF zalozono jednoosiowy stan naprgzenia rozciagajacego réwnolegtego do kierunku wyciskania,
tozsamy z rzeczywistymi warunkami prowadzonych eksperymentow.

Mapy rozktadu parametréw KAM (ang. Kernel Average Misorientation) oraz GOS (ang. Grain Orientation

Spread) wykonano z wykorzystaniem funkcji zaimplementowanych do pakietu MTEX.

3.2.4 Badania tekstury XRD

Badania tekstury zostaly przeprowadzone dla materiatéw wyjSciowych oraz po odksztatceniu w réznych
temperaturach, za pomoca dyfraktometru rentgenowskiego Bruker D8 Discover z wykorzystaniem promie-
niowania Cu K a1 o dlugosci fali 1,54A. Rejestrowano figury biegunowe {0002}, {1010} oraz {1011}.

Wyniki pomiaréw zostaly opracowane przy pomocy oprogramowania MTEX. Pomiary tekstury poprze-
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Rysunek 3.4: Przyktadowe widmo rentgenowskie zarejestrowane dla czystego magnezu po wyciskaniu

w temperaturze 80°C.
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dzone byly wykonaniem analizy fazowej (Rysunek [3.4), w celu dobrania takich wartosci katowych Zrédta
promieniowania i detektora, ktére zapewnia pomiar ,,pikéw” o maksymalnej intensywnoSci.

Procedura metalograficzna zastosowana przed pomiarami tekstury byta taka sama jak w przypadku ba-
dan SEM/EBSD. W przypadku niektérych prébek, w ktérych zaobserwowano anormalny rozrost ziarna
podczas powrotu do temperatury otoczenia, pomiaréw tekstury dokonywano w obszarach zawierajacych
mate i duze ziarno. Pozwolito to wykluczy¢ btedna interpretacje wynikéw spowodowana znaczaco mniej-
sza liczba zmierzonych ziaren oraz inng ich orientacja nie wynikajaca z prowadzonych eksperymentow.
Wszystkie figury biegunowe w pracy sg przedstawione w tej samej konwencji:

ED (ang. Extrusion direction) - kierunek wyciskania w odniesieniu do materialéw wyjsciowych. W przy-
padku rozciagania/Sciskania, kierunek obcigzenia jest rownolegty do ED.

TD (ang. Transverse direction) - kierunek poprzeczny.

ND (ang. Normal direction - kierunek normalny jest zawsze w plaszczyznie rysunku.

3.2.5 Wiasciwos$ci mechaniczne, pomiary czulosci na predkos¢ odksztalcenia
Proby jednoosiowego rozciagania i Sciskania

Badania wtasciwosci mechanicznych obejmowaty préby jednoosiowego rozciagania i Sciskania prébek czy-
stego magnezu o réznej Sredniej wielkoSci ziarna d. Eksperymenty przeprowadzono w temperaturze oto-
czenia (298K), a takze w warunkach kriogenicznych: temperaturze wrzenia ciektego azotu (78K) oraz helu
(4K). Prébki do rozciagania (o wymiarach bazy pomiarowej 2 x 3 x 20 mm) i $ciskania (o wysokosci 8 mm
i Srednicy 6 mm) wycieto wzdhuz kierunku wyciskania przy uzyciu drazarki elektroerozyjnej (EDM), zapew-
niajac, ze kierunek obciazenia pozostawat réwnolegty do kierunku wcze$niejszego ksztaltowania plastycz-
nego. Aby zminimalizowa¢ wptyw ewentualnego odksztatcenia powstatego podczas wycinania, przed roz-
poczgciem badar prébki poddano trawieniu przez 3—4 minuty w roztworze zawierajacym: 100 ml CH3OH,
12 ml HC'l oraz 8 ml H N Os. Zabieg ten dodatkowo usuwat tlenki z powierzchni prébek. Préby jednoosio-
wego rozciagania i $ciskania prowadzono przy stalej predkosci odksztatcenia 2,8 - 10~%s~1. W celu ogra-
niczenia wptywu tarcia podczas préb Sciskania, powierzchnie styku prébek z kowadtami maszyny pokryto

cienka warstwg azotku boru.

Czulo$¢ na predkosc odksztalcenia
Inzynierski parametr czutosci na predkos¢ odksztalcenia ,,m” zostal wyznaczony z zaleznosci:

_ log(U.1/U‘2) (3.3)
log(e1/e2)

gdzie: 01, 09 - naprezenie podczas spadku/wzrostu korespondujacych predkosci odksztalcenia €71, €5.

W przypadku rozciggania, parametr wyznaczono w oparciu o eksperymenty skokowej zmiany predkosci

odksztalcenia podczas rozciagania, ktére byty prowadzone w temperaturach 298K, 78K oraz 4K. Cykliczna

zmiana predkosci odksztatcenia pomigdzy 2,8 - 1074571 a 2,8 - 107°s~! byta realizowana po przejiciu

materialu w stan plastyczny. Przyktadowy spos6b wyznaczania warto$ci naprgzen o1 i o2 przy wzroscie

(A0 ywzrost) lub spadku (Ao gpaqer) naprezenia zostat przedstawiony na Rysunku
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Rysunek 3.5: (a) Przyktadowa krzywa eksperymentalna zarejestrowana podczas skokowych zmian predko-

$ci odksztatcenia Mg o Sredniej wielkoSci ziarna d = 0,9 um, w temperaturze 298K podczas jednoosiowego

rozciagania.(b-d) Sposéb wyznaczania zmian naprezenia przy spadku (Acgpgqer) i Wzroscie (Ao yzrost)

predkosci odksztalcenia na przyktadzie danych zarejestrowanych podczas eksperymentéw w 298K, 78K

oraz 4K.
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Rysunek 3.6: (a) Przyktadowe krzywe eksperymentalne zarejestrowane podczas $ciskania ze statymi pred-
koSciami odksztatcenia Mg o Sredniej wielkoSci ziarna d = 0,9 um w temperaturze 298K, w oparciu o ktére

wyznaczono inzynierski parametr czutosci na predkos¢ odksztatcenia ,,m” (b).
W przypadku préb Sciskania, parametr ,,m” wyznaczono w oparciu o eksperymentalne krzywe napre-

zenie - odksztalcenie, zarejestrowane podczas dwoch eksperymentéw ze stala predkoscia odksztalcenia
2,8 -107%s71i 2,8 -1079s~! w temperaturach 298K oraz 78K. Sposéb wyznaczania wartosci o1, oo

do réwnania [3.3] zostat przedstawiony na Rysunku [3.6b] Badania witasciwosci mechanicznych zostaty

przeprowadzone w laboratorium niskich temperatur Uniwersytetu McMaster w Kanadzie ze wzgledu

na dostgp do specjalistycznej aparatury pozwalajacej na prowadzenie prac w kriogenicznym zakresie

temperatur.

3.2.6 Badania in-situ SEM/EBSD

Eksperymenty in-situ przeprowadzono przy uzyciu stanowiska testowego umieszczonego wewnatrz komory

skaningowego mikroskopu elektronowego FEG Versa 3D FEI (Rysunek [3.76). Powierzchnie probek
przeznaczonych do eksperymentow zostaty przygotowane zgodnie z tg sama procedura, co probki do ana-
lizy SEM/EBSD. W nastepnej kolejnosci, na powierzchnie prébek zostaty naniesione mikro-siatki o wymia-
rach 100 x 100 pum, o gigbokosci 1 um i odstgpem migdzy liniami réwniez 1 um. Siatki zostaty wykonane
za pomoca wiazki jonéw galu (FIB). Eksperymenty rozciagania i $ciskania in-situ przeprowadzono przy

predkosciach odksztatcenia wynoszacych 3 - 107457113 - 107°s~! w temperaturze 298K. Préby byty za-
trzymywane przy réznych poziomach odksztatcenia w celu wykonania obrazowania SEM/EBSD (Rysunek

3.7¢).
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Rysunek 3.7: Zdjecia przedstawiajace probki do rozciaggania (a) i $ciskania (b) zamontowane w urzadzeniu
do badan in-situ. (c) Przyktadowa charakterystyka naprezenie - odksztalcenie zarejestrowana podczas eks-
perymentdw rozciagana in-situ czystego magnezu o Sredniej wielkoSci ziarna d = 0,9 um. Widoczne spadki
naprezenia, sa zwigzane z przerwaniem eksperymentu w celu wykonania obrazowania SEM. W przypadku

Sciskania, wykonano dodatkowe obrazowanie EBSD.

Okreslenie udzialu poslizgu po granicach ziaren w odksztalceniu plastycznym

W przypadku gdy dwa sasiadujace ziarna (X i Y) z uprzednio naniesionym markerem przemieszczaja si¢
wzgledem siebie w wyniku poslizgu po granicach ziaren, na granicy migdzy nimi powstaja przesunigcia
(Rysunek . Wektor poslizgu AC mozna roztozy¢ na trzy sktadowe: sktadowa  zorientowana wzdtuz
osi naprezenia, sktadowa U, prostopadta zaréwno do osi naprezenia jak i do powierzchni prébki oraz skta-
dowa 0, ktéra réwniez jest prostopadta do osi naprgzenia, lecz zawiera si¢ w ptaszczyZnie powierzchni

probki. Orientacje granicy ziaren definiuja dwa katy 6 i ¥. Udzial poslizgu po granicach ziaren w catosci
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Rysunek 3.8: Schematyczne przedstawienie geometrycznych elementéw poslizgu po granicach ziaren. Za-

adaptowano z [176]].

odksztatcenia plastycznego moze by¢ okreslony za pomoca relacji [[1764 [177]:

¢ — EGBS (3.4)
£
caBS = ¢(“’7;’M) (3.5)

gdzie: u,v,w - przesunigcia siatki pomigdzy poszczegdlnymi ziarnami, ¢ - stala geometryczna réwna 1
w przypadku pomiaréw u lub 1,5 w przypadku pomiaréw v i w, d - Srednia wielko$¢ ziarna. W pracy
mierzono komponent u, zatem przyjeto warto$¢ statej ¢ réwna 1. W zaleznosci od jakosci zdjgc, analizo-
wano przynajmniej kilkadziesiat pojedynczych przesunigé siatki i wyciagano warto$¢ Srednia. Pomiaréw

dokonano za pomoca oprogramowania ImagelJ.

Badania twardoSci

Badania twardos$ci metoda Vickersa przy obciazeniu 9,807 N (HV1) wykonano przy uzyciu pétautoma-
tycznego mikrotwardosciomierza Shimadzu HMV-2T. Odciski wykonywano na przekrojach wzdtuznych,
wycigtych z pretéw uzyskanych w procesie wyciskania. Probki zainkludowano w samoutwardzalnej zywicy
akrylowej Duracryl, aby zapewnié, ze badana powierzchnia jest prostopadta do wgtebnika. Probki do badan
twardoSci zostaly poddane procedurze metalograficznej obejmujacej szlifowanie na papierach Sciernych SiC
o gradacji od 20 do 4 pm i polerowanie na zawiesinach diamentowych o gradacji 3 oraz 1 um z wykorzy-
staniem automatycznej polerki Struers Tegramin 20. Aby upewni€ sig¢, ze badana powierzchnia jest wolna
od powierzchniowej deformacji, probki trawiono odczynnikiem zawierajacym: 100 ml H2O, 1 g Ho(C20y,
1 ml HNOs oraz 1 ml CH3COOH przez ok. 15 s. Dla kazdego materialu wykonano po 10 odciskéw,

z ktérych wyciagnigto wartos$¢ §rednia.
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Rozdzial 4

Wyniki badan wlasnych

4.1 Wplyw parametréw wyciskania na wielkos¢ ziarna czystego Mg

Sekcje przedstawienia wynikéw badan eksperymentalnych rozpoczyna krétkie oméwienie wptywu parame-
trow procesu wyciskania na konkretny aspekt mikrostruktury magnezu w postaci $redniej wielkoSci ziarna
d. Badanie takiej zaleznosci nie jest istota niniejszej pracy, lecz mnogo$¢ zastosowanych kombinacji pa-
rametrOow i uzyskanych materialéw, w opinii autora pozwala na wyciagnigcie pewnych wnioskéw. Na eta-
pie planowania badan zalozono, iz podstawowym sposobem na uzyskanie rozdrobnionej mikrostruktury,
bedzie kontrola parametréw w procesie konwencjonalnego wyciskania wspoétbieznego. Proces ten gwaran-
tuje stosunkowo latwe skalowanie do warunkéw przemystowych. Pierwsze dziatania badawcze obejmowaty
zatem wyciskanie czystego Mg z réznymi parametrami. Tabela zawiera zbiorcze informacje na temat
tych parametrow (temperatura, geometria matrycy, wspdtczynnik wyciskania) oraz Sredniej wielkoSci ziarna
uzyskanych przy ich zastosowaniu wyrob6w. Analizujac dane w niej zawarte mozna wnioskowac, ze to tem-
peratura jest czynnikiem majacym wigksze znaczenie w kontekScie mozliwoSci redukcji Sredniej wielkoSci
ziarna. Przeprowadzone badania wskazuja, ze obnizanie temperatury prowadzenia procesu, skutkuje coraz
silniejszym rozdrobnieniem mikrostruktury. Wyciskanie materiatéw w tej samej temperaturze, lecz z r6z-
nym wspofczynnikiem wyciskania (zaleznym od zastosowanej matrycy), nie powoduje tak istotnych réznic
w wielkoSci ziarna wyrobu. Przyktadowo, wyciskanie w statej temperaturze 120°C, z zastosowaniem ma-
tryc o Srednicy 5 mm, 6 mm oraz 8 mm, skutkowato uzyskaniem zblizonych d w zakresie od 21,5 ym.
Podobna warto$¢ (d = 2 um) uzyskano przy wyciskaniu w tej samej temperaturze jednak z wykorzystaniem
matrycy o przekroju prostokata o wymiarach 3x15 mm. Wspdélczynnik wyciskania A = 25 byt w tym przy-
padku zblizony do tego, podczas wykorzystania matrycy o §rednicy 8 mm (A = 22). Material wyciskany
w 120°C z wykorzystaniem matrycy o przekroju kwadratu o boku 8 mm (A = 18), posiada nieznacznie
wigkszg wielkoS$ci ziarna na poziomie 2,5 um. Z drugiej strony, stala geometria matrycy o Srednicy 8§ mm
przy zmiennej temperaturze wyciskania w zakresie 270°C do 80°C powoduje, ze Srednia wielko§¢ ziarna

materiatu po wyciskaniu zawiera si¢ w zakresie od 9 do okoto 0,8 um.

Uzupehieniem danych z Tabeli [4.1] jest Rysunek [4.1] przedstawiajacy poréwnanie struktury wytwo-
rzonych materiatéw przy tym samym powigkszeniu. Trawienie prébek ujawnito elementy mikrostruktury

w postaci granic ziaren. Obserwacje strukturalne za pomoca mikroskopu optycznego, umozliwity scharakte-
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Lp. Temperatura T Srednica/wymiary wyrobu Wspétczynnik wyciskania A d [um]

1 320°C 10 mm 14 22+1,14
2 320°C 6 mm 40 16 + 0,63
3 270°C 8 mm 22 9+3

4 220°C 8 mm 22 5+1

5 170°C 8 mm 22 3+£0,5
6 150°C 5 mm 58 7+0,65
7 140°C 5 mm 58 6+0,6
8 120°C 5 mm 58 2+0,2
9 120°C 6 mm 40 2+0,1
10 120°C 8 mm 22 1,5+0,2
11 100°C 10 mm 14 0,9+0,5
12 100°C 8 mm 22 0,9+0,2
13 80°C 8 mm 22 0,8+0,5
14 170°C 10x10 mm 11 4 +0,37
15 120°C 8x8 mm 18 25«1
16 120°C 3x15 mm 25 2+0,6

Tabela 4.1: Zestawienie Srednich wielkoSci ziarna d uzyskanych w procesie wyciskania Mg z r6znymi pa-

rametrami. L.p. umieszczone w tabeli koresponduja z oznaczeniami na Rysunku E}

ryzowane ich pod wzgledem wielkoSci ziarna, zgodnie z procedura przedstawiona w poprzednim rozdziale
(3.2). Wyciskanie w zakresie temperatur od okoto 320°C do 80°C w réznych konfiguracjach wymiaréw
1 geometrii matryc pozwolito na uzyskanie masywnego wyrobu w postaci pretéw lub ptaskownikéw o Sred-

niej wielkoSci ziarna w zakresie od okoto 22 um do 0,8 pum.

4.1.1 Charakterystyka materialu wyjsciowego

Z przedstawionego zestawu materialéw, do dalszych, szczegétowych badai wytypowano pigé, wyciskanych
przez matryce o tej samej geometrii: o przekroju kotowym, §rednicy 8 mm, w temperaturach: 270°C, 220°C,
170°C, 120°C oraz 100°C. Materialy te odznaczaja si¢ Srednig wielko$cig ziarna kolejno: 9 um, 5 um, 3 pm,
1,5 um oraz 0,9 um, a ich mikrostruktury charakteryzuja si¢ rownoosiowym, zrekrystalizowanym ziarnem
(Rysunek {.2] a-e). Rozwinigciem pomiaréw Sredniej wielkosci ziarna byto skonstruowanie histograméw.
Ich analiza wskazuje, ze rozdrobnienie mikrostruktury czystego Mg wynika z mniejszego udziatu frakcji
ziaren o zdecydowanie wigkszym rozmiarze. W materialach o §redniej wielkoSci ziarna 3 ym, 1,5 ym i 0,9
um, nie obserwowano ziaren o Srednicy wigkszej niz 9 um. Srednia wielko$¢ ziarna zostata takze zweryfiko-
wana podczas pomiaréw technikami EBSD. Wartosci d uzyskane metoda liniowa oraz z pomiaréw EBSD
s ze sobg zgodne lub bardzo do siebie zblizone (Tabela.2).

We wszystkich materialach wyjsciowych obserwowano zdecydowanie wyzszy udziat granic ziaren wy-

sokiego kata, natomiast réznica w udziale granic niskiego kata pomigdzy materialem o najwigkszej i naj-
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200 ym

Rysunek 4.1: Obserwacje strukturalne czystego Mg w stanie po wyciskaniu z ré6znym doborem jego pa-
rametréw (temperatura, wspotczynnik wyciskania). Przypisane numery koresponduja do tych, zawartych

w Tabeli@ Zdjecia wykonane w §wietle spolaryzowanym, przy takim samym powigkszeniu.
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Temperatura wyciskania 270°C  220°C  170°C 120°C 100°C
d; 9+#3 5+1 3%05 1,5+03 09+0,2
debsd 85 4+£3 3+£05 1,7£05 085+£0,5

Tabela 4.2: Poréwnanie wynikow pomiaréw Srednich wielkoSci ziarna (metoda liniowa vs. EBSD)

mniejszej wielkosci ziarna wynosi niecate 10%. Zwigkszony udziat granic niskiego kata, moze w pewnym
stopniu faworyzowac poslizg dyslokacji w systemach latwego poslizgu, ze wzgledu na wigkszy stopien
dopasowania sasiadujacych ziaren [88]]. Pomiary orientacji krystalograficznej za pomoca technik EBSD
oraz XRD sugeruja, iz materialy wyjsSciowe odznaczaja si¢ tekstura typu bazalnego, w ktorej wigkszosé
ptaszczyzn podstawy stupa heksagonalnego jest zorientowana réwnolegle do kierunku wyciskania. Jest to
typowa tekstura, ktéra ksztattuje si¢ podczas przerdbki plastycznej materialéw heksagonalnych. Jak mozna
zauwazy¢ na figurach biegunowych {0002} silna, bazalna tekstura rozwija si¢ niezaleznie od $redniej wiel-
kosci ziarna. Formowanie si¢ tekstury tego typu niesie ze soba pewne konsekwencje w postaci utatwienia
Iub utrudnienia odksztatcenia w konkretnych systemach poslizgu. Jak wspomniano we wczesniejszej czg-
Sci pracy (Rozdziat [I.3), ekstremalna forma tekstury, w ktérej ptaszczyzny bazalne utozone sg idealnie
réwnolegle do kierunku dziatajacej sity wyklucza mozliwo$¢ aktywacji bazalnych systeméw tatwego po-
§lizgu ze wzgledu na zerowy czynnik Schmida. W przypadku badanych materialéw, pomiary XRD pozwa-
laja stwierdzié, ze wigkszo$¢ ptaszczyzn {0002} jest roztozona réwnomiernie wokét kierunku normalnego
(ND). To oznacza, ze przy tak matej wartoSci CRSS dla poslizgu w systemie bazalnym, nawet mate war-
tosci czynnika Schmida umozliwiaja odksztalcenie w tych systemach. Taka interpretacja znajduje potwier-
dzenie w przeprowadzonej analizie warto$ci SF (ang. Schmid Factor) dla poszczegélnych ziaren, w oparciu
o wyniki pomiar6w EBSD (Rysunek [4.3)). Podczas analizy zatozono mozliwos¢ dziatania naprezenia roz-
ciagajacego wzdhuz kierunku wyciskania. Wedtug zastosowanej skali koloréw, ziarna w ktérych poslizg
w danym systemie jest zabroniony ze wzglgdu na SF = 0 sa oznaczone kolorem biatym. Mozna zauwazy¢,
iz niezaleznie od wielkoSci ziarna, w wigkszosci ziaren poslizg bazalny jest mozliwy. Wartosci SF sa dos¢
niskie i mieszg si¢ w zakresie 0, 1 = 0, 2, jednak ze wzgledu na znaczaco nizsze CRSS odksztalcenie w tych
systemach jest jak najbardziej prawdopodobne. Podobna analiz¢ wykonano réwniez dla systeméw pryzma-
tycznych oraz piramidalnych. W obydwu przypadkach wartosci SF sa znaczaco wyzsze i czgsto blizsze
0,5. Nalezy jednak pamigtaé, iz CRSS dla systeméw piramidalnych jest wielokrotnie wyzsze i pozornie ko-
rzystne zorientowanie ziaren nie gwarantuje ich aktywacji. Obliczenia czynnikéw Schmida poszczegblnych
ziaren, przeprowadzono réwniez dla popularnego wariantu bliZzniakowania {1012}. Analiza wskazuje, ze
wiele ziaren jest zorientowanych korzystnie na odksztalcenie tym mechanizmem. Obliczenia nie biora pod
uwage polaryzacji $cigcia bliZzniaczego, poniewaz zmiana zwrotu wektora obcigzenia (w tym przypadku
rozciaganie i §ciskanie wzdluz tego samego kierunku) nie zmienia geometrii ptaszczyzna - wektor sity. Za-
tem, uruchomienie tego konkretnego wariantu bliZniakowania jest mozliwe, jednak uwarunkowane lokalna

potrzeba ziarna na przeniesienie napr¢zenia rozciagajacego wzdtuz osi ¢ komorki heksagonalne;.
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Rysunek 4.2: Mapy EBSD orientacji krystalograficznych, figury biegunowe {0002}, histogramy kata dez-

orientacji granic ziaren oraz Sredniej wielkoSci ziarna materialéw wyjSciowych o §redniej wielkoSci ziarna
(a) 9 um, (b) 5 um, (c) 3 um, (d) 1,5 um, (e) 0,9 um. LAGB, HAGB (ang. low/high-angle grain boundaries)
- granice niskiego (2 < 15°) i wysokiego (> 15°) kata. KW - kierunek wyciskania.
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bazalny <a> pryzmatyczny <a> piramidalny | <c+a> blizniakowanie T1
{1010} {1011} {1012}

Rysunek 4.3: Mapy wartosci czynnika Schmida dla wybranych systemdéw poslizgu i bliZzniakowania wyzna-

czone w oparciu o pomiary EBSD materialéw wyjsciowych o §redniej wielko$ci ziarna: (a) 9 um, (b) 5 um,

(¢) 3 um, (d) 1,5 um, (e) 0,9 um. Skala wartosci SF w zakresie 0 + 0, 5, KW - kierunek wyciskania
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4.2 Wplyw wielkosci ziarna na wlasciwoSci mechaniczne czystego Mg pod-
czas odksztalcenia w 298K, 78K oraz 4K.

4.2.1 Twardos¢ materiatéw po wyciskaniu

Wyniki pomiaréw twardosci materiatow wyjsciowych zostaly zbiorczo przedstawione na Rysunku [#.4]
w formie zalezno$ci Halla-Petcha. Zaprezentowane wartoSci odpowiadaja Srednim z dziesigciu niezalez-
nych pomiaréw wykonanych dla kazdej z prébek. Najwigksza twardo$¢, na poziomie bliskim 36 HV, za-
obserwowano dla materiatu o Sredniej wielkoSci ziarna d = 5 um. Bardzo zblizong warto$¢ (okoto 36 HV)
uzyskano réwniez dla prébki o ziarnie 3 um, co sugeruje stabilizacje tej wtasciwos$ci przy dalszym rozdrab-
nianiu struktury. W przypadku prébki o najwigkszym ziarnie (d = 9 pm) twardo$¢ byta nizsza i wynosita
nieco ponad 34 HV. Zmniejszanie wielkoSci ziarna skutkowato systematycznym spadkiem twardosci. Dla
probki o ziarnie 1,5 um warto$¢ ta wyniosta okoto 35 HV, a dla materialu o najmniejszym d (0,9 um),
spadta do poziomu zblizonego do 33 HV, czyli ponizej wartosci zarejestrowane]j dla probki o najwigkszej
wielkosci ziarna (9 um). Taki przebieg wskazuje, ze zalezno$¢ pomigdzy twardo$cig a wielkoscia ziarna nie
jest monotoniczna i moze ulega¢ odwrdceniu po przekroczeniu pewnej krytycznej wielkosci ziarna. Analiza
danych eksperymentalnych pozwala wskaza¢ punkt zatamania tej zaleznoSci w poblizu d = 3 um. Dla ziaren
wigkszych od tej wartoSci obserwuje si¢ wzrost twardoSci wraz ze spadkiem wielkoSci ziarna, zgodny z kla-
syczna relacja Halla—Petcha o dodatnim nachyleniu (k ~ 11 MPa - um'/2). Natomiast ponizej tej granicy

zaleznos¢ ulega odwréceniu, a nachylenie przyjmuje warto$é ujemna (k ~ —6 MPa - um'/2).
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Rysunek 4.4: Zestawienie twardosSci Vickersa materiatéw wyjsciowych o Sredniej wielkosci ziarna d rownej

O um, 5 pm, 3 pm, 1,5 ym i 0,9 um, w formie zaleznosci Halla-Petcha.
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4.2.2 Charakterystyki odksztalcenia zarejestrowane podczas prob jednoosiowego rozciaga-

nia

Rysunek [.5] przedstawia charakterystyki naprezenie rzeczywiste - odksztalcenie rzeczywiste, zarejestro-
wane podczas jednoosiowego rozciagania probek o §redniej wielkosci ziarna 9 pm, 5 um, 3 pm, 1,5 um oraz
0,9 ym w temperaturze 298K, 78K oraz 4K, a zestawienie najwazniejszych wlasciwosci zostalo zawarte
w Tabeli.3] Podczas odksztalcenia w temperaturze otoczenia (Rysunek [.5a) obnizenie Sredniej wielkosci
ziarna powoduje jakoSciowa zmiang przebiegu krzywych w poréwnaniu do materiatéw o wigkszym ziar-
nie oraz wyrazne zaznaczenie granicy plastycznosci. Krzywe rozciggania probek o d réwnym 9 um, 5 um
i 3 pum, cechujg si¢ wzrostem naprezenia az do warto$ci maksymalnej o, (w zakresie 150180 MPa) i ze-
rwania probki. W przypadku prébek 1,5 pum i 0,9 um, przebieg ten jest ustabilizowany na pewnym poziomie,
a sama warto$¢ naprezenia plynigcia jest zdecydowanie nizsza i nie przekracza 120 MPa. Obnizenie Sred-
niej wielkoSci ziarna powoduje przede wszystkim wyraZnie zaznaczony efekt zwigkszonej plastycznosci.
W przypadku prébek o wigkszej wielkoSci ziarna (9 um, 5 um i 3 pm) zarejestrowane warto$ci maksy-
malnego odksztalcenia zawieraja si¢ w zakresie 8+10%, podczas gdy probki 1,5 pm i 0,9 pm wykazuja
odksztatcenie kolejno ok. 30% i 50%. W temperaturze 78K (Rysunek [4.5b)) niezaleznie od wielkosci ziarna,
zarejestrowane wartoSci odksztalcenia sa zdecydowanie nizsze i zawieraja si¢ w przedziale 3+5%. W tym
przypadku rozdrobnienie mikrostruktury powoduje wzrost granicy plastycznos$ci, przy czym przejscie mate-
rialu w stan plastyczny staje si¢ coraz mniej wyraZnie zaznaczone. Maksymalne naprezenia zarejestrowane
w temperaturze 78K zawieraja si¢ w zakresie 240--300 MPa, przy czym najwyzsze odnotowano dla prébki

o wielkoSci ziarna réwnej 0,9 pm.

Srednia wielko$¢ ziarna

Temperatura | Wlasciwos¢
9ym Spm 3pm 1,Spm 0,9 pm

oy (MPa) 116 122 1155 935 86,5
298K oy (MPa) | 177 156 149 118 110
er (-) 0,1 006 0,12 0,3 0,53

o, (MPa) | 151,5 1625 176 175 194
78K ov (MPa) | 254 242 245 258 290
er () 005 005 004 003 004

oy (MPa) 122 142 168 184 218
4K oy (MPa) | 324 271 325 331 368

er (-) 0,1 0,08 009 0,06 0,05

Tabela 4.3: Zestawienie najwazniejszych wiasciwo$ci mechanicznych czystego Mg o réznej wielkoSci
ziarna zarejestrowanych podczas préb jednoosiowego rozciagania w temperaturach 298K, 78K oraz 4K.
oy,0M 1 € oznaczaja kolejno: granice plastycznoSci, maksymalne zarejestrowane naprezenie oraz od-

ksztatcenie przy zerwaniu.
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Rysunek 4.5: Krzywe naprezenie rzeczywiste - odksztalcenie rzeczywiste zarejestrowane w prébie jedno-
osiowego rozciagania czystego magnezu o réznej wielkosSci ziarna w temperaturze (a) 298K, (b) 78K oraz
(c) 4K. (d) Przyktadowe niestabilno$ci napr¢zenia zarejestrowane podczas rozciagania probek o wielkoSci

ziarna 9 um oraz 0,9 um w temperaturze 4K.

Podobne tendencje obserwowano w przypadku odksztatcenia probek w temperaturze 4K (Rysunek @.5¢).
Maksymalne zarejestrowane naprezenia sa wyzsze niz podczas rozciagania w 78K 1 mieszcza si¢ w zakresie
od ok. 250 MPa do ponad 350 MPa (d = 0,9 um). Podobnie jak w temperaturze 78K, w 4K nie obserwo-
wano efektu zwigkszonej plastyczno$ci stowarzyszonego ze zmniejszeniem Sredniej wielkoSci ziarna. Mak-
symalne odnotowane odksztatcenia mieszcza si¢ w przedziale 4+-10% i sq nieco wyzsze niz w przypadku
deformacji w 78K. Podczas rozciagania probek o d = 9 pm oraz 0,9 um w temperaturze 4K, zaobserwo-
wano pojedyncze spadki naprezenia o wartosciach okoto 10 MPa (Rysunek [4.5d), a efekt ten jest zwiazany
ze zjawiskiem adiabatycznej deformacji.

Jest to zjawisko odnoszace si¢ do niestabilnosSci plastycznej, ktéra wystepuje, gdy ciepto generowane pod-
czas odksztalcenia plastycznego nie jest efektywnie odprowadzane z obszaru deformacji. W konsekwencji
dochodzi do lokalnego wzrostu temperatury, co prowadzi do spadku naprezenia plynigcia — efektu widocz-

nego makroskopowo na rejestrowanej krzywej. Warunkiem sprzyjajacym wystapieniu tego zjawiska sa m.in.
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niski wspotczynnik przewodzenia ciepta oraz mata pojemnos¢ cieplna materiatu. Zgodnie z modelem zapro-
ponowanym przez Basiniskiego [[178]], niestabilno$¢ plastyczna pojawia si¢, gdy spadek napr¢zenia ptynigcia
wywolany lokalnym nagrzaniem przewyzsza wzrost wynikajacy z ciaglego odksztalcenia. Zlokalizowany
obszar probki ulega woéwczas gwattownej deformacji, po czym nastgpuje jego ochtodzenie. Kontynuacja
odksztalcenia staje si¢ mozliwa dopiero po ponownym przylozeniu naprezenia co najmniej réwnego wcze-
$niejszemu maksimum. Zjawisko to obserwowano w aluminium oraz jego stopach, podczas odksztalcenia
w temperaturze 4K, przy czym efekt ten byt szczegélnie wyrazny w przypadku stopéw. Adiabatyczna de-
formacja zostata réwniez zaobserwowana podczas odksztalcenia monokrysztatéw miedzi, prowadzac do
lokalnego nagromadzenia dyslokacji zwigkszajac opor elektryczny [[179]. Magnez jest metalem o niskim
przewodnictwie cieplnym [180], wigc wystgpowanie zjawiska deformacji adiabatycznej jest w jego przy-
padku jak najbardziej uzasadnione. Istnieja prace potwierdzajace jej wystgpowanie w stopach Mg zawiera-
jacych dodatki metali ziem rzadkich [[169} 170].

Ciekawa zaleznos$¢ zaobserwowano podczas odksztalcenia prébek o wigkszym ziarnie (tj. 9 um, 5 um
i 3 um) w niskich temperaturach. Otéz granica plastycznosci tych prébek jest wyzsza podczas odksztal-
cenia w temperaturze 78K niz w 4K, co jest dobrze widoczne na zestawieniach temperaturowych przed-
stawionych na Rysunku [4.6] (a-c) oraz na zestawieniu wartosci granicy plastycznosci w funkcji temperatury
odksztalcenia (Rysunek[4.7b)). Istnienie tego zjawiska mozna przypisa¢ podwyzszonej aktywnosci niebazal-
nych systeméw poslizgu podczas odksztatlcenia w temperaturach bliskich OK. Wedtug symulacji struktury
rdzenia dyslokacji typu <c+a> przeprowadzonych przez Ando i wsp. [[181], w OK dyslokacje te posiadaja
stabilng strukture i moga by¢ traktowane jako jeden z dostgpnych mechanizméw odksztalcenia. Jednak wraz
ze wzrostem temperatury do okoto 30K, dyslokacje <c+a> ulegaja dysocjacji i przyjmuja konfiguracje osia-
dte (ang. sessile), tym samym ich ruch staje si¢ mocno utrudniony. Stabilna struktura dyslokacji typu <c+a>
i mozliwo$¢ ich ruchu w temperaturach ponizej 30K, moze by¢ bezposrednia przyczyna nizszej wartoSci

granicy plastycznosci obserwowanej podczas odksztatcenia w temperaturze 4K.

Rysunekprzedstawia zaleznoSci Halla-Petcha (o, vs. d~1/2) skonstruowane w oparciu o dane wy-
znaczone z charakterystyk odksztalcenia zarejestrowanych podczas rozciagania w temperaturach 298K, 78K
i 4K. W przypadku rozciagania w 298K mozna zaobserwowac, ze przy osiagnigciu krytycznej wielkosci
ziarna na poziomie okoto 3 um, nastgpuje widoczne zalamanie zaleznoSci H-P objawiajace si¢ negatywnym
nachyleniem prostej ekstrapolowanej z danych eksperymentalnych i zmian¢ poczatkowego nachylenia pro-
stej z k ~ 35MPa-um!/? na k ~ —103MPa- um'/2. Rozciaganie w temperaturach 78K i 4K generuje zalez-
nosci H-P bez widocznego zatamania o nachyleniach kolejno: k ~ 66MPa-m'/2 oraz k ~ 130MPa-pum/2.
Rysunek przedstawia zmiang wartoSci granicy plastycznosci o, poszczegdlnych materialéow, w zalez-
nosci od temperatury odksztatcenia. Nalezy zauwazy¢, ze w zakresie temperatur 78 K-+298K, wszystkie
badane materialy wykazuja spadek o, wraz ze wzrostem temperatury, przy czym rozdrobnienie mikrostruk-
tury skutkuje spadkiem o wigkszym nachyleniu siegajacym ok. 0,5 MPa/K w przypadku prébki 0,9 yum.
Dla poréwnania prébka o d = 9 um wykazuje spadek 0,16 MPa/K. W zakresie temperatur kriogenicznych,
probki o wielkosci ziarna 9 um, 5 um i 3 um wykazuja wzrost o, wraz z podnoszeniem temperatury. Efekt

zanika w prébkach 1,5 um i 0,9 pm, gdzie granica plastycznosci w 4K jest wyzsza niz w 78K.
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Rysunek 4.6: Zestawienia poréwnawcze krzywych napre¢zenie rzeczywiste - odksztalcenie rzeczywiste czy-

stego magnezu o Sredniej wielkosci ziarna (a) 9 pm, (b) 5 um, (c) 3 pm, (d) 1,5 um i (e) 0,9 pm zarejestro-

wanych w probie jednoosiowego rozciagania w temperaturach 298K, 78K i 4K.
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Rysunek 4.7: (a) Zalezno$ci Halla-Petcha wyznaczone w oparciu o wyniki uzyskane w prébach jednoosio-
wego rozciagania czystego magnezu o roznej Sredniej wielkoSci ziarna w temperaturach 298K, 78K oraz
4K. o¢ - wspdtczynnik koncentracji naprezen, k - naprezenie tarcia sieci. (b) Zestawienie wartosci granicy

plastycznosci o, w funkcji temperatury dla poszczegélnych wielkosci ziarna.

4.2.3 Krzywe predkosci umocnienia uzyskane w probach jednoosiowego rozciagania

Rysunek [4.8] przedstawia zaleznosci predkosci umocnienia © w funkcji naprezenia efektywnego (o — o),
czyli z pominigciem sprezystej sktadowej naprezenia. © = %‘; oznacza przyrost naprezenia o w stosunku
do przyrostu odksztalcenia €. Krzywe predkosci umocnienia zarejestrowane podczas rozciagania w tem-
peraturze otoczenia (Rysunek [4.8a)) cechuja sie jakosciowo podobnym przebiegiem, ktéry reprezentuje tak
zwane trzecie stadium deformacji. Stadium to charakteryzuje si¢ ciaglym spadkiem predkosci umocnienia,
az do zerwania probki. Taki ksztalt krzywych wskazuje na aktywno$¢ proceséw dynamicznego zdrowie-
nia. W temperaturze 298K, poczatkowa warto§é © wynosi ok. 2000 MPa w prébce 9 pum i systematycznie
maleje wraz z redukcja Sredniej wielkosci ziarna do wartos$ci ok. 1200 MPa w prébkach 1,5 um i 0,9 pm,
a same krzywe predkosci umocnienia wykazuja coraz wigksze nachylenie. Takie zachowanie wskazuje na
wigkszg aktywnos¢ proceséw dynamicznej odbudowy struktury w materiatach o mniejszym d. Podczas od-
ksztalcenia w 78K (Rysunek [4.8b) poczatkowe wartosci © sa duzo wyzsze niz w przypadku odksztatcenia
w temperaturze otoczenia i rosna wraz z redukcja Sredniej wielkoSci ziarna. Prébka 9 um wykazuje poczat-
kowa warto$¢ © na poziomie ok. 3300 MPa, natomiast dla prébki 0,9 um odnotowano warto$¢ siggajaca
8600 MPa. W 4K (Rysunek [4.8c) poczatkowe wartosci © prébek o wielkosci ziarna ponizej 3 um sa wyzsze
niz podczas odksztatcenia w 78K i siggaja 9300 MPa w przypadku probki 0,9 pm. Materialy o wielkosci
ziarna powyzej 3 um wykazuja podobne predkosci umocnienia w catym zakresie naprezenia efektywnego.
Duzy wzrost poczatkowych wartosci © podczas odksztalcenia w temperaturach kriogenicznych moze wyni-
kac¢ ze zwigkszonego udziatu sprezysto-plastycznej deformacji, co ma swoje odzwierciedlenie w krzywych
eksperymentalnych (Rysunek [4.5](b-c). Przerywana linia na Rysunkach {4.8]i[4.9) zaznaczono kryterium nie-
stabilnosci plastycznej Considere’a. Kryterium to jest spelnione w momencie, kiedy © = o, to znaczy kiedy

predkos¢ umocnienia zréwna si¢ co do wartoSci z naprezeniem ptynigcia plastycznego [182]. Niezaleznie
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Rysunek 4.8: Krzywe predkosci umocnienia © w funkcji naprezenia efektywnego (o — o) uzyskane pod-
czas jednoosiowego rozciagania czystego magnezu o roznej wielkosci ziarna w temperaturze (a) 298K, (b)
78K i (c) 4K.

od temperatury deformacji, w materiatach o wielkosci ziarna 9 um oraz 5 um (Rysunki[@.9al{4.9b)), lokaliza-
cja odksztalcenia i pgknigcie nastgpuje zanim kryterium to zostaje spelnione, o czym §wiadczy gwattowny
spadek warto$ci ©. W przypadku materialu o d = 9 um, peknigcie nastepuje przy wartosciach © w za-
kresie 16001800 MPa w niskich temperaturach i przy © ok. 200 MPa w T=298K. W przypadku prébki
5 um wartosci te sa zblizone. Dla materialéw o mniejszej wielkosci ziarna (Rysunki [4.9c}f.9¢)), przedwcze-
sne pekanie ma miejsce jedynie podczas odksztatcenia w temperaturach 78K i 4K. W 298K, prébki 3 pum,
1,5 ym oraz 0,9 um spetniajg kryterium Considere’a przy warto$ciach © réwnych odpowiednio: 150 MPa,
113 MPa oraz 110 MPa. W temperaturach 78K i 4K, pgkanie tych materialéw nastepuje przy wyzszych
warto$ciach © w zakresie 1200--1800 MPa. Zestawienia temperaturowe (Rysunek 4.9) wskazuja na istotny
wplyw temperatury na kinetyke umocnienia badanych materiatéw. W kazdym przypadku obnizenie tem-
peratury deformacji skutkuje wyhamowaniem proceséw dynamicznej odbudowy struktury, objawiajacym
si¢ przez mniej strome spadki krzywych (w materiatach o wielkosci ziarna 3 ym, 1,5 ym, i 0,9 um) lub

catkowite ich wyptaszczenie (prébkid =9 umi 5 um).
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Rysunek 4.9: Zestawienie poréwnawcze krzywych predkosci umocnienia © w funkcji naprezenia efektyw-

nego (0 —o,) uzyskanych podczas jednoosiowego rozciagania czystego magnezu o Sredniej wielkoSci ziarna
(a) 9 um, (b) 5 um, (c) 3 um, (d) 1,5 um i (e) 0,9 um w temperaturze 298K, 78K i 4K.
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4.2.4 Czulo$¢ na predkosé odksztalcenia

Rysunek {10 przestawia krzywe naprezenie rzeczywiste - odksztatcenie rzeczywiste zarejestrowane pod-
czas eksperymentéw skokowej zmiany predkosci odksztalcenia podczas rozciagania w temperaturach 298K,
78K oraz 4K. Eksperymenty te byly prowadzone w celu okreslenia parametru czuto$ci na predkos¢ odksztal-
cenia ,,m” i umozliwity jego wyznaczenie w oparciu o zaleznos¢ 3.3]

W temperaturze 298K (Rysunek [4.10a) materiaty o wielkosci ziarna 9 um, 5 pm oraz 3 um wykazuja
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Rysunek 4.10: Krzywe naprezenie rzeczywiste - odksztalcenie rzeczywiste zarejestrowane podczas jedno-
osiowego rozciagania ze skokowa zmiang predkosci odksztatcenia czystego magnezu o réznej wielkosci

ziarna w temperaturze (a) 298K, (b) 78K oraz (c) 4K.

oscylacje naprezenia zwiagzane ze zmiang predkosci odksztatcenia w zakresie ok. 20 MPa. Rozdrobnienie
mikrostruktury powoduje, ze zmiany sa zdecydowanie wigksze i siggaja blisko 50 MPa. Efekt zwigkszonej
plastycznos$ci materiatéw o d = 1,5 pm i 0,9 pum jest réwniez dobrze widoczny tak jak podczas statycznych
prob rozciagania (Rysunek [#.5a), a maksymalne zarejestrowane odksztatcenie siega blisko 90% w przy-
padku prébki o najmniejszej wielkoSci ziarna. Obnizenie temperatury deformacji do 78K powoduje, iz nie-

zaleznie od d, amplitudy naprezen zwiazane ze zmiang predkosci odksztalcenia sg coraz mniejsze (Rysunek
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A.10b). W przypadku prébki 0,9 um wynosza Srednio ok. 5 MPa. W temperaturze 4K warto$¢ ta maleje
jeszcze bardziej, a pojedyncze skoki nie przekraczaja wartosci 2 MPa. Ponadto, pojawiaja si¢ pojedyncze
spadki naprezenia zwiazane z adiabatyczna deformacja (Rysunek #.10c) analogicznie do eksperymentéw ze
statg predkoscia (Rysunek .

Rysunek [@.11] przedstawia warto$¢ inzynierskiego parametru czutosci na predkos¢ odksztatcenia ,,m”
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Rysunek 4.11: Inzynierski parametr czutosci na predkos¢ odksztatcenia ,,m”’wyznaczony w oparciu o ekspe-
rymenty skokowej zmiany predkosci odksztalcenia podczas rozciggania w temperaturze (a) 298K, (b) 78K
(c) 4K w funkcji odksztalcenia rzeczywistego dla czystego Mg o roznej $redniej wielkoSci ziarna. W przy-
padku odksztatcenia w temperaturze 78K oraz 4K, obszary zakreskowane oznaczaja przedziat, w ktérym

zawierajq si¢ Srednie warto$ci parametru ,,m” poszczegdlnych probek.

w funkcji odksztatcenia rzeczywistego podczas deformacji w prébach jednoosiowego rozciagania w tem-
peraturach 298K, 78K i 4K. W temperaturze 298K (Rysunek [4.1Ta)), materialy o wigkszej wielkosci ziarna
(9 pm, 5 um, 3 um) wykazuja usrednione wartosci ,,m” kolejno 0,048, 0,061 oraz 0,072. Dalsze rozdrob-
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nienie mikrostruktury powoduje znaczacy wzrost czutosci na predkosé odksztatcenia. Probki o d =1,5 um
oraz 0,9 um odznaczaja si¢ wartoSciami parametru ,,m” kolejno 0,196 oraz 0,235. Jego wartoSci wyzna-
czone zaréwno przy spadkach Ao gpqqer 1 Wzrostach Aoy, .05t Naprezenia zwiazanych ze zmiana predkosci
odksztalcenia, co do wartosci sa do siebie zblizone i nie zaobserwowano odejscia od tej reguly w catym
zakresie wielkoSci ziarna. Obserwowany w temperaturze 298K wzrost parametru ,,m” wraz z redukcja wiel-
kosci ziarna jest zupetnie nieobecny podczas odksztalcenia w temperaturze 78K (Rysunek 4.11b). W tym
przypadku wszystkie wartos$ci Srednie parametru czutoSci na predkos¢ odksztalcenia zawieraja si¢ w prze-
dziale pomigdzy 0,006--0,007 i sa znaczaco nizsze niz w temperaturze otoczenia. Podobna sytuacja ma
miejsce w temperaturze 4K (Rysunek [4.11c)), gdzie usrednione wartosci ,,m” oscyluja w granicy 0,001.
Podczas odksztalcenia w temperaturach kriogenicznych nie stwierdzono jasnego wptywu wielkoSci ziarna

na parametr czutosci na predkos¢ odksztatcenia.
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Rysunek 4.12: Wartosci objetosci aktywowanej AV* w funkcji naprezenia efektywnego (o — o), wy-
znaczone dla czystego magnezu o réznej wielkoSci ziarna, w oparciu o eksperymenty skokowej zmiany
predkosci odksztatcenia podczas rozciagania w (a) 298K, (b) 78K i (c) 4K. Dodatkowa 0§ z prawej strony,

przedstawia warto§¢ AV * znormalizowana wzgledem wektora Burgersa dyslokacji bazalnej (b%) w Mg.
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Rozwinigciem eksperymentéw skokowej zmiany predkosci odksztalcenia jest okreslenie objetosci akty-
wowanej podczas odksztalcenia plastycznego. W klasycznym ujgciu, wartoS¢ ta jest zwigzana z oddziatywa-
niem dyslokacji z przeszkodami bliskiego zasiggu takimi jak bariery Peierlsa-Nabarro czy dyslokacje lasu.
W kontekscie prowadzonych badan, moze jednak dostarczy¢ pewnych informacji na temat aktywnych me-
chanizméw odksztatcenia w badanych materiatach [158]]. Objetos¢ aktywowana AV* zostata wyznaczona

w oparciu o réwnania [[183, [184]]

Ay MKTOné  MRT9lné _ MET Alné @
“ = bo Olne b 9do b Ac '
AV* = bAa* = METERE 4.2)

Ao

gdzie: Aa* - powierzchnia aktywacji; k - stala Boltzmanna; 7" - temperatura bezwzgledna; M - czynnik
Taylora i b - wektor Burgersa dyslokacji bazalnej w Mg. Ao oznacza zmiang naprgzenia wskutek zmiany
predkosci odksztatcenia Alné.
Rysunek {.12] przedstawia ewolucje objetosci aktywowanej w funkcji naprezenia efektywnego podczas roz-
ciagania w 298K, 78K i 4K. Wartosci AV* uzyskane podczas rozciagania probek od =9 um, 5 pm i 3 pm
w temperaturze 298K wykazuja podobna tendencjg, przejawiajaca si¢ ciagtym spadkiem wraz z postepuja-
cym odksztalceniem. Podczas rozciggania w temperaturze otoczenia (Rysunek #.12a) materiaty o wigkszym
ziarnie wykazuja poczatkowe wartosci AV* w zakresie od okoto 60 do 40 b3. W przypadku prébek o mniej-
szym ziarnie (1,5 um oraz 0,9 um) wartosci te sa znacznie nizsze, oscylujace wokoét 20 b i w odréznieniu
od prébek gruboziarnistych sa ustabilizowane na jednym poziomie bez wzgledu na stopiefl zaawansowania
odksztatcenia. W warunkach kriogenicznych, ciagly spadek wartosci objetosci aktywowanej wraz z postepu-
jacym odksztalceniem obserwowano niezaleznie od wielkoSci ziarna. Podczas rozciggania w 78K (Rysunek
zaobserwowano wzrost wartosci AV* w poczatkowym etapie odksztatcenia (w poréwnaniu do de-
formacji w 298K). Wartosci te mieszcza sie¢ w zakresie od 140 do 60 b?, a te uzyskane podczas rozciagania
w 4K (Rysunek zawieraja sie w przedziale od 40 do 10 b3 i sa nizsze w poréwnaniu do deformacji
w 78K. Podobnie jak w przypadku granicy plastycznosci, za ta tendencj¢ moze odpowiadaé podwyzszona
aktywnos$¢ poSlizgu w systemach piramidalnych [55]]. Rozdrobnienie mikrostruktury wptywa na obnizenie
warto$ci AV* niezaleznie od temperatury odksztalcenia, jednak efekt ten jest najbardziej uwidoczniony
w 298K.

4.2.5 Charakterystyka powierzchni przeloméw

Obserwacje przetoméw po probach jednoosiowego rozciagania Mg o réznej Sredniej wielkosci ziarna
w 289K, 78K oraz 4K byly prowadzone za pomoca skaningowego mikroskopu elektronowego (Rysunek
M.13). Analiza przetoméw po rozciaganiu w 298K wykazata, ze zmniejszenie Sredniej wielkosci ziarna
powoduje przejscie z krucho-ciagliwej charakterystyki pekania do pgkania ciagliwego, gdzie proces deko-
hezji poprzedzony jest znacznym odksztalceniem plastycznym. W materiatach o wigkszej wielkoSci ziarna
mozna zaobserwowaé cechy przetomu transkrystalicznego (tupliwego), to znaczy zachodzacego wzdtuz
okreslonych ptaszczyzn krystalograficznych (Rysunek {.14a)). Jest to przetom w wigkszosci o charaktery-

styce kruchej, bez widocznych §ladéw odksztalcenia plastycznego.
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T=298K

Rysunek 4.13: Obserwacje SEM przeloméw po rozciaganiu w 298K, 78K i 4K czystego Mg o rdznej Sred-

niej wielkoSci ziarna.
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() (b)

Rysunek 4.14: Obserwacje powierzchni przeloméw uzyskanych w prébie jednoosiowego rozciagania
w temperaturze otoczenia czystego Mg o wielkoSci ziarna (a) 9 um oraz (b) 0,9 um. Strzatkami oznaczono
przyktadowe ptaszczyzny tupliwosci (a) lub mikrodotki wskazujace na ciagliwg charakterystyke pekania
(b).

Taki spos6b dekohezji jest jednym z powodéw ograniczonej plastycznosci produktéw magnezowych.
Z drugiej strony, materiatly o najmniejszej wielkosci ziarna, w temperaturze 298K, wykazuja cechy prze-
tomu plastycznego. Proces pekania jest poprzedzony odksztalceniem plastycznym, ktérego produktem jest
duza ilo$¢ mikrodotkéw wypetniajacych cata powierzchnig przetomu (Rysunek [4.14b). Tak wyrazna zmiana
charakterystyki pgkania materialéw podczas odksztalcenia w temperaturze otoczenia koreluje z wynikami
uzyskanymi w probach jednoosiowego rozciagania i jest efektem zwigkszonej plastycznosci prébek o wiel-
kosci ziarna d = 1,5 yum i 0,9 um (Rysunek [4.5a). Moze to réwniez sugerowa, iz redukcja Sredniej wielkosci
ziarna ma swoje konsekwencje w postaci zmiany dominujacego mechanizmu odksztalcenia w temperaturze
298K. Obnizenie temperatury deformacji w przypadku materiatéw o wigkszej wielkoSci ziarna, powoduje
zmiang charakteru pgkania z transkrystalicznego na migdzykrystaliczne, gdzie dekohezja materiatu odbywa
si¢ w obszarach granic ziaren. Materiaty nie wykazuja obecnosci odksztalcenia plastycznego poprzedzaja-
cego pekanie, a w efekcie mozna zaobserwowaé ,,otwieranie si¢” pojedynczych ziaren charakterystyczne
dla pekania migdzykrystalicznego. Probki o mniejszej wielkoSci ziarna, podczas deformacji w niskich tem-

peraturach, wykazuja cechy pekania o charakterystyce krucho-ciagliwe;j.
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4.2.6 Charakterystyki odksztalcenia zarejestrowane podczas prob jednoosiowego Sciskania

Charakterystyki naprezenie rzeczywiste - odksztalcenie rzeczywiste zarejestrowane podczas préb jedno-
osiowego Sciskania zostaty przedstawione na Rysunku a zestawienie najwazniejszych wiasci-
wosci zostato zawarte w Tabeli[4.4] W temperaturze otoczenia Sciskanie materiatléw o wielkosciach ziarna:
3 um, 1,5 um i 0,9 um zostato przerwane przed catkowitym zniszczeniem probek w celu przeprowadze-
nia dalszych badari mikrostrukturalnych. W temperaturach kriogenicznych (78K, 4K) eksperymenty zostaty
przerwane ze wzglgdu na ograniczenia maszyny wytrzymatosciowej. Podczas odksztatcenia w temperatu-
rze 298K (Rysunek {.15a)) krzywe prébek o wigkszej wielkosci ziarna (9 um i 5 um) wykazuja cechy tzw.
przebiegu sigmoidalnego (ang. S-shaped), ktéry schematycznie zostat przedstawiony na Rysunku[.15d| Ce-
chuje si¢ on matym spadkiem naprgzenia ptynigcia po przejSciu materiatu w stan plastyczny i nastgpujacym

po nim, krétkim ,,plateau” (Etap A). Etap B to gwaltowny wzrost naprgzenia az do warto$ci maksymalnej

Srednia wielko$¢ ziarna

Temperatura | WlaSciwos$é
9ym Spm 3pm 1,5Spum 0,9 pm

oy (MPa) 97 121 132 129 130
298K oy (MPa) | 250 220 155 136 135
er (%) 0,2* 0,22* 0,26 0,26 0,27

oy (MPa) 116 165 168 208 220
78K oy (MPa) | 467 404 447 447 441
er (%) 0,11* 0,09* 0,09 0,09 0,09

oy (MPa) 125 174 182 230 253
4K oy MPa) | 450 453 512 460 450

er (%) 0,09 0,09 0,09 0,08 0,08

Tabela 4.4: Zestawienie najwazniejszych wtaSciwosci mechanicznych czystego Mg o réznej wielkosSci
ziarna zarejestrowanych podczas préb jednoosiowego Sciskania w temperaturach 298K, 78K oraz 4K.
oy,0M 1 € oznaczaja kolejno: granice plastycznosci, maksymalne zarejestrowane naprezenie oraz od-

ksztalcenie, przy czym warto$ci oznaczone * oznaczaja peknigcie probki podczas eksperymentu.

zwiazany z umocnieniem odksztatceniowym. Podczas etapu C osiagana jest maksymalna wartoS¢ napreze-
nia ptynigcia o i nastgpujacy jego spadek az do peknigcia. Tego typu przebieg jest dos$¢ charakterystyczny
dla odksztatcenia kontrolowanego poprzez bliZniakowanie [185]. Zmniejszenie Sredniej wielkoSci ziarna
powoduje kompletng zmiang charakteru krzywych $ciskania i widoczny spadek umocnienia, wyptaszczenie
si¢ krzywej w przypadku prébki o ziarnie 3 um lub ustabilizowanie ptynigcia na pewnym poziomie, az do
przerwania eksperymentu w przypadku materiatéw o najmniejszym d (1,5 um i 0,9 um). Réznice w maksy-
malnych wartoSciach naprezenia sa znaczace i wynoszg ok. 250 MPa w probce 9 um i 135 MPa w prébce
0,9 um. W temperaturze 78K (Rysunek 4.15b) niezaleznie od wielkosci ziarna, we wszystkich prébkach ob-

serwowano jakosciowo podobny przebieg krzywych Sciskania wykazujacy cechy przebiegu sigmoidalnego.
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Rysunek 4.15: Krzywe naprezenie rzeczywiste - odksztalcenie rzeczywiste zarejestrowane w probie jed-
noosiowego §ciskania czystego magnezu o réznej wielkosci ziarna w temperaturze (a) 298K, (b) 78K oraz
(c) 4K. (d) Przykladowa krzywa Sciskania, na ktérej schematycznie zaznaczono poszczegdlne etapy (stadia)

odksztalcenia.

Nalezy zwréci¢ uwage na wyzsze wartosci maksymalnego zarejestrowanego naprezenia, ktére dla wszyst-
kich probek przekracza 400 MPa. Podczas $ciskania w 4K (Rysunek B.15c) zarejestrowane wartosci o sa
nieco wyzsze (10+35 MPa) niz podczas odksztatcenia w 78K. Ponadto we wszystkich badanych prébkach
obserwowano mniejsze badZ wigksze oscylacje naprgzenia zwigzane ze zjawiskiem adiabatycznej deforma-
cji zaraz po przejSciu materiatéw w stan plastyczny.

Temperaturowe zestawienia krzywych Sciskania dla poszczegdlnych wielkoSci ziarna zostalty przedstawione
na Rysunku[4.16] Nalezy zaobserwowad, iz niezaleznie od wielkosci ziarna i temperatury odksztatcenia, ma-
teriaty wykazuja wyraZna granice plastycznos$ci. Efekt zwigkszonego umocnienia prébek wraz z obnizaniem
temperatury deformacji obserwowano niezaleznie od wielkosci ziarna. W materiatach o $redniej wielkos$ci
ziarna réwnej 9 um i 5 pm, w temperaturze 78K zarejestrowano pojedynczy spadek naprezenia po przejSciu
materiatu w stan plastyczny (Rysunek [@.16b). W przypadku prébki 9 pum efekt ten wystepuje takze
w 298K (Rysunek {.16a).
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Rysunek 4.16: Zestawienia poréwnawcze krzywych naprezenie rzeczywiste - odksztalcenie rzeczywiste
czystego magnezu o $redniej wielkosci ziarna (a) 9 um, (b) 5 um, (c) 3 pm, (d) 1,5 pm i (e) 0,9 um zareje-

strowanych w prébie jednoosiowego Sciskania w temperaturach 298K, 78K i 4K.
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Rysunek 4.17: (a) ZaleznoSci Halla-Petcha wyznaczone w oparciu o wyniki uzyskane w prébach jedno-
osiowego Sciskania czystego magnezu o roznej Sredniej wielkosci ziarna w temperaturach 298K, 78K oraz
4K. k - wspotczynnik koncentracji naprezen, og - naprezenie tarcia sieci. (b) Zestawienie wartosci granicy

plastycznosci o, w funkcji temperatury dla poszczegélnych wielkosci ziarna.

Mniejsze wykresy zamieszczone na Rysunkach B.16aH4.16¢| przedstawiaja szczeg6ty oscylacji napreze-
nia zwigzanych z adiabatyczna deformacja, ktore zostaly zarejestrowane podczas $ciskania w temperaturze
4K. Oscylacje te zawieraja si¢ w zakresie od okoto 5 do 15 MPa, a ich amplituda nieznacznie ro$nie wraz
z redukcja Sredniej wielkoSci ziarna.

Rysunekprzedstawia zaleznoSci Halla-Petcha (o, vs. d~1/2) skonstruowane w oparciu o dane wyzna-
czone z charakterystyk odksztatcenia zarejestrowanych podczas $ciskania w temperaturach 298K, 78K i 4K.
Podczas odksztatcenia w temperaturze 298K, podobnie jak w przypadku rozciagania, redukcja Sredniej wiel-
kosci ziarna ponizej 3 um powoduje zmiane nachylenia prostej HP z poczatkowego k ~ 167MPa - pm!/?
na k ~ —7MPa - um?/2. Efekt ten jest nicobecny podczas odksztalcenia w temperaturach 78K i 4K, gdzie
zmniejszenie Sredniej wielkoSci ziarna skutkuje spetnieniem liniowej zalezno$ci HP o nachyleniach kolejno:
k ~ 169MPa - um'/? oraz k ~ 172MPa - um'/2. Wysokie wartosci k wygenerowane podczas $ciskania
materialow o wigkszym ziarnie w 298K oraz w pelnym zakresie wielkosSci ziarna w 78K i1 4K, wskazuja
na duza aktywno$¢ bliZzniakowania podczas odksztatcenia. Wartosci te s zdecydowanie wyzsze niz w przy-
padku rozciggania (Rysunek .7). Wptyw temperatury odksztatcenia na granice plastycznosci w zaleznosci
od wielkoSci ziarna zostal przedstawiony na Rysunku Podczas Sciskania w temperaturze otoczenia,
wartosci o, maleja wraz z malejaca wielkoscig ziarna, jednak od poziomu ok. 3 um jest to spadek niewielki.
Efektu anormalnej wartoSci granicy plastycznos$ci widocznej podczas rozciggania w 78K i 4K podczas $ci-
skania nie zaobserwowano. Redukcja Sredniej wielkosci ziarna powoduje staty wzrost o, podczas Sciskania
w temperaturach kriogenicznych. Materialy o najmniejszej wielkosci ziarna (1,5 pm i 0,9 um) wykazuja
podobny, liniowy spadek o, wraz ze wzrostem temperatury (w zakresie 298K-4K) wynoszacy kolejno: 0,34
MPa/K i 0,42 MPa/K. Prébki o d =9 pm i 5 um wykazuja podobne spadki o mniejszej wartosci ok. 0,18
MPa/K. Materiat o najwigkszej wielkosci ziarna 9 um wykazuje najmniejszy temperaturowy spadek warto-

sci oy, réwny 0,09 MPa/K.
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4.2.7 Krzywe predkosci umocnienia uzyskane w probach jednoosiowego Sciskania

Rysunek przedstawia krzywe predkosci umocnienia © vs. naprezenie efektywne (o — o)) zarejestro-
wane podczas Sciskania probek w 289K, 78K i 4K. Nalezy zauwazy¢, ze dla wigkszo$ci materialéw prze-
bieg tych krzywych jest zupetnie odmienny niz w przypadku rozciagania i wykazuje ztozony, wieloetapowy
charakter. Wyjatek stanowi odksztalcenie w temperaturze otoczenia (Rysunek [.184), gdzie w przypadku
prébek o Sredniej wielkosSci ziarna 1,5 um i 0,9 pm nastgpuje wyraZzna zmiana charakteru krzywych predko-
$ci umocnienia do tych przypominajacych te obserwowane podczas rozciagania. Te jednak charakteryzuja
si¢ niskimi poczatkowymi warto§ciami © na poziomie 300350 MPa oraz bardzo stromym spadkiem, ktory
sugeruje intensywne procesy odbudowy struktury. W 298K materiaty o wigkszym d (9 um, 5 um i 3 pm) wy-
kazuja przebieg dos$¢ charakterystyczny dla aktywnosci bliZniakowania oraz silnego umocnienia materiatu,

ktére ma swoje odzwierciedlenie w polu powierzchni pod wykresem [[171L 169, (165} [170].
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Rysunek 4.18: Krzywe predkosci umocnienia © w funkcji naprezenia efektywnego (o — o) uzyskane
podczas jednoosiowego Sciskania czystego magnezu o réznej wielkoSci ziarna w temperaturze (a) 298K, (b)
78K i (c) 4K.
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Rysunek 4.19: Zestawienie poréwnawcze krzywych predkosci umocnienia © w funkcji naprezenia efektyw-

nego (o — oy) uzyskanych podczas jednoosiowego Sciskania czystego magnezu o Sredniej wielkosci ziarna

(a) 9 um, (b) 5 um, (c) 3 um, (d) 1,5 um i (e) 0,9 um w temperaturze 298K, 78K i 4K. Kropkami oznaczone

zostaly zakresy gwattownego spadku wartosci O.
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Umocnienie to wynika zapewne z duzej objetosci interfejsow blizniak-osnowa, ktére stanowia efek-
tywna przeszkode dla propagujacych dyslokacji. Redukcja Sredniej wielkoSci ziarna w zakresie 9+3 um
powoduje spadek poczatkowych wartosci © z ok. 800 MPa do ok. 100 MPa. Podobnie jest z maksymal-
nymi warto$ciami O, ktére wynosza kolejno ok. 1700 MPa, 850 MPa i 230 MPa. W temperaturach krioge-
nicznych (Rysunki niezaleznie od wielkosci ziarna, krzywe predkosci umocnienia wykazuja
podobny wieloetapowy charakter, taki jak prébki o wigkszych d Sciskane w temperaturze otoczenia. Poczat-
kowe wartosci © w 78K zawieraja si¢ w zakresie 1100--1800 MPa, natomiast w 4K jest to zakres 3502000
MPa. Zestawienia temperaturowe przedstawione na Rysunku .19 pokazuja jak duzy wptyw na zdolnos¢ do
kumulowania defektow odgrywa temperatura deformacji. W przypadku materialéw o najmniejszym ziarnie
(1,5 pm i 0,9 um), mozna zaobserwowa¢ kompletng zmiang¢ kinetyki umocnienia wraz z obnizeniem tem-
peratury odksztatcenia (Rysunki {.16di{4.19¢). Natomiast w pozostatych materiatach obserwowano duzy
wzrost zdolnosci do gromadzenia defektow i umocnienia o czym $§wiadczy wigksze pole powierzchni pod
wykresem. Niezaleznie od wielko$ci ziarna, podczas odksztalcenia w temperaturach kriogenicznych krzywe
sa do siebie jakosciowo podobne. Przebieg jest analogiczny do krzywych obserwowanych podczas $ciskania
w 298K prébek o wigkszej wielkosci ziarna, jednak poczatkowe i maksymalne wartosci © sa zdecydowa-
nie wyzsze. Oscylacje naprezenia zarejestrowane podczas deformacji w 4K (Rysunek maja swoje

odzwierciedlenie w krzywych predkos$ci umocnienia.

4.2.8 Czulo$¢ na predkosé odksztalcenia

Rysunki [4.20a] i 4.20b] przedstawiaja wartosci parametru czutosci na predkos¢ odksztatcenia ,,m” w funkcji
odksztatcenia rzeczywistego, wyznaczone podczas $ciskania ze statymi predkoSciami odksztalcenia w tem-
peraturach 298K oraz 78K. W temperaturze 298K (Rysunek materiaty wykazuja usrednione war-
tosci ,,m” w zakresie od 0,06+-0,14. Niezaleznie od wielkosci ziarna, przy odksztalceniu na poziomie ok.
0,1 wartos$ci te ,,stabilizujg si¢” na pewnym poziomie, az do przerwania eksperymentéw. Istotne réznice
stwierdzono natomiast w poczatkowych etapach odksztalcenia. Rozdrobnienie mikrostruktury badanych
materialéw powoduje wzrost poczatkowych wartosci parametréw ,,m”. Na poczatku ptynigcia plastycz-
nego, prébka o d = 9 um, wykazuje ujemna czutos$¢ na predkos$¢ odksztalcenia i jej stopniowy wzrost wraz
z postgpujacym odksztatceniem. Z drugiej strony dla prébek o najmniejszych wielkosciach ziarna (1,5 um
1 0,9 um) obserwowano poczatkowe wartosci ,,m” w zakresie 0,13+0,18. Takich korelacji nie stwierdzono
w przypadku odksztatcenia w 78K (Rysunek f.20b), gdzie poczatkowe wartosci ,,m” sa nizsze niz w tem-
peraturze otoczenia i mieszcza si¢ w zakresie -0,045-+-0,045 nie wykazujac zwiazku ze Srednig wielkoScia
ziarna. W przypadku prébek 9 um i 5 um, rozbiezno§¢ w wartosciach ,,m” przy poszczegdlnych warto§ciach
odksztalcenia jest tak duza, iz niezasadne staje si¢ wyciagnigcie wartosci Sredniej. Dla pozostatych prébek
usrednione wartosci oscyluja w zakresie -0,01--0,03.

Rysunek 4.20c|przedstawia ewolucje objetosci aktywowanej w funkcji naprezenia efektywnego podczas Sci-
skania w 298K. Ze wzgledu na w wigkszosci negatywny parametr czutoSci na predkosé odksztalcenia pod-
czas Sciskania w 78K, okreslenie AV* ograniczono do 298K, gdzie badane materiaty wykazaty pozytywny
parametr czutosci na predkos$¢ odksztatcenia. Podobnie jak podczas rozciagania, w materiatach o wigksze;j

wielkosci ziarna d (9 pm, 5 pm i 3 um), AV* maleje wraz z postgpujacym odksztatceniem plastycznym,
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co ulega zmianie w prébkach o wielkosci ziarna 1,5 um i 0,9 um, gdzie wartoSci te sa ustabilizowane w ca-
tym zakresie. Redukcja sSredniej wielkosci ziarna powoduje spadek AV* z zakresu powyzej 200 b (prébka
9 um) do okoto 2030 b? w prébkach 1,5 um i 0,9 um. Nalezy réwniez zaznaczyé, ze im mniejsza wielkos¢
ziarna, tym mniejsze réznice w poczatkowych i koicowych wartosciach objetosci aktywowanej podczas

odksztalcenia.
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Rysunek 4.20: Inzynierski parametr czuto$ci na predko$¢ odksztalcenia ,,m” w funkcji odksztalcenia rzeczy-
wistego dla czystego Mg o réznej Sredniej wielko$ci ziarna, wyznaczony w oparciu o proby jednoosiowego
Sciskania ze stalymi predkosciami odksztalcenia w (a) 298K, (b) 78K. (c) Wartosci objetosci aktywowane;j
AV* w funkcji naprezenia efektywnego (o — oy ), wyznaczone dla czystego magnezu o réznej wielkosci
ziarna, podczas Sciskania ze statymi predkosciami odksztatcenia w 298K. Dodatkowa o$ z prawej strony,

przedstawia warto§¢ AV* znormalizowana wzgledem wektora Burgersa dyslokacji bazalnej (%) w Mg.
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4.3 Pomiary tekstury krystalograficznej technikami dyfrakcji rentgenow-
skiej XRD

Rysunekprzedstawia zestaw figur biegunowych {0002} zmierzonych po maksymalnym odksztatceniu
w prébie jednoosiowego rozciggania w temperaturach 298K, 78K oraz 4K (Tabela [4.3). Ich analiza wska-
zuje, ze niezaleznie od temperatury deformacji oraz wielkoSci ziarna, bazalny komponent tekstury zostaje
w wigkszoSci zachowany. Taka tekstura po deformacji sugeruje, ze duza czg$¢ odksztalcenia plastycznego
zostala zrealizowana poprzez poslizg, ktéry nie powoduje wigkszych zmian (reorientacji) sieci krystalo-
graficznej indywidualnych ziarn. Wigkszo$¢ ptaszczyzn bazalnych pozostaje zorientowana réwnolegle do
kierunku obcigzenia. Niewielka frakcja orientacji skupiona wokot kierunku rozciagania, spowodowana jest
obecnoscia blizniakéw rozciagania typu {1012} w mikrostrukturze, na co wskazuje wartos¢ kata dezorien-
tacji bliZniak-osnowa bliska 90° (Tabela[I.2). Analogiczne zestawienie dla Sciskania zostato przedstawione
na Rysunku {.22] W przypadku odksztatcenia w temperaturach kriogenicznych, niezaleznie od wielkosci
ziarna, materialy wykazuja cechy w pelni przetransformowanej tekstury. Jest ona w wigkszosci efektem
rotacji ziaren o okoto 90° w strong kierunku obciazenia, co jest jasnym sygnatem, ze proces odksztatcenia
plastycznego w znacznej mierze jest kontrolowany przez bliZniakowanie. Materialy o §redniej wielkoSci
ziarna 9 pm oraz 5 um Sciskane w 298K, wykazaty podobne cechy. Probki o mniejszej wielkoSci ziarna
(3 ym, 1,5 ym i 0,9 pm) wykazuja nieco odmienny charakter, przejawiajacy si¢ bimodalnym rozktadem
ptaszczyzn bazalnych, gdzie jedna frakcja zorientowana jest wokoét kierunku $ciskania, a druga wokot kie-
runku normalnego, efekt ten pogiebia si¢ wraz z redukcja d. Zjawiskiem stowarzyszonym jest znaczace
ostabienie intensywnos$ci zmierzonych tekstur tych materiatéw.

Komplet zmierzonych figur biegunowych zostat zamieszczony w Dodatku [A]

4.4 Obserwacje mikrostruktury po odksztalceniu plastycznym w proébach

jednoosiowego rozciagania i Sciskania w zakresie temperatur 298K-4K.

Obserwacje mikrostruktury zostaly w znacznym stopniu oparte o pomiary orientacji krystalograficznych
metodami EBSD. Analiza wtasciwosSci mechanicznych pozwala wyodrgbni¢ dwie grupy badanych mate-
riatéw wykazujace podobne cechy. Grupe I stanowia probki o wigkszej wielkosci ziarna (9 ym i 5 um),
natomiast grupg II, probki od =5 um, 1,5 um i 0,9 um. Stad szczegétowe badania mikrostrukturalne tech-
nikami EBSD zostaly ograniczone do materialéw uznanych za reprezentatywne w kazdej z grup. Sa to
materialy odznaczajace si¢ Srednig wielko$cia ziarna d = 5 um oraz 0,9 um, odksztatcone w prébach jedno-
osiowego rozciagania i Sciskania w 289K, 78K i 4K. W przypadku rozciagania obserwacje struktury zostaty
przeprowadzone po maksymalnym odksztalceniu. W przypadku Sciskania w temperaturze 289K wykonano
seri¢ eksperymentow majacych na celu okreslenie ewolucji tekstury i mikrostruktury podczas odksztalcenia
plastycznego. W tym celu, §ciskanie bylo prowadzone do konkretnej wartosci odksztalcenia, a nastgpnie
prébka byta poddana charakterystyce za pomoca XRD oraz technik EBSD. W przypadku $ciskania w tem-
peraturach kriogenicznych, ze wzgledu na mata plastycznos$¢, pomiar6w dokonano tylko po maksymalnym

odksztatceniu.
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Rysunek 4.21: Figury biegunowe (0002) czystego magnezu o réznej Sredniej wielkosci ziarna po maksy-
malnym odksztatceniu (Tabela4.3) w prébie jednoosiowego rozciagania w temperaturach 298K, 78K oraz
4K.
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Rysunek 4.22: Figury biegunowe (0002) czystego magnezu o réznej Sredniej wielkosci ziarna po maksy-

malnym odksztatceniu (TabelaEfl) w prébie jednoosiowego $ciskania w temperaturach 298K, 78K oraz 4K.
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4.4.1 Analiza mikrostruktury po maksymalnym odksztalceniu w prébach jednoosiowego

rozciagania

Rysunki[4.24]i [#.25| przedstawiaja mikrostruktury materialtéw po maksymalnym odksztatceniu w prébie jed-
noosiowego rozciagania w 298K, 78K i1 4K. W przypadku prébek o wigkszej d (5 um) mozna zaobserwowac,
ze pojedyncze ziarna sa wydtuzone w kierunku rozciggania. W materiale o d = 0,9 um mikrostruktury po
odksztatceniu nie wykazuja takich cech. Niezaleznie od temperatury odksztalcenia, obydwa materialy od-
znaczaja si¢ niewielka aktywnos$cia bliZniakowania. Rozklady kata dezorientacji granic ziaren wskazuja,
ze podczas rozciagania materiatu o wielkosci ziarna d = 0,9 um, bliZniakowanie moze by¢ ograniczone
w stosunku do materiatu o wigkszym ziarnie. Swiadczy o tym mniejszy udziat granic ziaren o kacie dez-
orientacji bliskim 86° (Rysunek[4.25). Udziaty objetosciowe blizniakéw po rozciaganiu dla poszczegélnych
materiatéw i temperatur odksztatcenia zostaty przedstawione w Tabeli f.5] Mozna zauwazy¢, ze niezaleznie
od temperatury, zmniejszenie Sredniej wielkoSci ziarna skutkuje systematycznym spadkiem objgtosci fazy
blizniaczej w mikrostrukturze po odksztatceniu. Wartosci te mieszcza si¢ w zakresie: 10 =+ 4% dla prébek
odksztatcanych w 298K, 7+-4% w 78K oraz 5--3% w 4K. Pozostaja wigc one stosunkowo niskie, wskazujac

na jedynie wspomagajaca role bliZniakowania podczas rozciagania.

Udziat objetosciowy blizniakéw [ %]
Temperatura
9ym Spym 3pm 1S5Spum 0,9 um
298K 9+1 102 506 40,6 4=x2
78K 7+1 6£0,7 4£0,7 3+09 4+09
4K 506 2+04 2+£1 2+05 2+£0,7

Tabela 4.5: Udziat objgtosciowy blizniakéw w mikrostrukturze czystego Mg po maksymalnym odksztatce-
niu w prébach jednoosiowego rozciagania w 298K, 78K i 4K (Tabela

Mechanizmem dominujacym zdaje si¢ by¢ poslizg dyslokacji, ktéry moze przyjmowacé zorganizowana

forme stref zlokalizowanego odksztatcenia (ang. slip bands), co jest przedstawione na Rysunku{.23] Strefy
te charakteryzuja si¢ obecnoscia duzej iloSci pasm poslizgu propagujacych przez ziarna na dystansie przy-
najmniej 200 um. Obserwacje wskazuja, ze w materiale 0 mniejszym ziarnie, obszaréw tych jest wigcej
w stosunku do prébki o wigkszej d, co moze mieé zwiazek ze zwigkszong plastycznoscia drobnokrystalicz-
nych materiatéw.
W oparciu o wyniki pomiaréw EBSD, przeprowadzono analiz¢ lokalnego niedopasowania sasiadujacych
ziaren za pomoca parametru KAM (ang. Kernel Average Misorientation). Taka analiza materiatéw po od-
ksztatceniu moze dostarczy¢ informacji na temat lokalnych zmian krzywizny powierzchni, ktére wynikaja
np. z podwyzszonej gestosci dyslokacji. Wyzsze warto$ci KAM moga sugerowaé wyzszy poziom naprezen
wewnetrznych i sa czgsto obserwowane w materiatach o duzym udziale granic wysokiego kata, poniewaz sa
to obszary o wysokiej dezorientacji. Obrazowanie tym parametrem, w niektorych przypadkach moze umoz-
liwi¢ uwidocznienie lokalnych struktur dyslokacyjnych w odksztatconym materiale.

Analiza KAM przeprowadzona dla materiatéw po rozciaganiu wskazuje, ze wartoSci tego parametru sg za-
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Rysunek 4.23: Obserwacje SEM powierzchni prébek o d =5 pym (a) i 0,9 um (b) po rozciaganiu w 298K.

SB (ang. slip band) - pasmo lokalizacji odksztalcenia.

lezne od wielkosci ziarna. W materiale o d = 5 um rozciaganym w temperaturze 298K (Rysunek [4.24)),
obserwowano najwyzsze warto$ci parametru KAM, ktéry jest stosunkowo jednorodnie roztozony na calej
badanej powierzchni. Pewne jego wzrosty mozna zauwazyé w obszarach wspoétistnienia ziarna o réznych
rozmiarach, co moze wskazywac, ze (i) drobne ziarna stanowia skuteczne przeszkody dla ruchu dyslokacji
Iub (ii) granice ziaren oddzielajace mniejsze i wigksze ziarna petnia funkcje miejsc zapewniajacych kom-
patybilno$¢ obszaréw o duzym niedopasowaniu. W temperaturze 298K, w przypadku materialu o mniejszej
wielko$ci ziarna (Rysunek @ obserwowane wartosci parametru KAM sa nizsze i w wigkszos$ci sku-
pione w obszarach granic ziaren. Jest to zgodne z wynikami badai wtasciwosci mechanicznych - to zna-
czy mniejszym umocnieniem drobnoziarnistych materiatéw (Rysunek [4.5a). Analizujac wplyw temperatury
rozciagania na warto$ci parametru KAM, mozna stwierdzié, ze jej obnizenie do 4K w przypadku materiatu
o d =5 um powoduje, ze wigkszo$¢ obszaréw granic ziaren odznacza si¢ wyzszymi warto$ciami KAM. Taki
wynik znajduje potwierdzenie w obserwacjach powierzchni przetoméw, gdzie podczas odksztatcenia w 4K
obserwowano proces pekania wzdtuz granic ziaren, ktére w tym kontekscie zdaja si¢ by¢ miejscami lokal-
nego nagromadzenia dyslokacji. Pewnym uzupelnieniem analizy KAM jest wyznaczenie innego parametru,
mianowicie GOS (ang. Grain Orientation Spread), ktéry pozwala na okreSlenie globalnej dezorientacji
w obrebie catego ziarna. Mierzy on wewngtrzne odchylenia orientacji wzglgdem $redniej dla catego ziarna.
Niskie warto$ci GOS (dla Mg i jego stopéw zazwyczaj przyjmuje si¢ 0--2-3° [186]) sugeruja, iz ziarno jest
wolne od defektéw, dlatego parametr ten czgsto stuzy jako wskaznik, czy dane ziarno powstato na skutek
uruchomionych proceséw odbudowy mikrostruktury, w tym zdrowienia i rekrystalizacji. Z kolei jego wy-
sokie warto$ci moga sugerowaé, ze cale ziarno ulegto znacznemu odksztatceniu (np. wskutek intensywnej
reorientacji struktury). Ten efekt jest dobrze widoczny np. w mikrostrukturze materiatu o ziarnie 5 pm, po
rozciaganiu w 78K (Rysunek ff.24)), gdzie obserwowano podwyzszong warto$¢ parametru GOS w obrebie
blizniaka. W badanych materiatach, niezaleznie od wielkosci ziarna i temperatury odksztatcenia, obszary
w ktérych obserwowano podwyzszone wartoSci KAM, w wigkszosci przypadkéw wykazaty podwyzszone
wartosci GOS. Swiadczy to, ze obszary te cechuja si¢ duza dezorientacja i deformacja (nagromadzeniem

dyslokac;ji).
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Rysunek 4.24: Mapy EBSD orientacji krystalograficznych, histogramy wartosci kata dezorientacji granic
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Rysunek 4.25: Mapy EBSD orientacji krystalograficznych, histogramy wartosci kata dezorientacji granic
ziaren oraz mapy parametréw KAM zmierzone dla materiatéw o Sredniej wielkosci ziarna 0,9 um po mak-
symalnym odksztatceniu w probie jednoosiowego rozciggania w temperaturach 298K, 78K i 4K. KR - kie-

runek rozciagania.
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4.4.2 Ewolucja mikrostruktury podczas odksztalcenia w préobach jednoosiowego Sciskania

Rysunek przedstawia ewolucje mikrostruktury i tekstury podczas Sciskania w temperaturze 298K
probki o d = 5 um. Nalezy zauwazy¢, ze w poczatkowej fazie odksztatcenia juz przy deformacji na po-
ziomie okoto 3%, bliZzniaki sa silnie widoczne w calej objetosci materiatu. Sa to bliZniaki rozciagania typu
{1012} na co wskazuje wysoki udziat granic ziaren o kacie dezorientacji ok. 86° oraz figura biegunowa
z wyraznym maksimum wokoét kierunku Sciskania. Dalsza deformacja pogtebia reorientacje materialu wyj-
Sciowego do nowych orientacji. Materiat odksztalcony charakteryzuje si¢ przetransformowana mikrostruk-
tura. Lokalnie widoczne sg jeszcze mate skupiska bliZzniakéw. Analizujac histogramy katéw dezorientacji
mozna zaobserwowacé, ze postgpujace odksztatcenie plastyczne powoduje wzrost udziatu ziaren o kacie dez-
orientacji od 2=-10% co réwniez moze by¢ stowarzyszone z powstawaniem konkretnego wariantu bliZniaka
wtornego (Tabela[I.2)). Wzrost odksztalcenia plastycznego powoduje sukcesywny wzrost wartosci parame-
tru KAM w calej badanej objetosci, a zwlaszcza w obszarach, gdzie sa widoczne bliZzniaki. To wskazuje
na duze nagromadzenie dyslokacji w tych miejscach, co jest efektem spodziewanym, biorac pod uwagg,
ze taki interfejs jest naturalng przeszkoda dla ruchu dyslokacji. Wraz ze wzrostem odksztalcenia, ro$nie
réwniez udziat obszaréw o podwyzszonym parametrze GOS, §wiadczac o w miar¢ jednorodnym rozktadzie
odksztalcenia w badanym materiale.

Ewolucja mikrostruktury podczas $ciskania prébki o d = 0,9 um zostata przedstawiona na Rysunku §.28]
Odksztatcenie materialu o mniejszej wielkoSci ziarna nie powoduje tak daleko idacych zmian struktural-
nych, tak jak miato to miejsce w prébce o wigkszym ziarnie. W poczatkowym stadium odksztalcenia bliz-
niaki w mikrostrukturze sa widoczne raczej lokalnie. Dopiero odksztalcenie na poziomie okoto 10% powo-
duje wzrost jego aktywnos$ci i wyraZne zaznaczenie obecnosci fazy bliZniaczej. Probka po maksymalnym
odksztatceniu cechuje si¢ mikrostruktura, w ktérej widoczne sa pojedyncze bliZniaki. Proces deformacji, po-
dobnie jak podczas rozciagania, moze by¢ dodatkowo wspomagany poprzez powstawanie stref lokalizacji
odksztalcenia (Rysunek [.26). Wartosci parametru KAM sukcesywnie rosng wraz z postgpujaca deforma-
cja, rowniez w obszarze pasm zlokalizowanego odksztatcenia. Obszary te odznaczaja si¢ ponadto podwyz-
szonymi warto$ciami parametru GOS - co wskazuje na duze nagromadzenie dyslokacji w tych obszarach
- prawdopodobnie ze wzgledu na duza aktywno$¢ poslizgu bazalnego [146]. Podobnie jak w przypadku
rozciagania, podwyzszone warto$ci parametru KAM w materiale o wigkszej wielkoSci ziarna, Swiadcza

o skuteczniejszej kumulacji defektow w poréwnaniu do drobnokrystalicznego materiatu. Malejaca wraz

Srednia wielkos¢ ziarna
Temperatura
9ym Spm 3pum 1,Sum 0,9 pm
298K 8% 85% 2%  65% 62%
78K 8% 88% 89%  89% 88%
4K 86% 88% 89%  87% 87%

Tabela 4.6: Udziat objetosciowy blizniakéw w mikrostrukturze czystego Mg po maksymalnym odksztatce-
niu w prébach jednoosiowego Sciskania w 298K, 78K i 4K (Tabela@
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Rysunek 4.26: Obserwacje SEM powierzchni prébki o d = 0,9um po Sciskaniu w 298K. SB (ang. slip band)

- pasmo lokalizacji odksztalcenia.

z redukcja wielkosci ziarna zdolno$¢ do umocnienia widoczna podczas préb jednoosiowego Sciskania (Ry-
sunek [.154) jest widoczna poprzez nizsze warto$ci parametru KAM probki 0,9 pm. Jego wysokie wartosci
w materiale o wigckszym d potwierdzaja duza zdolnos$¢ gruboziarnistych materialéw do umocnienia od-
ksztatceniowego. Figury biegunowe {0002} wskazuja, ze czg$¢ odksztalcenia zostata zrealizowana poprzez
blizniakowanie, jednak poczatkowy, bazalny komponent tekstury jest dalej silnie widoczny w mikrostruk-
turze materiatu.

Rysunek [4.29] przedstawia mikrostruktury materiatéw odksztatconych w temperaturach 78K i 4K. Nie-
zaleznie od wielkoSci ziarna, mikrostruktury prébek odksztatconych w temperaturach kriogenicznych wska-
Zuja na to, iz dominujacym mechanizmem odksztalcenia w tym zakresie temperatur jest bliZniakowanie.
Wartosci KAM sa roztozone réwnomiernie w catej badanej objetosci, a wysoki GOS w niektérych obsza-
rach §wiadczy o duzym nagromadzeniu dyslokacji. Ponadto, w prébkach o mniejszym ziarnie zaobserwo-
wano element niestabilnoSci struktury, skutkujacy anormalnym rozrostem ziarna podczas powrotu prébki
do temperatury otoczenia. Niskie warto$ci GOS w tych ziarnach wskazuja, iz powstaly one na skutek rekry-
stalizacji silnie zdeformowanych obszaréw przy udziale temperatury i sa one wolne od odksztalcenia.

Udziaty objetosciowe blizniakéw po Sciskaniu dla poszczegdlnych materialéw i temperatur deforma-
cji zostaly przedstawione w Tabeli [d.6] Analiza danych zawartych w tabeli wskazuje, Ze w temperaturze
298K, redukcja sredniej wielkosci ziarna powoduje istotne ograniczenie jego aktywnosSci podczas $ciska-
nia. W materiale o d = 9 um, faza bliZniacza po maksymalnym odksztalceniu stanowi okoto 90% objetosci
materiatu. Redukcja $redniej wielkosci ziarna powoduje sukcesywny spadek tej warto$ci do okoto 60%
w przypadku materiatu o najmniejszym ziarnie. Takiej zaleznoSci nie obserwowano podczas odksztatcenia
w temperaturach kriogenicznych, gdzie objetosci fazy bliZzniaczej zawieraja si¢ w przedziale 85 + 90%.
Oznacza to, ze w zakresie temperatur 78K--4K, proces odksztatcenia plastycznego w probach $ciskania jest

zdominowany poprzez bliZzniakowanie niezaleznie od $redniej wielkosci ziarna.
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Rysunek 4.27: Mapy EBSD orientacji krystalograficznych, figury biegunowe {0002}, histogramy kata dezorientacji granic ziaren oraz mapy parametréw KAM
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Rysunek 4.28: Mapy EBSD orientacji krystalograficznych, figury biegunowe {0002}, histogramy kata dez-
orientacji granic ziaren oraz mapy parametréw KAM i GOS zmierzone dla materiatu wyjsciowego o Sredniej
wielkosci ziarna 0,9 um oraz po odksztatceniu € = 3%, ¢ = 10%, ¢ = 20% oraz e,,0, = 38% W probie

jednoosiowego Sciskania w temperaturze 298K.
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Rysunek 4.29: Mapy EBSD rozktadu orientacji krystalograficznych, histogramy wartosci kata dezorientacji

granic ziaren oraz mapy parametréw KAM, zmierzone dla materialéw o Sredniej wielkoSci ziarna 5 um
oraz 0,9 um, po maksymalnym odksztalceniu w prébie jednoosiowego Sciskania w temperaturach 78K i 4K.

KS - kierunek $ciskania.
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Rozdziat 5

Analiza wynikow

5.1 Analiza wlaSciwosci mechanicznych polikrystalicznego Mg podczas od-

ksztalcenia w zakresie temperatur 298K-4K

Przeprowadzone badania eksperymentalne wskazuja, ze rozdrobnienie mikrostruktury czystego Mg w za-
kresie badanych wielkoSci ziarna ma istotny wptyw na wtasciwo$ci wytrzymatosciowe. W temperaturze
otoczenia, niezaleznie od kierunku obcigzenia, materialty o wielkoSci ziarna d w zakresie 9-+-3 pum wy-
kazaty wzrost wartoSci granicy plastycznosci spelniajacy liniowa zalezno$¢ Halla—Petcha (Rysunki
i[4.17a). Zaré6wno podczas rozciagania jak i Sciskania w catym zakresie wielkosci ziarna rozdrobnienie mi-
krostruktury powoduje sukcesywny spadek maksymalnego zarejestrowanego naprezenia — zdolnoSci do
umocnienia (Rysunki i[.154). Materiaty o mniejszym d (1,5 um i 0,9 um) wykazaty nizsze wartosci
oy zaréwno podczas rozciagania jak i Sciskania w pordwnaniu do materialéw o wigkszym ziarnie. W przy-
padku rozciggania mozna méwic o ,,zalamaniu” relacji Halla—Petcha, poniewaz nastgpuje istotna zmiana
nachylenia tej zaleznoSci w strong wartoSci ujemnych, natomiast przy Sciskaniu obserwowano tendencjeg,
ktéra mozna okresli¢ jako wyptaszczenie. Podobng zalezno$¢ zaobserwowano podczas badarn twardoSci. Po
przekroczeniu krytycznej wielkosci ziarna na poziomie okoto 3 pum, twardo§¢ HV1 materiatéw wykazy-
wata negatywny trend, podobny do tego zaobserwowanego podczas rozciagania. Niezaleznie od wielko$ci
ziarna stwierdzono istotny wpltyw temperatury na wtasciwosci wytrzymatosciowe, ktéry objawia si¢ cia-
glym wzrostem granicy plastycznoSci wraz z obnizeniem temperatury odksztatcenia. Taki efekt obserwo-
wano niezaleznie od kierunku obciazenia, z wyjatkiem ,,anormalnego” zachowania materiatéw o wielkoSci
ziarna 9 i 5 pm podczas rozciagania, opisanego we wczeSniejszej czgSci pracy. W niskich temperaturach
(78K 1 4K) liniowe zalezno$ci Halla—Petcha sa spetnione w catym zakresie badanych wielkoSci ziarna.
Omoéwione wyzej réznice wynikaja z aktywnosci réznych mechanizméw odksztatcenia w zalezno$ci od
wielkoSci ziarna oraz temperatury deformacji. Zagadnienie to jest szczegétowo analizowane w nastepnym

podrozdziale.
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5.1.1 Analiza aktywnych mechanizméw odksztalcenia podczas deformacji plastycznej

Rozwazania dotyczace mechanizméw aktywowanych podczas odksztalcenia plastycznego rozpoczyna omo-
wienie wptywu wielkoSci ziarna oraz temperatury deformacji na aktywno$¢ bliZzniakowania mechanicz-
nego. Blizniakowanie w Mg, podobnie jak w innych metalach heksagonalnych, odgrywa szczegdlnie istotna
rolg w przenoszeniu makroskopowych obciazefi wzdhuz osi ¢ komorki elementarnej. Wynika to migdzy in-
nymi z niskiej warto$ci CRSS oraz ograniczonej liczby dostepnych, niezaleznych systeméw poslizgu (Roz-
dziat[I.T)). Ponadto, ze wzgledu na uwarunkowania geometryczne oraz poczatkowa teksture, proces ten jest
szczegllnie uprzywilejowany podczas Sciskania materiatéw bedacych tematem niniejszego opracowania
- co znalazto potwierdzenie w toku prowadzonych badafi eksperymentalnych. O podwyzszonej aktywno-
Sci blizniakowania podczas jednoosiowego Sciskania Swiadcza: (i) sigmoidalny charakter zarejestrowanych
krzywych naprezenie—odksztatcenie (Rysunek {.154), (ii) duza zdolnos¢ do umocnienia (Rysunek [4.18a)),
(iii) niskie (lub nawet ujemne) wartosci parametru czutosci na predkos¢ odksztatcenia m (Rysunek [4.20a)),
(iv) wysokie wartosci objetosci aktywowanej w poczatkowych etapach odksztatcenia plastycznego (Rysu-
nek #.20c). W temperaturze otoczenia wszystkie te efekty obserwowano dla materiatow o wigkszej wielko-
$ci ziarna, tj. d = 9 um, 5 um oraz 3 um. Dalsze rozdrobnienie mikrostruktury prowadzito m.in. do spadku
zdolnosci do umocnienia, wzrostu warto$ci parametru m oraz spadku wartosci AV* (Rysunki
i A.20c). Sugeruje to, ze podczas odksztalcenia w temperaturze 298K, przekroczenie pewnej granicznej
wielkosci ziarna powoduje ograniczenie aktywnoSci bliZzniakowania mechanicznego, z ktérym moze by¢
stowarzyszona aktywacja innych mechanizméw odksztatcenia. Obserwacje mikrostruktury materialéw od-
ksztatlconych w prébach jednoosiowego Sciskania potwierdzaja, ze bliZniakowanie w materiatach o wigk-
szej wielkoSci ziarna jest procesem zdecydowanie bardziej intensywnym. Badania ewolucji mikrostruktury
prébki o d = 5 um (Rysunek wykazaty duza aktywnos¢ bliZniakowania juz od poczatkowych eta-
pow odksztatcenia plastycznego. Natomiast w materiale o mniejszym ziarnie (d = 0,9 um) jego aktywnos¢
byta zdecydowanie nizsza (Rysunek 4.28). W temperaturach kriogenicznych nie zaobserwowano takich za-
leznosci, a redukcja Sredniej wielkoSci ziarna powoduje liniowy wzrost wtasciwosci wytrzymatosciowych

(Rysunki [4.153b|[.T5¢][4.17). Ponadto, obserwacje mikrostruktury po odksztalceniu pozwalaja stwierdzic,

iz aktywno$¢ blizniakowania podczas Sciskania w temperaturach 78K i 4K nie wykazuje szczegdlnej zalez-
nosci od wielkosci ziarna (Rysunek [4.29).

Pewna analogi¢ zaobserwowano podczas prob jednoosiowego rozciagania w temperaturze 298K. Podobnie
jak w przypadku préb Sciskania, rozdrobnienie mikrostruktury skutkowato spadkiem umocnienia (Rysu-
nek {.5a), wzrostem m (Rysunek [4.11a)) oraz spadkiem AV* (Rysunek 4.12a)). Jednak niezaleznie od wiel-
koSci ziarna, podczas rozciagania w temperaturze otoczenia bliZzniakowanie petni rolg mechanizmu wspo-
magajacego — zachodzi jedynie w pojedynczych ziarnach korzystnie zorientowanych wzgledem kierunku
obciazenia (Rysunki @4.24]i [4.25). Zachowanie poczatkowych, bazalnych komponentéw tekstury réwniez
wskazuje na to, iz procesem w wigkszosci kontrolujacym odksztalcenie plastyczne podczas rozciggania
jest poslizg dyslokacji (Rysunek {.21). W temperaturach kriogenicznych redukcja Sredniej wielkosci ziarna
powoduje wzrost wlasciwosci wytrzymatosciowych (Rysunki .56 4.5¢), a analiza mikrostruktury po od-
ksztalceniu nie wskazuje na istotny wptyw temperatury odksztalcenia na aktywnos$¢ blizniakowania podczas

rozciagania.
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Pewnych informacji na temat aktywnosci poszczegélnych mechanizméw odksztalcenia moze dostarczy¢
analiza wartosci parametréw czutosci na predkos¢ odksztatcenia ,,m” oraz objetosci aktywowanej AV*. Li-
teratura wskazuje, ze odksztalcenie jest w petni kontrolowane przez GBS, kiedy wartosci parametru ,,m”
wynoszg okoto 0,5 lub wigcej (np. ok. 1 w przypadku znaczacej aktywnoSci petzania Coble’a) [187, [124]].
Jednak tak duze wartoSci parametru ,,m” raczej obserwowane s3 podczas odksztalcenia wysokotempera-
turowego. Nizsze wartosci w zakresie okoto 0,05 i nizszym (nawet negatywne) sa typowe dla deformacji
kontrolowanej przez poslizg dyslokacji lub bliZzniakowanie. W przypadku Mg i jego stopéw wartos¢ ,,m” na
poziomie ok. 0,2 moze §wiadczy¢ o aktywnosci GBS i jego kontrybucji w odksztalcenie plastyczne [19]. In-
nym parametrem czgsto wyznaczanym podczas pomiaréw czutosci na predkos¢ odksztatcenia jest objetos¢
aktywowana AV™* podczas odksztalcenia. Jak wspomniano w poprzednim rozdziale, wartos¢ ta réwniez
moze wskazywaé na pewne zmiany w aktywnych mechanizmach odksztatcenia. W tym przypadku niskie
jej wartosci (ok. 20 b%) moga sugerowaé aktywacje proceséw poslizgu po granicach ziaren [55) (158, [188]].
Rysunek przestawia wartoSci parametru ,,m” oraz objgtosci aktywowanej AV™* prébek Mg o réznych
wielkosciach ziarna zarejestrowane podczas prob jednoosiowego rozciagania i $ciskania w temperaturze
298K. Materiaty o wigkszym ziarnie (d =9 um i 5 pm) cechuja si¢ niskimi warto$ciami ,,m” i jednocze$nie
wysokimi wartosciami AV™* co jednoznacznie wskazuje, ze mechanizmami, ktére kontroluja odksztatcenie

sa poslizg dyslokacji i/lub blizniakowanie. W przypadku S$ciskania efekt ten jest szczegdlnie uwypuklony
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Rysunek 5.1: WartoSci inzynierskiego parametru czutosci na predkos¢ odksztalcenia ,,m” oraz objgtosci ak-
tywowanej AV* w funkcji Sredniej wielkoSci ziarna, wyznaczone podczas prob jednoosiowego rozciggania
i Sciskania w temperaturze 298K. Ze wzgledu na bardzo wysokie poczatkowe wartosci AV* z réwnoczesnie
ujemnymi warto$ciami ,,m” zarejestrowanymi podczas $ciskania prébek o d =9 um i § um, rzeczywiste war-
tosci nie zostaly zamieszone na wykresie. Ekstrapolacja w strong tych punktéw zostata oznaczona liniami

przerywanymi.
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poprzez negatywne wartosci ,,m”, ktére sa zwigzane z intensywnym bliZzniakowaniem w poczatkowym sta-
dium odksztatcenia oraz bardzo wysokie wartosci AV *. Niezaleznie od kierunku obciazenia, redukcja Sred-
niej wielkoS$ci ziarna powoduje sukcesywny wzrost wartosci ,,m” wraz ze spadkiem usrednionych wartoSci
AV*. Natomiast obserwowano réznice pomigdzy konkretnymi warto$ciami w zaleznosci od kierunku ob-
cigzenia. Podczas rozciagania, w przypadku prébek o najmniejszej wielkosSci ziarna, tj. 1,5 um i 0,9 pm,
wartosci ,,m” wynosza 0,2 oraz 0,24 przy jednoczesnych wartosciach AV* =20 i 18 b3. Z kolei podczas
Sciskania wartosci te wynosity kolejno 0,12127 b (d = 1,5 um) oraz 0,141 25 b (d = 0,9 um). Takie wartosci
sugeruja, ze zaréwno w warunkach jednoosiowego rozciagania i $ciskania, Mg o wielkosSci ziarna ponizej

3 um moga realizowac czg$¢ odksztatcenia plastycznego poprzez mechanizmy poslizgu po granicach ziaren.

Przeprowadzona powyzej analiza silnie sugeruje, iz niezaleznie od warunkéw obciazenia, w temperatu-
rze otoczenia, w materiatach o silnie rozdrobnionej strukturze moze nastapi¢ realizacja odksztalcenia pla-
stycznego poprzez mechanizmy poslizgu po granicach ziaren. Celem potwierdzenia tej tezy poprzez obser-
wacje mikrostrukturalne, przeprowadzono eksperymenty in-situ materiatéw o wielkoSci ziarna d = 0,9 um
w warunkach rozciagania i Sciskania. Prébki do tych badan zostaly przygotowane zgodnie z procedura
przedstawiong w Rozdziale [3.2.6] Rysunek [5.2] przedstawia ewolucje mikrostruktury prébki o wielkosci
ziarna d = 0,9 um odksztalconej in-situ w prébie jednoosiowego rozciagania. Aktywno$¢ GBS moze by¢
obserwowana na przyktadzie dwéch ziaren (oznaczonych kolorami czerwonym i zielonym), ktére w wyniku
odksztatcenia przesuwaja si¢ wzgledem siebie wzdluz wspdlnej granicy (oznaczonej strzatka). Schemat na
Rysunku [5.2] przedstawia rzeczywisty ksztatt tych ziaren przed i po maksymalnym odksztatceniu. Innym
popularnym sposobem na udowodnienie aktywnosci GBS, jest obserwacja przesunigC (ang. offsets) uprzed-
nio naniesionej siatki, celem udowodnienia, ze jedno ziarno przesungto si¢ wzgledem drugiego w wyniku
aktywacji poslizgu po granicach ziaren. Rysunek [5.3] przedstawia ewolucje mikrostruktury czystego Mg
o wielkoSci ziarna 0,9 pm podczas rozciggania w temperaturze 298K. Widoczne przesunigcia zaczynaja
by¢ obecne w mikrostrukturze materiatu juz od poczatkowych etapéw odksztatcenia, co w przypadku roz-
ciagania mozna obserwowaé na przyktadzie zdjecia po odksztatceniu € na poziomie okoto 10% (Rysunek
[5.3b). Wybrane przesunigcia siatki za pomoca ktérych mozna §ledzi¢ aktywnosé GBS zostaty oznaczone
strzatkami. Poza udowodnieniem aktywacji GBS za pomoca obserwacji przesunig¢ ziaren wzgledem siebie,
w oparciu o relacje [3.4]1[3.5|mozliwe jest okreslenie jego udziatu w catkowitym odksztatceniu plastycznym.
W tym celu zmierzono kilkadziesiat pojedynczych przesunig siatki dla ktérych $rednia warto§¢ zmierzo-
nego komponentu v wyniosta okoto 0,32 um przy odksztatceniu € = 0,5. Zwazywszy na Srednig wielko$¢
ziarnad = 0,9 ym, s wynosi 0,34 co po podstawieniu do réwnania [3.4]daje udziat GBS £ w catkowitym
odksztatceniu na poziomie bliskim 70%. Dodatkowe fotografie SEM in-situ do odksztatcenia € = 0,5 znaj-
duja si¢ w zataczniku (Dodatek .

W przypadku Sciskania eksperymenty in-situ prowadzono do poziomu e = 15%, poniewaz dalsza reduk-
cja wysokosci prébki uniemozliwiala skuteczna obserwacje pierwotnie wyznaczonych obszaréw. Rysunek
[5.4] przedstawia ewolucje mikrostruktury podczas Sciskania oraz mapy EBSD tego samego obszaru podczas
odksztatcenia. Przesunigcia naniesione;j siatki zaczynaja by¢ widoczne przy odksztatceniu powyzej 5%. Po-
nadto, deformacja juz od wstgpnego etapu jest wspomagana poprzez powstawanie stref zlokalizowanego

odksztatcenia (Rysunek [5.4p) swiadczac o duzej aktywnosci poslizgu bazalnego. Pomiary poszczeg6lnych
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kierunek
rozciggania

Rysunek 5.2: Obserwacje in-situ SEM powierzchni préobki Mg o Sredniej wielkoSci ziarna 0,9 pum, przy
réznych poziomach odksztatcenia (¢ = 0 =+ 40%) podczas rozciagania w temperaturze 298K. Strzatka

oznaczono plaszczyzne wzdtuz ktérej nastgpuje przesunigcie sasiadujacych ziaren.

przesunig¢ siatki wykazaty, ze Srednia warto$¢ zmierzonego komponentu » wyniosta okoto 0,055 pm przy
odksztatceniu € = 0,15. Warto$¢ epg wynosi 0,34 co po podstawieniu do réwnania [3.4] wskazuje, ze przy
deformacji € = 15%, okoto 40% odksztalcenia plastycznego jest realizowane poprzez mechanizm GBS.
Wykonanie dodatkowego obrazowania EBSD (Rysunki [5.4g-h) badanych obszaréw pozwolito uchwycié
dodatkowe cechy mikrostruktury powstajace w miarg postepujacego odksztalcenia. Tak jak wskazywaty na
to poprzednie analizy, w materiale o matej wielkoSci ziarna, bliZniakowanie jest ograniczone w poczatkowe;j

fazie deformacji.
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Rysunek 5.3: Obserwacje in-situ SEM siatki naniesionej na powierzchnig¢ probki Mg o wielkosci ziarna
0,9 um przed (a) i po odksztatceniu 10% (b) i 15% (c) w prébie jednoosiowego rozciagania w temperaturze

298K. Strzatkami zaznaczono przykladowe przesunigcia siatki zwiazane z efektem poslizgu po granicach
ziaren.
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Rysunek 5.4: Obserwacje in-situ SEM (a-d) oraz mapy EBSD (e-h) odksztalcenia plastycznego Mg o $red-
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Kilka przyktadéw formowania si¢ bliZniakdw podczas odksztatcenia oznaczono za pomoca biatych kwa-
dratéw L II, I i IV w poczatkowych stadiach odksztatcenia (Rysunki [5.4g-g) oraz V, VI, VIL, i VIII przy
odksztalceniu € = 15% (Rysunek [5.4h). Ponadto zaobserwowano pewna aktywno$¢ proceséw dynamiczne;j
rekrystalizacji, ktéra objawia si¢ powstawaniem nowych ziarn podczas odksztalcenia plastycznego. Zostato
to oznaczone zielonymi kwadratami +1 i +2 na mapach EBSD. Literatura wskazuje, iz DRX moze by¢ pro-
cesem wspomagajacym poslizg po granicach ziaren w temperaturze 298K lub by¢ odrgbnym mechanizmem
odpowiedzialnym za nizsze umocnienie Mg [19]. Zaréwno w przypadku rozciagania i Sciskania, badania in-
situ zostaly ograniczone do temperatury pokojowej ze wzgledu na to, ze analiza danych eksperymentalnych

w zaden sposob nie wskazuje na aktywnoS$¢ GBS podczas odksztatcenia w temperaturach kriogenicznych.

Zestaw przedstawionych wyzej argumentéw pozwala wnioskowaé, iz podczas odksztalcenia w tem-
peraturze otoczenia, przekroczenie krytycznej wielkoSci ziarna na poziomie okoto 3 um umozliwia czg-
Sciowa aktywacje mechanizmu poslizgu po granicach ziaren (GBS) oraz jego udzial w procesie odksztatce-
nia plastycznego. Rysunek przedstawia analiz¢ wartoSci krytycznego naprezenia Scinajacego (CRSS)
w funkcji wielkoSci ziarna dla réznych systeméw poslizgu oraz blizniakowania w Mg opracowana przez
Zhenga [161]]. Z analizy tej wynika, ze przy danej wielkoSci ziarna aktywowany zostaje mechanizm o naj-
nizszej warto$ci CRSS. W szerokim zakresie wielkosci ziarna - az do kilkudziesigciu mikrometréw - najniz-
sza wartoSci CRSS wykazuje bazalny system poslizgu, co sugeruje jego dominujacg rolg w odksztatceniu
plastycznym. Jednakze, ze wzgledu na ograniczong liczbg dostgpnych niezaleznych systeméw poslizgu, od-
ksztalcenie w samych systemach bazalnych nie jest wystarczajace. W efekcie aktywowane zostaje réwniez
blizniakowanie mechaniczne w systemie {1012}, ktérego warto§¢ CRSS pozostaje druga najnizsza w za-
kresie wigkszych rozmiaréw ziarna. Aktywno$¢ tych dwéch mechanizméw - poslizgu bazalnego oraz bliz-
niakowania - dominuje zatem w zakresie wielkosci ziarna powyzej okoto 3 um. W miarg dalszego rozdrob-
nienia mikrostruktury, obserwuje si¢ wzrost udzialu poslizgu w niebazalnych systemach (gtéwnie pryzma-
tycznych <a>), co wynika z przecigcia si¢ ich krzywych CRSS z krzywa dla blizniakowania. Warto§¢ CRSS
dla blizniakowania zaczyna przewyzsza¢ warto§¢ CRSS dla po§lizgu pryzmatycznego juz przy d = 3,2 um,
wskazujac na malejace znaczenie bliZzniakowania i rosnaca aktywnos¢ niebazalnych systemow poslizgu po-
nizej tej wielkosci ziarna. Jednoczes$nie warto§¢ CRSS dla GBS istotnie maleje wraz z redukcja wielkoSci
ziarna i przy d = 0,9 um osiaga warto$¢ nizsza niz CRSS dla poslizgu bazalnego. Oznacza to, ze w materia-
fach o wielkoSci ziarna mniejszej niz 0,9 um, GBS moze sta¢ si¢ dominujacym mechanizmem deformacji.
Zakres wielkoSci ziarna pomigdzy 3 pm a 0,9 um nalezy zatem traktowac jako zakres przejSciowy, w ktérym
moze wspotwystepowaé kilka mechanizméw: bliZzniakowanie, poslizg bazalny i niebazalny oraz GBS. Wy-
niki eksperymentalne uzyskane w niniejszej pracy dobrze odzwierciedlaja ten ogdlny trend (Rysunek [5.5b).
Zaréwno dla préb Sciskania jak i rozciagania w temperaturze otoczenia, materiaty o ziarnie wigkszym niz
3 um spetniaja liniowa zalezno$¢ Halla-Petcha, co Swiadczy o dominacji klasycznych mechanizméw dys-
lokacyjnych: poSlizgu bazalnego i bliZniakowania. Warto zwréci¢ uwage, ze podczas Sciskania aktywnos¢
blizniakowania jest zdecydowanie bardziej wyraZna, co jest widoczne migdzy innymi przez duze nachylenie
zalezno$ci HP w tym zakresie wielko$ci ziarna. W miarg zmniejszania d w zakresie 30,9 um obserwuje

si¢ spadek wartosci o, co zwigzane jest migdzy innymi ze wzrastajaca aktywnoscia GBS. Wyniki te bardzo
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Rysunek 5.5: (a) Wartosci krytycznego naprezenia Scinajacego CRSS dla blizniakowania {1012}, systeméw
poslizgu dyslokacji oraz poslizgu po granicach ziaren GBS w funkcji wielkoSci ziarna dla czystego Mg (wg.
[L61]) (b) Eksperymentalne wyniki wartoSci granicy plastycznos$ci uzyskane w pracy wraz z zakresami

wielkoSci ziarna w ktérych nastgpuje aktywacja GBS.
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dobrze koreluja z ,,zakresem przejSciowym” przedstawionym na Rysunku [5.5a] gdzie istnieje duza konku-

rencja pomigdzy poszczegdlnymi mechanizmami odksztalcenia i mozliwe jest wspétdziatanie wielu z nich.

Zaréwno podczas rozciagania jak i $ciskania dla wszystkich badanych materiatéw obnizenie tempe-
ratury deformacji skutkowato spadkiem plastycznosci oraz spetnieniem liniowej zaleznosci Halla—Petcha.
W potlaczeniu z analiza tekstury i mikrostruktury stwierdzono, ze brak jest przestanek sugerujacych moz-
liwos¢é aktywacji mechanizmu poslizgu po granicach ziaren w temperaturach kriogenicznych. Przyczyn ta-
kiego stanu rzeczy nalezy upatrywaé w znacznym wzroScie krytycznego naprezenia Scinajacego (CRSS) dla
GBS wraz z obnizaniem temperatury deformacji. Rysunek[5.6] przedstawia zalezno$¢ CRSS dla poslizgu ba-
zalnego 1 GBS w funkcji wielko$ci ziarna w temperaturach 298K 1 77K. Jak wida¢, naprezenia niezbgdne
do uruchomienia GBS w temperaturze 77K sa znacznie wyzsze niz w przypadku chociazby poslizgu bazal-
nego, co czyni jego aktywacje¢ niemozliwa niezaleznie od wielkoSci ziarna. Wyniki badan eksperymental-
nych wskazuja, ze deformacja w niskich temperaturach zachodzi gtéwnie poprzez poslizg dyslokacyjny oraz
blizniakowanie, ktdre jest szczegdlnie wyrazne w probach Sciskania. Mozna domniemywac, ze uruchomie-

nie poslizgu po granicach ziaren w jeszcze nizszych temperaturach (4K) bedzie coraz bardziej utrudnione.

W oparciu o wyniki badani eksperymentalnych zebranych w Tabelach[4.3i 4.4, mozna ponadto okresli¢
wplyw wielkoSci ziarna na anizotropi¢ badanych materialéw. Rysunek przedstawia wptyw wielkoSci
ziarna na wspétczynnik asymetrii granicy plastycznosci (ang. yield asymmetry ratio, AR) definiowany jako
stosunek wartosci granicy plastycznosci o, wyznaczonej podczas Sciskania i rozciagania tego samego ma-

teriatu. Jest to powszechnie stosowany parametr, ktéry umozliwia szybkie oszacowanie anizotropii wyrobu.

800

~ — 1. GBS (77K)

1, GBS (298K)

1. bazalny <a> (298K)
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o
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(=]
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Rysunek 5.6: Wartos¢ krytycznego naprezenia Scinajacego CRSS w funkcji wielkoSci ziarna dla poSlizgu
bazalnego <a> oraz GBS dla czystego magnezu w temperaturach 298K 1 77K (wg. [[173]]). Zielony obszar

odpowiada zakresowi wielkoS$ci ziarna prébek badanych w niniejszej pracy.
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Rysunek 5.7: Wptyw wielkoSci ziarna na wspétczynnik asymetrii granicy plastycznosci. * - dla poréwnania

warto$ci dla Mg o wielkoSci ziarna 183 pum oraz 76 um [[170, [189].

Warto$¢ AR réwna jedno$ci oznacza, ze material wykazuje taka sama granicg plastyczno$ci niezaleznie od
kierunku obciazenia (rozciagania/Sciskania). Im bardziej AR odbiega od 1, tym wigksza anizotropia wtasci-
wosci mechanicznych charakteryzuje si¢ dany material. Metale o sieci heksagonalnej, w tym magnez, wyka-
zuja silng anizotropig, ktérej jedna z gtéwnych przyczyn jest uprzywilejowane bliZzniakowanie podczas $ci-
skania wzdluz kierunku ksztattowania plastycznego (wyciskania/walcowania). W prébkach odksztatconych
w temperaturze 298K zaobserwowano niemal liniowa zalezno§¢ wspdtczynnika AR w badanym zakresie
wielkoSci ziarna. Dla probki o d = 9 um, o, zarejestrowana podczas rozciagania byta wyzsza niz podczas
Sciskania, co skutkowato warto$cia AR nizsza niz 1. Prébka o d = 5 pm charakteryzowata si¢ AR bliskim
1, natomiast dalsze rozdrobnienie ziarna powodowalo wzrost warto$ci AR, poniewaz w tych materiatach
oy podczas Sciskania byta wyzsza niz podczas rozciagania. W przypadku odksztalcenia w temperaturach
78K i 4K nie stwierdzono jednoznacznej zaleznoSci migdzy wielkoScia ziarna a wartoScig AR. Szersza per-
spektywe mozna uzyskaé odnoszac uzyskane wyniki do warto$ci AR wyrobéw magnezowych otrzymanych
w warunkach przemystowych, ktére charakteryzuja si¢ znacznie wigksza wielkoScia ziarna niz materiaty
badane w niniejszej pracy. Przyktadowo, walcowana i wyzarzona blacha magnezowa o ziarnie wynoszacym
okoto 180 um wykazuje warto$¢ AR na poziomie 0,2 [[170]]. W przypadku preta o d = 76 pm wspdiczynnik
ten wzrasta w kierunku 1, osiagajac wartos$¢ bliska 0,6 [189]]. Na tej podstawie mozna stwierdzié, ze rozdrob-
nienie mikrostruktury prowadzi do stopniowego zaniku anizotropii wtasciwosci mechanicznych. Tendencja
ta wynika giéwnie z ograniczenia aktywnosci bliZniakowania, ktére jest kluczowym mechanizmem odpo-
wiedzialnym za anizotropi¢. W kontekscie jej ograniczenia, optymalny zakres wielko$ci ziarna miesci si¢
w przedziale 9 < 3 pm. Dalsze rozdrobnienie skutkuje ponownym wzrostem wartosci AR powyzej 1, co
oznacza odwrdcenie trendu i zwigkszenie réznic w warto$ciach granicy plastycznosci podczas rozciagania

i Sciskania.
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5.1.2 Analiza umocnienia polikrystalicznego Mg w warunkach jednoosiowego rozciagania

i Sciskania

Krzywe predkosci umocnienia przedstawione w poprzednim rozdziale (Rysunki[4.8]i[4.18)) wyraznie wska-
zuja, ze charakter umocnienia badanych materiatéw zalezy zaréwno od Sredniej wielkoSci ziarna, jak i od
temperatury deformacji. Istotna role odgrywa takze kierunek obcigzenia, poniewaz przebiegi krzywych uzy-
skanych podczas rozciagania i Sciskania r6znia si¢ od siebie, co sugeruje udziat odmiennych mechanizméw
odpowiedzialnych za odksztalcenie plastyczne. Podczas rozciagania, niezaleznie od wielkoSci ziarna i tem-
peratury deformacji, krzywe predkosci umocnienia wykazuja jednolity charakter — umocnienie systema-
tycznie maleje. W temperaturze 298K obserwuje si¢ zmniejszona zdolno$¢ do kumulacji defektow wraz
z redukcja Sredniej wielkoSci ziarna, co objawia si¢ coraz bardziej stromym spadkiem warto§ci umocnienia.
Takie zachowanie sugeruje, ze w drobnoziarnistych materiatach dyslokacje moga by¢ efektywnie anihilo-
wane w obszarach granic ziaren, ktérych objetos¢ jest znaczaco wigksza niz w materiatach o wigkszych
ziarnach. Mimo tych réznic jako$ciowy charakter krzywych pozostaje zachowany w catym zakresie ana-
lizowanych wielko$ci ziarna i temperatur deformacji. Podczas Sciskania obserwuje si¢ podobne zalezno-
Sci. W temperaturach 78K i 4K, niezaleznie od wielkoSci ziarna, przebieg krzywych predkosci umocnie-
nia wskazuje na intensywne bliZniakowanie, ktére prowadzi do znacznego umocnienia materiatu. Prébki
o wigkszej wielkosci ziarna odksztatcane w 298K réwniez wykazuja te tendencje. Natomiast w przypadku
materialéw o najbardziej rozdrobnionej strukturze umocnienie praktycznie zanika, a wieloetapowy cha-
rakter krzywych zmienia si¢ i upodabnia do przebiegéw rejestrowanych podczas rozciagania. Biorac pod
uwage, ze w pozostatych przypadkach mechanizmem kontrolujacym odksztalcenie plastyczne jest bliZnia-
kowanie, tak drastyczna zmiana w sposobie kumulacji defektéw sugeruje jego wyhamowanie lub znaczace
ograniczenie.

W klasycznej analizie mechanizméw umocnienia podczas deformacji plastycznej wazng rolg odgrywa tzw.
analiza Kocksa—Meckinga, przedstawiajaca zalezno$¢ wsp6iczynnika umocnienia © = do/de w funkcji
efektywnego naprezenia (o — o). Koncepcja ta wywodzi si¢ z rozwazai nad ewolucja gestosci dyslokacji

w odksztalcanym metalu, opartych na modelu Taylora. W toku deformacji gesto$¢ dyslokacji ro§nie wsku-

AKktywne systemy poslizgu (interakcje pomiedzy o _ i
poszczegdlnymi systemami deformacji) T
Bazalna — bazalna 1,4 GPa
Bazalna — pryzmatyczna 2,8 GPa
Bazalna — piramidalna 3,6 GPa
Pryzmatyczna 5 GPa
Piramidalna — piramidalna 6 GPa

Tabela 5.1: Interakcje pomigdzy poszczegdlnymi systemami poslizgu dyslokacji oraz powiazane z nimi

warto$ci atermicznego komponentu Oy, (wg. [190, [191])
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Rysunek 5.8: Zaleznosci O (o — 0,) w funkcji naprezenia efektywnego, wyznaczone dla czystego magnezu

o r6znej wielkosSci ziarna podczas jednoosiowego rozciagania w temperaturze (a) 298K, (b) 78K i (c) 4K.

tek generacji nowych defektéw, lecz jednoczesnie moze ulega¢ nasyceniu w wyniku anihilacji i zdrowie-
nia. W kontekScie materialéw polikrystalicznych, konkurencja pomigdzy atermiczna akumulacja dyslokacji

a zdrowieniem dynamicznym jest wyrazona poprzez rownanie:
(0 —0y)0 = (0 —0y)[Oh —O,(0,6,T)] (5.1

gdzie: o - naprezenie plastyczne, o, - granica plastycznosci, © - makroskopowa predko$¢ umocnienia, ©, -
komponent atermicznej akumulacji defektéw, ©, - komponent zdrowienia dynamicznego, 1" - temperatura,
€ - predkos¢ odksztatcenia. Poczatkowy, liniowy zakres krzywej, ktéra powstaje z zaleznosci opisanej row-
naniem [5.1] odzwierciedla atermiczna akumulacje dyslokacji. Odejscie od liniowej zaleznosci wskazuje na
uruchomienie mechanizméw zdrowienia dynamicznego, co zazwyczaj ma miejsce przy duzych napreze-
niach [192]. Rysunki oraz przedstawiaja zaleznosci © (o — o) w funkcji naprezenia efektywnego
(o — oy), ktére moga dostarczy¢ dodatkowych informacji na temat kinetyki kumulacji defektéw podczas
odksztatcenia . Skonstruowanie takich zaleznosci pozwala na wyznaczenie liniowych wspétczynnikow Oy,
czyli komponentu atermicznej akumulacji defektéw. Wyznaczenie tej wartosci okazuje si¢ istotne w Swietle

wynikéw badan eksperymentalnych przeprowadzonych przez Céceresa i Lukaca [190} [191]], ktérzy powia-
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Rysunek 5.9: Zaleznosci O (o — 0,) w funkcji naprezenia efektywnego, wyznaczone dla czystego magnezu
o réznej wielkosci ziarna podczas jednoosiowego Sciskania w temperaturze (a) 298K, (b) 78K i (c) 4K.

Przyktad wyznaczenia wartosci Oy, (d).

zali warto$¢ Oy, z aktywnoscig poszczegdlnych mechanizméw poslizgu dyslokacji podczas odksztalcenia
plastycznego (Tabela [5.1]). Zaproponowany przez nich model stanowi rozwinigcie klasycznego podejscia
i pozwala okresli¢ udziat poszczeg6lnych systeméw poslizgu na podstawie danych makroskopowych (w tym
przypadku ©) bez potrzeby wyznaczania czynnika Taylora, ktérego okreSlenie w metalach HCP jest utrud-
nione ze wzglgdu na réwnoczesng aktywacje wielu mechanizméw deformacji.

Podczas rozciagania charakterystyki ©(c — oy) vs. (0 — 0,) wWykazuja liniowy wzrost w poczatkowe;
fazie, ktérego nachylenie zalezy od wielkoSci ziarna i temperatury deformacji. W temperaturze otocze-
nia wartosci nachylenia nieznacznie maleja wraz z rozdrobnieniem ziarna. Szybsze odejscie od liniowe;j
zaleznoSci w przypadku materialéw o mniejszym ziarnie (d = 1,5 ym i 0,9 um) sugeruje przyspieszone
dziatanie mechanizméw zdrowienia dynamicznego (Rysunek [5.8a). Niezaleznie od wielkosci ziarna war-
tosci atermicznych komponentéw umocnienia ©j wskazuja, ze umocnienie jest w wigkszosci efektem in-
terakcji pomigdzy dyslokacjami w bazalnych systemach tatwego poslizgu (@f < 1,4 GPa, Tabela .
Redukcja Sredniej wielkosci ziarna powoduje spadek nachylenia z wartosci okoto 1,3 GPa (d = 9 pm) do

0,9 GPa (d = 1,5 um i 0,9 um). Przeciwng tendencj¢ obserwowano w temperaturach kriogenicznych (78K
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Wielko$¢ ziarna
Temperatura | WhaSciwos¢
9um | Spym | 3pum | 1,Sum | 0,9 pm

Of[GPa] | 13 | 12 | 12 0,9 0,9

298K ©7,[GPa] | 09 | 07 1,1 - -
©7,;[GPa] | 19 | L1 | 03 0,3 0,3

Of[GPa] | 25 | 19 | 33 53 6
78K Oy, [GPa] | 2,7 | 24 | 2.8 2,5 2,5
©7,; [GPa] | 5.9 6 6 55 5

Of [GPa] | 23 2 2 4,5 7
4K Oy, [GPa] 4 34 5 3 3,5
Oy, [GPa] | 9,7 | 87 7 7 8

Tabela 5.2: Warto$ci atermicznego komponentu umocnienia wyznaczonego dla Mg o réznej Sredniej wiel-

Lo . . . RN : 4. . S S
kosci ziarna podczas rozciagania (©;) i Sciskania (O3, ©7 ;).

i 4K), gdzie redukcja d skutkuje coraz wyzszymi warto$ciami nachylenia, ktére osiagaja poziom nawet ok.
7 GPa. W przypadku Sciskania mozna wyrdézni¢ dwa liniowe etapy atermicznego umocnienia: poczatkowy
etap Oy, charakteryzujacy si¢ mniejszym nachyleniem oraz drugi etap Oj,,, w ktérym tempo umocnie-
nia wzrasta w wyniku wzmozonych proceséw magazynowania defektéw (Rysunek [5.9d). W temperaturze
pokojowej zmniejszenie wielkoSci ziarna prowadzi do istotnego spadku nachylenia ©y,,, z 1,9 GPa w ma-
teriale o d = 9 um do 0,3 GPa (d = 3 um), a dalsza redukcja ziarna skutkuje zanikiem Oj; i rozwojem
tylko drugiego etapu umocnienia o wartosci ok. 0,3 GPad = 1,5 um i 0,9 um (Rysunek[5.9a). Podobnie jak
w przypadku rozciagania takie wartoSci komponentéw $wiadcza o duzej aktywnosci bazalnych systeméw
poslizgu.

W niskich temperaturach obie skladowe umocnienia, O, oraz Oy, osiagaja zdecydowanie wyzsze war-
tosci (Rysunki [5.9b][5.9¢). W 78K nachylenie ©j, miesci si¢ w zakresie 2,5+2,8 GPa, a ©y,, wzrasta
do 5,5+6 GPa. W temperaturze 4K umocnienie jest jeszcze bardziej intensywne — warto$ci ©,, wynosza
35 GPa, a ©y,, osiaga blisko 10 GPa w przypadku prébki o najwigkszym d.

Obnizenie temperatury deformacji w obydwu przypadkach (rozciaganie i Sciskanie) prowadzi do wzrostu
warto$ci poczatkowego nachylenia ©y,, co oznacza silniejsze umocnienie odksztatlceniowe. Szczegdlnie wy-
sokie wartosci w zakresie 6--9 GPa wskazuja na aktywacje¢ dodatkowych mechanizméw deformacji, w tym
interakcji dyslokacji w systemach pryzmatycznych i piramidalnych. W warunkach ograniczonego bliZniako-
wania ze wzgledu na poczatkowa teksture i kierunek obcigzenia, moze to by¢ reakcja materialu na koniecz-
nos¢ przenoszenia odksztatcenia wzdtuz osi ¢ komoérek heksagonalnych. Wszystkie warto$ci komponentéw
Oy, zostaly przedstawione w Tabeli
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Biorac pod uwage wczesniejszy wniosek dotyczacy wptywu rozdrobnienia ziarna na Kinetyke umocnie-
nia, rozumiang jako zdolno$¢ materiatu do kumulowania defektéw w strukturze, przeprowadzono obliczenia
maksymalnej gestosci dyslokacji po odksztatceniu. Ewolucje gestosci dyslokacji wyznaczono na podstawie
danych eksperymentalnych zarejestrowanych podczas rozciggania i $ciskania wykorzystujac réwnanie Tay-

lora:
(0 —0y) = Moapby/pq

gdzie: M - czynnik Taylora, b - wektor Burgersa dyslokacji bazalnej w Mg, 1 - modut $cinania, « - stata

(5.2)

strukturalna. Warto$¢ statej o moze zawieraé si¢ w zakresie 0,2+1,9 w zalezno$ci od interakcji pomiedzy
poszczegdllnymi typami dyslokacji [190]. Ze wzgledu na to, iz w obliczeniach rozpatrywano wektor Bur-
gersa dyslokacji bazalnej, przyjeto wartos¢ o réwna 0,3. Uzyskane wyniki dostarczaja istotnych informacji
na temat zdolnosci badanych materialéw do kumulowania defektéw w strukturze krystalicznej. Maksymalne
wartosci gestosci dyslokacji zestawiono w Tabeli natomiast Rysunek [5.10|przedstawia zaleznosci pq od
naprezenia efektywnego, wyznaczone na podstawie danych eksperymentalnych zarejestrowanych podczas
préb rozciagania. W temperaturze otoczenia pg ro$nie parabolicznie do wartoSci maksymalnej. Maksymalna
warto$¢ pg wyraZnie maleje wraz ze zmniejszaniem si¢ Sredniej wielkoSci ziarna, co wskazuje na ograni-
czona zdolno$é do akumulacji dyslokacji przez drobnoziarnisty materiat. Prawdopodobna przyczyna tego
zjawiska jest zwigkszony udziat objetosciowy granic ziaren, ktére petnig rolg efektywnych miejsc anihilacji

dyslokacji i sprzyjaja dynamicznemu zdrowieniu materialu w trakcie deformacji.

Maksymalna gesto$é dyslokacji pg, (m~2)
Wielko$¢ ziarna
298K 78K 4K
Rozciaganie | 1,58 x 10 | 4,14 x 10™ | 1,51 x 10
9 um ;
Sciskanie | 1,15 x 10" | 4,87 x 1015 | 4,06 x 1013
Rozciaganie | 4,81 x 1013 | 2,58 x 10" | 6,1 x 104
5 pum -
Sciskanie | 4,57 x 10'* | 2,23 x 1015 | 3,02 x 10'®
Rozciaganie | 4,66 x 1013 | 1,76 x 10™ | 8,49 x 10
3 um
Sciskanie | 2,64 x 10'3 | 3,04 x 10 | 3,43 x 10%5
Rozciaganie | 2,02 x 10 | 2,45 x 1014 | 7,65 x 101
1,5 ym ;
Sciskanie | 1,16 x 10'2 | 2,23 x 1015 | 2,05 x 10'®
Rozciaganie | 1,83 x 10'3 | 3,85 x 10" | 7,21 x 10"
0,9 um -
Sciskanie | 9,4 x 10' | 1,9 x 10" | 1,49 x 101

Tabela 5.3: Maksymalna gestos¢ dyslokacji Mg o réznej wielkosSci ziarna, po odksztatceniu w prébach

jednoosiowego rozciagania i Sciskania w 298K, 78K i 4K.
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W temperaturze 78K obserwowano nieliniowa zalezno$¢: dla zakresu wielkosci ziarna d = 9+3 um
maksymalna gesto$¢ dyslokacji stopniowo maleje, jednak dalsze rozdrobnienie struktury prowadzi do po-
nownego wzrostu pgy. Z kolei w temperaturze 4K maksymalne warto$ci py nie wykazuja jednoznacznej
korelacji z wielkoScia ziarna. Niezaleznie od d, obnizenie temperatury deformacji powoduje systematyczny
wzrost maksymalnej gestoSci dyslokacji. Jest to zgodne z oczekiwaniami i wynika z ograniczonej ruchliwo-
Sci dyslokacji w temperaturach kriogenicznych, co sprzyja ich intensywnej akumulacji. Podobne zaleznosci
w niskich temperaturach zaobserwowano podczas préb Sciskania (Rysunek [5.11). Redukcja Sredniej wiel-
kosci ziarna powoduje, ze maksymalna gesto$¢ dyslokacji systematycznie maleje. Wyjatek stanowi prébka
o d = 3 pm, ktéra zar6wno podczas odksztalcenia w 78K jak i 4K, wykazata wyzsze wartosci pg niz mate-
riat o d = 5 um. Podczas Sciskania w temperaturze otoczenia maksymalna gesto$¢ dyslokacji sukcesywnie
maleje wraz z rozdrobnieniem ziarna, podobnie jak podczas rozciagania.

Jakosciowe tendencje wydaja si¢ by¢ niezalezne od kierunku obcigzenia. W temperaturach kriogenicznych,
w wigkszosci przypadkéw, spadek temperatury deformacji skutkuje wzrostem maksymalnej gestosci de-
fektéw w strukturze. Pomimo, ze podczas rozciagania i Sciskania w 298K redukcja d powoduje spadek
pd> Wystepuja réznice w ich wartoSciach. W materiatach o wigkszej wielkosci ziarna (d = 9 pm i 5 um)
maksymalna gesto$¢ dyslokacji po Sciskaniu jest wyzsza niz podczas odksztatcenia w prébie rozciagania.
Zjawisko to jest zgodne z wczedniejszymi obserwacjami dotyczacymi duzego umocnienia i intensywnego
bliZzniakowania. W materiale o wielko$ci ziarna 3 um wartoSci te sa najbardziej zblizone sposréd wszyst-
kich badanych prébek, natomiast dalsze rozdrobnienie struktury powoduje, ze probki po Sciskaniu wykazaty
nizsze maksymalne wartoSci pg. W przypadku prébek o najmniejszej wielkosSci ziarna (0,9 um) réznica ta
siega niemal 2 x 10'3. Jednym z mozliwych wyjasnien tego efektu sa nasilone procesy rekrystalizacji dyna-
micznej podczas Sciskania ujawnione podczas badai strukturalnych (Rysunek[5.4). Moga one bezposrednio

wpltywad na ilo$¢ defektéw w mikrostrukturze, obnizajac wyznaczone wartosci pg.
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Rysunek 5.10: Gestos¢ dyslokacji pq w funkcji naprezenia efektywnego (o — o) podczas jednoosiowego
rozciagania czystego magnezu o Sredniej wielkosci ziarna (a) 9 um, (b) 5 pm, (c) 3 um, (d) 1,5 umi (e) 0,9

um w temperaturze 298K, 78K i 4K.
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Rysunek 5.11: Gestos¢ dyslokacji pq w funkcji naprezenia efektywnego (o — o) podczas jednoosiowego
Sciskania czystego magnezu o Sredniej wielkosci ziarna (a) 9 um, (b) 5 um, (c) 3 um, (d) 1,5 umi (e) 0,9 um
w temperaturze 298K, 78K i 4K.
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5.2 Plastycznos¢ drobnokrystalicznego Mg w zakresie temperatur 298K-4K

W toku prowadzonych badar eksperymentalnych stwierdzono istotny wptyw wielkoSci ziarna czystego ma-
gnezu na plastyczno$¢, zwlaszcza podczas odksztalcenia w temperaturze otoczenia. W 298K, zaréwno pod-
czas rozciagania i Sciskania, rozdrobnienie mikrostruktury do poziomu ponizej 3 um skutkowato znaczacym
wzrostem plastycznosci, ktéry jest stowarzyszony z uruchomieniem alternatywnego mechanizmu odksztat-
cenia w postaci poslizgu po granicach ziarn. W materiatach o sredniej wielkosci ziarna d = 0,9 um wzrost
ten siggal nawet 50%, a w przypadku Sciskania plastyczno$¢ bylta ograniczona jedynie mozliwos$ciami sta-
nowiska pomiarowego (Rysunki .5a)4.154).

Rysunek [5.12] obrazuje wptyw wielkosci ziarna na efektywnos¢ plastycznego ksztattowania czystego
magnezu w temperaturze otoczenia. Prébki o Sredniej wielkosci ziarna d = 0,9 um, wykazuja znacznie
wigkszy zakres maksymalnego odksztalcenia w poréwnaniu do materialéw o wielkosci ziarna 5 ym, za-
réwno w prébie rozciaggania (Rysunek jak i Sciskania (Rysunek [5.12b)). Szczegé6lnie w przypadku
rozciagania widoczne jest wyrazne przewegzenie w rejonie zerwania, charakterystyczne dla ciagliwego pro-
cesu pekania w ktérym dekohezja poprzedzona jest odksztatceniem plastycznym. Obserwacja ta jest zgodna
z wynikami analizy przetoméw (Rysunek [4.13), gdzie w przypadku materialéw o ziarnie mniejszym niz
3 um nastgpuje przejscie od przetomu krucho-ciagliwego do ciagliwego. Z kolei w prébie Sciskania ma-
terial o wigkszym ziarnie ulegt kruchemu zniszczeniu poprzez §cigcie, podczas gdy prébka drobnoziarni-
sta odksztalcila si¢ réwnomiernie i wykazatla si¢ znacznie wyzsza plastycznoscia, praktycznie ograniczong
mozliwoSciami maszyny wytrzymaloSciowej. Zestawienie to potwierdza, ze redukcja wielkoSci ziarna do
poziomu submikronowego umozliwia znacznie efektywniejsze ksztattowanie plastyczne czystego magnezu.

Aktywno$¢ GBS przy tak ,,duzej” wielkoSci ziarna w poréwnaniu do metali o sieciach regularnych
moze by¢é spowodowana m. in. niska temperaturg topnienia Mg, co przeklada si¢ na nizsza temperature
homologiczng podczas odksztatcenia w 298K. Poslizg po granicach ziaren jest procesem, ktéry w pewnej
czesci jest kontrolowany poprzez procesy dyfuzyjne. Energia aktywacji dyfuzji z granic ziaren w Mg jest
znaczaco nizsza niz w przypadku innych metali oraz moze by¢ jeszcze mniejsza wraz z rozdrobnieniem
wielkoSci ziarna [193]. Rozpatrujac wplyw energii granicy ziarna na mozliwos¢ aktywacji GBS wydaje sig,
ze brak tego efektu chociazby w popularnych stopach Mg moze by¢ spowodowany segregacja wydzielen
faz umacniajacych w obszary granic ziaren.

Zaréwno w przypadku rozciagania i Sciskania, obnizenie temperatury deformacji skutkuje ogranicze-
niem plastycznosci, a proces odksztatcenia nie jest wspomagany przez GBS w zadnym z badanych materia-
16w. Analiza fraktograficzna wskazuje, ze niezaleznie od wielkoSci ziarna, w temperaturach kriogenicznych
przelomy wykazuja cechy kruchego pekania migdzykrystalicznego z charakterystycznym efektem otwiera-

nia si¢ ziarn zwigzanym z nagromadzeniem spigtrzen dyslokacji wzdtuz granic ziaren.
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Rysunek 5.12: Zestawienia poréwnawcze makrofotografii prébek o wielkosci ziarna 5 i 0,9 ym po maksy-

malnym odksztalceniu w temperaturze 298K w prébach rozciaggania (a) i Sciskania (b).
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Rozdzial 6

Whioski

Niniejsza praca oraz przeprowadzone w jej ramach badania dostarczaja usystematyzowanej wiedzy na temat
odksztalcenia plastycznego technicznie czystego magnezu o Sredniej wielkoSci ziarna w zakresie 9+0,9 um.
Jest to zakres wielkoSci ziarna, ktéry mozna osiagnaé za pomoca konwencjonalnych metod produkcyjnych,
zapewniajacych masywnos$¢ wyrobéw. Tym samym, w opinii autora, uzyskane wyniki badafi maja duzy
potencjat aplikacyjny. Okreslenie mechanicznych i strukturalnych skutkéw odksztatcenia zaréwno w tem-
peraturze otoczenia, jak i w temperaturach kriogenicznych systematyzuje dostgpne w literaturze dane oraz
uzupelnia obecny stan wiedzy. Wiedza ta pozwala wyjs¢ poza konwencjonalne zastosowania produktéw ma-
gnezowych, takie jak przemyst samochodowy i biomedyczny, oraz skierowac uwagg na ich inne potencjalne

zastosowania. Szczegétowe wnioski wyciagnigte z catosci przeprowadzonych prac rysuja si¢ nastgpujaco:

1. Rozdrobnienie ziarna istotnie wpltywa na mechanizmy deformacji plastycznej technicznie czystego
magnezu (Mg 99,95%), zaréwno w warunkach rozciagania, jak i $ciskania oraz w szerokim zakresie
temperatur (298K, 78K, 4K). W temperaturze otoczenia, w materiatach o ziarnie wigkszym niz 3 pm
mechanizmami kontrolujacymi odksztatcenie s poslizg dyslokacji oraz blizniakowanie (szczegdlnie
podczas Sciskania), natomiast dalsze rozdrobnienie prowadzi do aktywacji poslizgu po granicach zia-
ren i ograniczenia roli bliZniakowania. Aktywacja GBS prowadzi do zmniejszenia zdolnoSci materiatu
do umocnienia oraz istotnego wzrostu plastycznosci. W zakresie niskich temperatur, mechanizmami
odpowiedzialnymi za odksztalcenia plastyczne sg poslizg i bliZniakowanie, niezaleznie od wielko-
Sci ziarna. Plastyczno$¢ materialéw spada wraz z obnizeniem temperatury odksztalcenia niezaleznie
od d.

2. Aktywno$¢ GBS w drobnokrystalicznym magnezie (d < 3 um) w temperaturze 298K potwierdzaja
wysokie wartosci parametru czutosci na predkos¢ odksztatcenia (,,m” > 0,2), niskie wartosci objeto-
$ci aktywowanej (AV* ~ 20 b3) oraz obserwacje mikrostrukturalne (w tym in-situ). Wzrost udzialu
GBS skutkuje wyraznym wzrostem plastycznosci i spadkiem umocnienia odksztatceniowego. Wy-
znaczone wartoSci parametréw czutosci na predkosé odksztalcenia i objgtosci aktywowanej wskazuja,
ze w warunkach temperatur kriogenicznych proces deformacji plastycznej realizowany jest przez po-
Slizg i blizniakowanie. W temperaturach 78K i 4K nie obserwowano aktywnosci GBS ze wzgledu na

zbyt wysokie warto§ci CRSS niezbedne do jego aktywacji.
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3. Zmiana mechanizmu odksztalcenia podczas rozciagania w 298K, jest réwniez manifestowana przez
zmiang charakterystyki powierzchni przetoméw. Materiaty o wigkszym ziarnie wykazuja cechy prze-
tomu kruchego, natomiast rozdrobnienie struktury powoduje, ze charakterystyke przelomu mozna za-
klasyfikowa¢ jako krucho-ciagliwy z widocznym odksztalceniem plastycznym poprzedzajacym pro-
ces dekohezji. W temperaturach kriogenicznych, materialy o wigkszej wielkosci ziarna wykazuja ce-
chy przetomu transkrystalicznego z charakterystycznym efektem ,,otwierania si¢” ziarn. Materiaty

o mniejszej wielkoSci ziarna wykazuja cechy pgkania o charakterystyce krucho-ciagliwe;j.

4. Niezaleznie od warunkéw obciazenia, w materiatach obserwowano obecno$¢ stref zlokalizowanego
odksztatcenia w postaci pasm $cigcia. Powstawanie tych stref jest spowodowane wysoka aktywnosScia
poslizgu w systemach bazalnych. Wystgpowaly one zar6wno podczas rozciagania jak i $ciskania.

Intensywnos$¢ powstawania stref wydaje si¢ wyzsza wraz z redukcja Sredniej wielkoSci ziarna.

5. Liniowa zalezno$¢ Halla—Petcha jest spetniona we wszystkich temperaturach dla materiatéw o ziarnie
powyzej 3 um. W temperaturze 298K, przy dalszym rozdrobnieniu, relacja ta ulega zalamaniu na
skutek dominacji GBS. W temperaturach 78K i 4K zalezno$¢ Halla—Petcha pozostaje zachowana

niezaleznie od wielkoSci ziarna.

6. Wysokie wartoSci atermicznych komponentéw akumulacji dyslokacji ©; wyznaczone z zaleznoSci
©(0 — o,) w funkcji naprezenia efektywnego, wskazuja na mozliwa aktywnos¢ niebazalnych sys-
temow poslizgu dyslokacji podczas odksztalcenia w temperaturach kriogenicznych. Nizsze wartosci
komponentéw podczas deformacji w 298K Swiadcza o wyzszej aktywnosci procesow dynamiczne;j

odbudowy struktury.
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Dodatek A

Tekstury materialé6w wyjsSciowych oraz po

odksztalceniu w temperaturach 298K-4K

Dodatek [A] zawiera zbiér wszystkich zarejestrowanych figur biegunowych ( (0002), (1010) i (1011) ) czy-

stego magnezu o réznej Sredniej wielkoSci ziarna dla:
1. materiatéw wyjsciowych (Rysunek[A.T)),

2. materialéw po maksymalnym odksztalceniu plastycznym podczas jednoosiowego rozciagania w tem-
peraturach 298K (Rysunek[A.2), 78K (Rysunek [A.3)) oraz 4K (Rysunek [A.4)),

3. materialéw po maksymalnym odksztatceniu plastycznym podczas jednoosiowego §ciskania w tempe-
raturach 298K (Rysunek [A.5)), 78K (Rysunek[A.6) oraz 4K (Rysunek [A.7).

Z uwagi na objetos$¢ prezentowanych wynikéw, w zasadniczej czeéci pracy przedstawiono jedynie figury
(0002), ktére sa wystarczajace do zaprezentowania istotnych zmian w teksturze materiatéw po odksztatce-

niu.
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A. Tekstury materialéw wyjSciowych oraz po odksztatceniu w temperaturach 298K-4K
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Rysunek A.1: Figury biegunowe (0002), (1010) i (1011) materiatéw wyjSciowych Mg, o réznej Sredniej

wielkoS$ci ziarna.
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Rozcigganie, T=298K
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Rysunek A.2: Figury biegunowe (0002), (1010) i (1011) czystego magnezu o réznej Sredniej wielkoSci

ziarna, po maksymalnym odksztatceniu w probie jednoosiowego rozciagania w temperaturze 298K.
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Rozciaganie, T=78K

Rysunek A.3: Figury biegunowe (0002), (1010) i (1011) czystego magnezu o réznej Sredniej wielkoSci

ziarna, po maksymalnym odksztatceniu w prébie jednoosiowego rozciagania w temperaturze 78K.
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Rozciaganie, T=4K

Rysunek A.4: Figury biegunowe (0002), (1010) i (1011) czystego magnezu o réznej Sredniej wielkoSci

ziarna, po maksymalnym odksztatceniu w prébie jednoosiowego rozciagania w temperaturze 4K.
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Sciskanie, T=298K

(0002) (1010)

Rysunek A.5: Figury biegunowe (0002), (1010) i (1011) czystego magnezu o réznej Sredniej wielkoSci

ziarna, po maksymalnym odksztatceniu w prébie jednoosiowego Sciskania w temperaturze 298K.
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Sciskanie, T=78K

Rysunek A.6: Figury biegunowe (0002), (1010) i (1011) czystego magnezu o réznej Sredniej wielkoSci

ziarna, po maksymalnym odksztatceniu w prébie jednoosiowego Sciskania w temperaturze 78K.
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d=9um

Rysunek A.7: Figury biegunowe (0002), (1010) i (1011) czystego magnezu o réznej Sredniej wielkoSci

ziarna, po maksymalnym odksztatceniu w prébie jednoosiowego Sciskania w temperaturze 4K.
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Dodatek B

Obserwacje odksztalcenia plastycznego

in-situ

Dodatek [B] zawiera dodatkowe obserwacje SEM odksztatcenia plastycznego in-situ, prowadzone podczas
rozciagania w 298K. Na rysunku aktywnos$¢ GBS mozna §ledzié¢ za pomoca przesunig¢é siatki naniesio-

nej na material przed odksztalceniem. Konkretne przyktady zostaly oznaczone strzatkami.
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Rysunek B.1: Obserwacje in-situ SEM powierzchni probki Mg o Sredniej wielkosci ziarna 0,9 um z nanie-
siong siatka, przy réznych poziomach odksztalcenia (¢ = 0 <+ 50%) podczas rozciagania w temperaturze

298K. Strzatkami oznaczono przyktadowe przesunigcia siatki powstate w wyniku aktywnosci GBS.
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Schematyczne przedstawienie procesu wyciskania. Formowanie si¢ tekstury wyrobu zostato
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zenie, ktore po przekroczeniu krytycznej wartosct moze spowodowac emisje dyslokacji w
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Schematyczne przedstawienie modelu GND. Odksztatcenie plastyczne odbywa sig w dwdch
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Poslizg po granicach ziaren w materiale polikrystalicznym (wg. [116]). Pod wptywem na-
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cinkl X-yoraz y'-z.| . . . ... e e e e e
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Schemat przedstawia zaproponowany przed Ovid ka mechanizm rotacyjnego odksztatcenia
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ziaren (wg. [88)] . . . . . .
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(a) Przyktadowe krzywe eksperymentalne zarejestrowane podczas Sciskania ze stalymi
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cenia,m (b)) . . . . . . e

37

M. Walag Analiza deformacji plastycznej drobnokrystalicznego Mg [...] w zakresie temperatur 298K - 4K



SPIS RYSUNKOW

37

Zdjecia przedstawiajace probki do rozciagania (a) 1 Sciskania (b) zamontowane w urzadze-

niu do badan in-situ. (¢) Przyktadowa charakterystyka naprezenie - odksztaicenie zareje-

strowana podczas eksperymentow rozciggana in-situ czystego magnezu o Sredniej wielkosci

ziarna d = 0,9 ym. Widoczne spadki naprezenia, sa zwigzane z przerwaniem eksperymentu

w celu wykonania obrazowania SEM. W przypadku sciskania, wykonano dodatkowe obra-

B3

Schematyczne przedstawienie geometrycznych elementow poslizgu po granicach ziaren.

Zaadaptowano z [[176].| . . . . . . ...

in|

Obserwacije strukturalne czystego Mg w stanie po wyciskaniu z r6znym doborem jego para-

metrow (temperatura, wspotczynnik wyciskania). Przypisane numery koresponduja do tych,

zawartych w Tabel1 |4.1| Zdjecia wykonane w Swietle spolaryzowanym, przy takim samym

powigkszeniu.| . . . . .. Lo L e

%)

Mapy EBSD orientacji krystalograficznych, figury biegunowe {0002}, histogramy kata dez-

orientacjl granic ziaren oraz Sredniej wielkosci ziarna materiatow wyjsciowych o Sredniej

wielkosci ziarna (a) 9 um, (b) 5 um, (c) 3 um, (d) 1,5 um, (e) 0,9 um. LAGB, HAGB (ang.

low/high-angle grain boundaries) - granice niskiego (2 + 15°) 1 wysokiego (> 15°) kata.

KW - kierunek wyciskanmia,| . . . . . . ... o oo

i3

Mapy wartosci czynnika Schmida dla wybranych systemow poslizgu 1 blizniakowania wy-

znaczone w oparciu o pomiary EBSD materiatow wyjsciowych o Sredniej wielkosci ziarna:

(a) 9 um, (b) 5 um, (c) 3 um, (d) 1,5 um, (e) 0,9 um. Skala wartosci SF w zakresie 0 + 0, 5,

KW - kierunek wyciskanial . . . . .. . ... o oo

4.4

Zestawienie twardosci Vickersa materiatow wyjsciowych o sredniej wielkosct ziarna d row-

nej Y um, 5 um, 3 um, 1,5 um 10,9 um, w formie zaleznosci Halla-Petcha| . . . . . . . . ..

A3

Krzywe naprezenie rzeczywiste - odksztatcenie rzeczywiste zarejestrowane w probie jedno-

0S10WEgO rozciagania czystego magnezu o roznej wielkosci ziarna w temperaturze (a) 298K,

(b) 78K oraz (c) 4K. (d) Przyktadowe niestabilnosci naprgzenia zarejestrowane podczas roz-

ciagania probek o wielkosci ziarna 9 um oraz 0,9 um w temperaturze 4K.| . . . . . .. . ..

A6

Zestawienia porownawcze krzywych naprezenie rzeczywiste - odksztalcenie rzeczywiste

czystego magnezu o sredniej wielkosci ziarna (a) 9 um, (b) 5 um, (c) 3 um, (d) 1,5 um1 (e)

0,9 um zarejestrowanych w probie jednoosiowego rozciagania w temperaturach 298K, 78K

%

(a) Zaleznosci Halla-Petcha wyznaczone w oparciu o wyniki uzyskane w probach jedno-

osiowego rozciagania czystego magnezu o roznej Sredniej wielkosci ziarna w temperaturach

298K, 78K oraz 4K. o( - wspdtczynnik koncentracji naprezen, k£ - naprezenie tarcia siecl.

(b) Zestawienie wartosci granicy plastycznosct o, w funkcji temperatury dla poszczegol-

nych wielkosci ziarna. | . . . . . . . Lo

a3

Krzywe predkosci umocnienia © w funkcji naprezenia efektywnego (o — o,) uzyskane

podczas jednoosiowego rozciggania czystego magnezu o roznej wielkosci ziarna w tempe-

raturze (a) 298K, (b) 78K 1(c)4K.| . . . . . . . .. oo
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79

Zestawienie porownawcze krzywych predkosci umocnienia © w funkcji naprezenia efek-

tywnego (o0 —o, ) uzyskanych podczas jednoosiowego rozciggania czystego magnezu o Sred-

niej wielkosci ziarna (a) 9 um, (b) 5 um, (c) 3 um, (d) 1,5 um 1 (e) 0,9 um w temperaturze

298K, 78K 14K.|. . . . e

.10

Krzywe napregzenie rzeczywiste - odksztatcenie rzeczywiste zarejestrowane podczas jedno-

osiowego rozciggania ze skokowa zmiang predkosci odksztatcenia czystego magnezu o 16z-

nej wielkosci ziarna w temperaturze (a) 298K, (b) 78K oraz (c)4K.| . . ... ... ... ..

AT

Inzynierski parametr czutosci na predkosc odksztaicenia ,,m”wyznaczony w oparciu o eks-

perymenty skokowej zmiany predkosci odksztatcenia podczas rozciggania w temperaturze

(a) 298K, (b) 78K (c) 4K w funkcj1 odksztalcenia rzeczywistego dla czystego Mg o roznej

sredniej wielkosci ziarna. W przypadku odksztatcenia w temperaturze /8K oraz 4K, obszary

zakreskowane oznaczaja przedziat, w ktorym zawieraja si¢ Srednie wartosci parametru ,,m”

poszczegolnych probek.|. . . . . . ..o oo

55

G2

Wartosci objetosci aktywowanej AV™* w funkcji naprezenia efektywnego (o — 0, ), wyzna-

czone dla czystego magnezu o r6zne] wielkosct ziarna, w oparciu o eksperymenty skokowe;

zmiany predkosci odksztatcenia podczas rozciagania w (a) 298K, (b) 78K 1 (c) 4K. Do-

datkowa oS z prawej] strony, przedstawia wartos¢ AV ™ znormalizowang wzgledem wektora

Burgersa dyslokacji bazalnej (b>) wMg.| . . . . . . .. ...

56

713

Obserwacje SEM przetomow po rozcigganiu w 298K, 78K 14K czystego Mg o roznej Sred-

nie] wielkoSci ziarna.| . . . . . ..o L

A14

Obserwacje powierzchni przetlomow uzyskanych w probie jednoosiowego rozciagania

w temperaturze otoczenia czystego Mg o wielkosci ziarna (a) 9 um oraz (b) 0,9 um. Strzai-

kami1 oznaczono przyktadowe ptaszczyzny tupliwosci (a) lub mikrodotki wskazujace na cia-

gliwg charakterystyke pekania(b).| . . . . . . .. ..o oo o

@13

Krzywe naprezenie rzeczywiste - odksztatcenie rzeczywiste zarejestrowane w probie jedno-

osiowego Sciskania czystego magnezu o roznej wielkosci ziarna w temperaturze (a) 298K,

(b) 78K oraz (c) 4K. (d) Przyktadowa krzywa Sciskania, na ktorej schematycznie zaznaczono

poszczegolne etapy (stadia) odksztatcemia.| . . . . . . . ... Lo o Lo

F16

Zestawienia porownawcze krzywych naprezenie rzeczywiste - odksztalcenie rzeczywiste

czystego magnezu o Sredniej wielkosci ziarna (a) 9 um, (b) 5 um, (c) 3 um, (d) 1,5 um1 (e)

0,9 um zarejestrowanych w probie jednoosiowego Sciskania w temperaturach 298K, 78K 1

F17

(a) Zaleznosc1 Halla-Petcha wyznaczone w oparciu o wyniki uzyskane w probach jedno-

osiowego Sciskania czystego magnezu o roznej Sredniej wielkosci ziarna w temperaturach

298K, 78K oraz 4K. k - wspotczynnik koncentracji naprezen, oy - naprezenie tarcia siecl.

(b) Zestawienie wartosci granicy plastycznosci o, w funkcj1 temperatury dla poszczegol-

nych wielkosciziarna.|. . . . . . . . ...
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B8

Krzywe predkosci umocnienia © w funkcji naprezenia efektywnego (o — o, ) uzyskane pod-

czas jednoosiowego Sciskania czystego magnezu o réznej wielkosSci ziarna w temperaturze

(@) 298K, (b) 78K1(c)4K.| . . . . .

.19

Zestawienie porownawcze krzywych predkosct umocnienia © w funkcji naprezenia efek-

tywnego (o — o) uzyskanych podczas jednoosiowego sciskania czystego magnezu o sred-

niej wielkosct ziarna (a) 9 um, (b) 5 um, (c) 3 um, (d) 1,5 um 1 (e) 0,9 um w temperaturze

298K, 78K 1 4K. Kropkami oznaczone zostaty zakresy gwattownego spadku wartoscit ©.| . .

65

A20

Inzynierski parametr czutosci na predkos¢ odksztalcenia ,,m” w funkcj1 odksztalcenia rze-

czywistego dla czystego Mg o roznej Sredniej wielkosci ziarna, wyznaczony w opar-

ciu o proby jednoosiowego Sciskania ze statymi predkosciami odksztalcenia w (a) 298K,

(b) 78K. (c) Wartosci objetosci aktywowanej AV™* w funkcji naprezenia efektywnego

(o0 — o0y), wyznaczone dla czystego magnezu o réznej wielkosci ziarna, podczas $ciskania

ze statymi predkosSciami odksztatcenia w 298K. Dodatkowa oS z prawej strony, przedstawia

warto$¢ AV* znormalizowana wzgledem wektora Burgersa dyslokacji bazalnej (b°) w Mg .

67

i%]|

Figury biegunowe (0002) czystego magnezu o roznej sredniej wielkosci ziarna po maksy-

malnym odksztalceniu (Tabela |4.3) w probie jednoosiowego rozciggania w temperaturach

298K, 78K oraz 4K.|. . . . . .o

22

Figury biegunowe (0002) czystego magnezu o rozne] sredniej wielkosci ziarna po mak-

symalnym odksztatceniu (Tabela [4.4) w probie jednoosiowego Sciskania w temperaturach

208K, 78K oraz 4K.|. . . . . .

70

A23

Obserwacje SEM powierzchni probek o d = 5 um (a) 1 0,9 um (b) po rozciaganiu w 298K.

SB (ang. slip band) - pasmo lokalizacji odksztatcenia.|. . . . . . . .. .. ... ... ...

72

B4

Mapy EBSD orientacy krystalograficznych, histogramy wartosci kata dezorientacji granic

ziaren oraz mapy parametrow KAM zmierzone dla materiatow o Sredniej wielkoSci ziarna 5

um po maksymalnym odksztatceniu w probie jednoosiowego rozciagania w temperaturach

298K, 78K 14K. KR - kierunek rozciagania,| . . . . . .. ... oo oL

#7235

Mapy EBSD orientacyi krystalograficznych, histogramy wartosci kata dezorientacji granic

ziaren oraz mapy parametrow KAM zmierzone dla materiatow o sredniej wielkosci ziarna

0,9 um po maksymalnym odksztatceniu w probie jednoosiowego rozciaggania w temperatu-

rach 298K, 78K14K. KR - kierunek rozciggamia.| . . . . . . .. ... ... oL L.

A76

Obserwacje SEM powierzchni probki o d = 0,9um po Sciskaniu w 298K. SB (ang. slip band)

- pasmo lokalizacyi odksztatcenia.| . . . . . . ... L Lo

G27

Mapy EBSD orientacji krystalograficznych, figury biegunowe {0002}, histogramy kata dez-

orientacjl granic ziaren oraz mapy parametrow KAM 1 GOS zmierzone dla materiatu wyj-

Sciowego o Sredniej wielkoSci ziarna 5 um oraz po odksztalceniu ¢ = 3%, ¢ = 10% oraz

Emaz = 18% w probie jednoosiowego Sciskania w temperaturze 298K.|. . . . . . . ... ..

Tl
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28

Mapy EBSD orientacji krystalograficznych, figury biegunowe {0002}, histogramy kata dez-

orientacji granic ziaren oraz mapy parametrow KAM 1 GOS zmierzone dla materiatu wyj-

sciowego o sredniej wielkosci ziarna 0,9 um oraz po odksztatceniu ¢ = 3%, ¢ = 10%,

e = 20% oraz e,,4: = 38% w probie jednoosiowego Sciskania w temperaturze 298K.| . . . .

29

Mapy EBSD rozkfadu orientacji krystalograficznych, histogramy wartosci kata dezorientacji

granic ziaren oraz mapy parametrow KAM, zmierzone dla materialow o sredniej wielkosci

ziarna S5 um oraz 0,9 um, po maksymalnym odksztatceniu w probie jednoosiowego sciskania

w temperaturach 78K i 4K. KS - kierunek $ciskania.. . . . . . . ... ... ... ... ...

79

5.1

Wartosci 1nzynierskiego parametru czutosci na predkosc odksztatcenia ,,m” oraz objetosci

aktywowanej AV™ w funkcji Sredniej wielkosci ziarna, wyznaczone podczas prob jedno-

oslowego rozciagania 1 Sciskania w temperaturze 298K. Ze wzgledu na bardzo wysokie

poczatkowe wartosci AV™ z rownoczesnie ujemnymi wartosciami ,,m” zarejestrowanymi

podczas Sciskania probek o d =9 pm 15 pm, rzeczywiste wartosci nie zostaty zamieszone

na wykresie. Ekstrapolacja w strong tych punktow zostata oznaczona liniami przerywanymi.|

52

Obserwacje 1n-situ SEM powierzchni probki Mg o sredniej wielkosci ziarna 0,9 um, przy

roznych poziomach odksztatcenia (¢ = 0+-40%) podczas rozciagania w temperaturze 298K.

Strzatka oznaczono ptaszczyzne wzdiuz ktorej nastgpuje przesunigcie sasiadujacych ziaren.| .

53

Obserwacje 1n-situ SEM siatki naniesionej na powierzchnig probki Mg o wielkosci ziarna

0,9 um przed (a) 1 po odksztatceniu 10% (b) 1 15% (c) w probie jednoosiowego rozciagania

w temperaturze 298K. Strzatkami zaznaczono przyktadowe przesunigcia siatki zwiazane z

efektem poslizgu po granicach ziaren.| . . . . . . .. .. ... . L o oL

54

Obserwacije in-situ SEM (a-d) oraz mapy EBSD (e-h) odksztatcenia plastycznego Mg o Sred-

niej wielkosci ziarna 0,9 um podczas jednoosiowego Sciskania w temperaturze 298K.|. . . .

55

(a) Wartosci krytycznego naprezenia Scinajacego CRSS dla blizniakowania {1012}, syste-

mow poslizgu dyslokacji oraz poslizgu po granicach ziaren GBS w funkcj1 wielkosci ziarna

dla czystego Mg (wg. [161]]) (b) Eksperymentalne wyniki wartosci granicy plastycznosci

uzyskane w pracy wraz z zakresami wielkosci ziarna w ktorych nastgpuje aktywacja GBS.| .

56

Wartos¢ krytycznego naprezenia Scinajacego CRSS w funkcji wielkosci ziarna dla poslizgu

bazalnego <a> oraz GBS dla czystego magnezu w temperaturach 298K 1 77K (wg. [[173]]).

Zielony obszar odpowiada zakresow1 wielkosci ziarna probek badanych w niniejszej pracy.| .

57

Whplyw wielkoSci ziarna na wspolczynnik asymetrii granicy plastycznoSci. * - dla poréwna-

nia wartosci dla Mg o wielkosci ziarna 183 um oraz 76 um [170,189] . . . . . . . ... ..

5.8

Zaleznosci ©(o — o,) w funkcji naprezenia efektywnego, wyznaczone dla czystego ma-

gnezu o rozne] wielkosci ziarna podczas jednoosiowego rozciagania w temperaturze (a)

298K, (b) 78K 1(c) 4K . . . . .

5.9

Zaleznosci © (o — 0,) w funkcji naprezenia efektywnego, wyznaczone dla czystego ma-

gnezu o roznej wielkosci ziarna podczas jednoosiowego Sciskania w temperaturze (a) 298K,

(b) 78K 1 (¢) 4K. Przyktad wyznaczenia wartosci Oy (d).| . . . . . . . . ... ...

M. Walag Analiza deformacji plastycznej drobnokrystalicznego Mg [...] w zakresie temperatur 298K - 4K



SPIS RYSUNKOW 133
[5.10 Gestosc dyslokacji pg w funkcji naprezenia efektywnego (o — o) podczas jednoosiowego |
| rozciagania czystego magnezu o Sredniej wielkosci ziarna (a) 9 um, (b) 5 um, (c) 3 um, (d) |
| 1,5um1i (e) 0,9 um w temperaturze 298K, 78K 14K, . . ... .. .. o oo 97
[5.11 Gestos¢ dyslokacji pg w funkcji naprezenia efektywnego (o — o) podczas jednoosiowego |
| sciskania czystego magnezu o Sredniej wielkosci ziarna (a) 9 um, (b) 5 um, (c) 3 um, (d) 1,5 |
| pum 1 (e) 0,9 um w temperaturze 298K, 78K 14K.| . . .. ... ... oo oL 98
[5.12 Zestawienia porownawcze makrofotografii probek o wielkosci ziarna 51 0,9 um po maksy- |
| malnym odksztalceniu w temperaturze 298K w probach rozciagania (a) 1 Sciskania (b).| . . . 100
[A.1 Figury biegunowe (0002), (1010) i (1011) materiatéw wyjsciowych Mg, o réznej Sredniej |
L wielkoScrziarnal . . . . . . ..o e e e 104
|A.2  Figury biegunowe (0002), (1010) i (1011) czystego magnezu o réznej Sredniej wielkosci |
| ziarna, po maksymalnym odksztatceniu w probie jednoosiowego rozciagania w temperatu- |
[ rze 208K . . e 105
|A.3  Figury biegunowe (0002), (1010) i (1011) czystego magnezu o r6znej Sredniej wielkosci |
| ziarna, po maksymalnym odksztatceniu w probie jednoosiowego rozciagania w temperatu- |
| rze T8K . . e 106
[A.4  Figury biegunowe (0002), (1010) i (1011) czystego magnezu o r6znej Sredniej wielkosci |
| ziarna, po maksymalnym odksztatceniu w probie jednoosiowego rozciggania w temperatu- |
[ rze 4K, . e 107
|A.5 Figury biegunowe (0002), (1010) i (1011) czystego magnezu o réznej Sredniej wielkosci |
| ziarna, po maksymalnym odksztatceniu w probie jednoosiowego Sciskania w temperaturze |
| 208K . 108
|A.6 Figury biegunowe (0002), (1010) i (1011) czystego magnezu o réznej Sredniej wielkoSci |
| ziarna, po maksymalnym odksztatlceniu w probie jednoosiowego sciskania w temperaturze |
3 109
|A.7 Figury biegunowe (0002), (1010) i (1011) czystego magnezu o réznej Sredniej wielkosci |
| ziarna, po maksymalnym odksztatceniu w probie jednoosiowego Sciskania w temperaturze |
I < 110
IB.1  Obserwacje m-situ SEM powierzchni probki Mg o sredniej wielkosci ziarna 0,9 um z na- |
[ niesiona siatka, przy roznych poziomach odksztalcenia (¢ = 0 + 50%) podczas rozciagania |
| w temperaturze 298K. Strzatkami oznaczono przykiadowe przesunigcia siatki powstate w |
| wyniku aktywnosci GBS . . . . . . .. o 112
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