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1. Wstep

W obecnych czasach liczne gatezie przemyshu poszukujg tworzyw cechujacych si¢ wysoka
wytrzymato$cia, lekkos$cig i niskimi kosztami produkcji. Innymi pozgdanymi cechami takich
materialow jest niepodatnos$¢ na defekty mechaniczne lub powstawanie peknigé. W obrebie
materiatow metalicznych rozwigzaniem moga by¢ materiaty ultradrobnoziarniste, ktore
cechujg si¢ powyzszymi wlasciwosciami. Wytwarza si¢ je za pomoca grupy technik zwanych
intensywnym odksztalceniem plastycznym (ang. severe plastic deformation). Do grona tych
technik zaliczamy migdzy innymi skrgcanie pod wysokim cisnieniem (HPT), cykliczne
wyciskanie $Sciskajace (CEC), ciaggte faldowanie 1 zginanie (CCB) oraz metody wykorzystane
do odksztatcenia probek badanych w tej pracy- walcowanie oraz wyciskanie przez kanat

katowy(ECAP) [1].

Celem ponizszej pracy jest zbadanie zmian struktury zachodzacych w walcowanej probce
miedzi, jakie zaszly w ciggu 29 miesiecy od odksztalcenia, oraz porownanie otrzymanych
wynikOw z rozszerzong analizg probki aluminiowej po 5 latach od poddania jej procesowi
ECAP. Na podstawie wynikow otrzymanych dla probki aluminium podejrzewa si¢, ze w
wyniku uptywu czasu zaczng pojawiac si¢ nowe zarodki ziaren, ktore stang si¢ centrami
rekrystalizacji. Mozna wiec spodziewac si¢ zmniejszenia $redniej wielkosci ziaren oraz
zmniejszenia parametrow charakteryzujgcych $rednie roznice orientacji (dezorientacje),
opisywanych przez parametry GAM, KAM i GOS w analizie map uzyskiwanych technikg
dyfrakcji wstecznie rozproszonych elektronéw (technika EBSD). Poniewaz jednak
temperatura topnienia miedzi (1 085 °C) jest znacznie wigksza niz temperatura topnienia
aluminium (660,3 °C), podejrzewa si¢, ze zmiany te dla probki miedzianej beda znacznie

mniej widoczne.

Ponizsza praca sklada si¢ z trzech gtéwnych czgsci. W pierwszej z nich omoéwiono metody
wytwarzania silnie odksztalconych materiatéw oraz sposdb pomiaru parametrow badanych

probek.

W drugiej cz¢sci pracy zaprezentowano wyniki zaawansowanych badan przeprowadzonych
na probce aluminium bedacych rozszerzona analizg jaka przeprowadzono w pracy
inzynierskiej. Skupiono si¢ przed wszystkim na wyznaczeniu tekstur, rozktadu czynnika
jakosci obrazu oraz obliczeniu energii zgromadzonej 1 ggstosci dyslokacji na podstawie

parametru KAM, ktory uzyskano juz w pracy inzynierskie;.



W ostatniej czesci pracy przedstawiono wyniki badania walcowanej probki miedzi na
przestrzeni paru lat po jej odksztatceniu. Uzyskano jej podstawowe parametry takie jak:
srednia wielkos¢ ziaren, parametry GAM, KAM, GOS, a takze energi¢ zgromadzong i gestos¢
dyslokacji. Na uwage zastuguje takze fakt, ze pomiary wykonano w ciggu catego okresu
trwania eksperymentu, nie tylko na jego poczatku i koncu, co pozwala zaobserwowaé

cigglos¢ zachodzacych procesow.

2. Krotki opis techniki wstecznego rozpraszania elektronéw (EBSD) oraz
sposobu przygotowania probek

2.1. Technika EBSD

Metoda elektronéw wstecznie rozproszonych pozwala migdzy innymi na okreslenie orientacji
sieci krystalicznej pojedynczych punktow pomiarowych oraz ziaren materiatu, dezorientacji
sieci krystalicznej migdzy punktami pomiarowymi oraz ziarnami, lokalnej tekstury w
badanym obszarze czy tez okreSlenie czynnika jako$ci obrazu (IQ) dla poszczegdlnych

punktow.

Pierwotna, padajaca na probke, monochromatyczna wigzka elektronéw jest najpierw
rozpraszana w materiale tworzgc wachlarz mniejszych wigzek o réznych energiach,
biegngcych w roznych kierunkach. Nastepnie te rozproszone elektrony ulegajg dyfrakcji na

ptaszczyznach krystalograficznych materiatu.
Warunek dyfrakcji opisany jest przez prawo Braggow:
nil = Zdhkl sin (0) (1)

gdzie:
A —dlugosé fali
dnu — odleglosé miedzyplaszczyznowa dla ptaszczyzn (hkl),

0 — kgt rozproszenia,
N — rzqd refleksu.

Rozproszone wstecznie elektrony tworza dwa tak zwane stozki Kossela. Poniewaz maja one
bardzo szerokie katy rozwarcia, rzuty stozkow na ekran luminofora lub kamery tworza dwie

réwnolegle linie proste. Charakterystyczny uktad takich linii pochodzacych od réznych



ptaszczyzn krystalograficznych, na ktdrych rozproszylty si¢ elektrony, nazywa si¢ pasmami

Kikuchiego (Rys 1).

Nastepnie tworzy si¢ model, w ktoérym teoretycznie obliczone pasma Kikuchiego dopasowuje
si¢ do pasm obserwowanymi podczas pomiaru, z zatozong wczesniej doktadnoscia. Z tak
otrzymanych danych mozna wyznaczy¢ orientacj¢ sieci krystalicznej w danym punkcie

pomiarowym.

W celu utatwienia automatycznej indeksacji obrazu dyfrakcyjnego linie Kikuchiego w
ptaszczyznie XY przeksztalca si¢ w punkty do przestrzeni p-6. Dokonuje sie tego z pomoca
transformacji Hough’a, ktora pomaga w znalezieniu linii sSrodkowej pomigdzy dwiema liniami
pochodzacymi od stozkow Kossela, ograniczajacymi dane pasmo. Zaktada ona, ze dowolna
prosta przechodzaca przez dany punkt w ptaszczyznie XY moze by¢ opisana za pomocg
wektora jej odlegtosci p od poczatku uktadu wspotrzednych oraz kata 8 migdzy tym

wektorem i osig X. Transformacja ta ma nastgpujaca postac:
p = x cos(0) + y sin(0) (2)

Z tak otrzymanych punktow w przestrzeni Hough’a wylicza si¢ ponownie linie Kikuchiego i

poddaje si¢ analizie lub poréwnaniu z zestawem wzorcow [2] [3].




Rys. 1 Schemat uktadu pomiarowego w technice EBSD: 1. Kolumna optyczna formuje wigzke
fotoelektronow, 2. Elektrony padajq na probke pod kqtem 70°, 3. Kamera CCD rejestruje
obraz, 4. Sterownik, 5. Komputer, 6. Obraz dyfrakcyjny [4]

2.2. Intensywne odksztalcenia plastyczne realizowane metoda przeciskania przez kanal
katowy (ECAP)

W procesie ECAP probka jest kilkukrotnie przeciskana przez kanat katowy. Kanat katowy
mozna opisa¢ jako dwie potaczone ze sobg rury pod okre§lonym katem ¢ (W naszym
przypadku ¢=120°). Probka po przejsciu przez kanal moze zosta¢ przez niego przepuszczona
ponownie bez obrotu albo po obroceniu o kat 90°, -90°, lub 180°. W zaleznosci od sekwencji
przeprowadzonych obrotow probka moze przej$¢ jedng z kilku dostepnych drog
odksztalcenia. Powoduje to wybdr réznych ptaszczyzn $cinania w probee, w zaleznosci od

wybranej drogi odksztatcenia.

Jednak po wyciskaniu nie mozna od razu poddac probki kolejnemu procesowi ECAP. Nalezy
ja wczesniej przygotowac do kolejnego przejscia przez kanat katowy. Procedura
przygotowania sktada si¢ z nastepujacych etapow: ucigcie zdeformowanej koncowki sztabki,
dopasowanie ksztattu probki do ksztattu otworu, usunigcie ostrych elementéw probki oraz

pokrycie probki smarem [5][6][7].

N

Rys. 2 Geometria procesu ECAP i uktad odniesienia zwigzany z pomiarami EBSD (rysunek
wiasny opublikowany w [18]).



3. Modyfikacja wlasnosci aluminium odksztalconego technika ECAP po 5
latach przechowywania w temperaturze pokojowej

3.1. Mapy orientacji EBSD

Pomiary map orientacji zostaly wykonane na powierzchniach probek o wymiarach 200 um x
100 pum z krokiem co 0.2 lub 0.3 pum w $rodkowych czgséciach ptaszczyzny probek Y — Z
(Rys. 3). Reprezentatywne czgsci map dla probek po 4 i 8 przejsciach ECAP, bezposrednio po
deformac;ji (,,0 lat”) 1 pig¢ lat pdzniej (,,5 lat”) pokazano na Rys. 4. Mozna zauwazy¢, ze
wystepuje znaczna rdéznica miedzy mapami dla probek ,,5 lat” i mapami ,,0 lat”. W zwigzku z
tym mozna oczekiwac, ze parametry mikrostruktury i tekstury dla tych map takze si¢ r6znig.

Problemy te omowiono w ponizszych sekcjach.
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Rys. 3 Fragmenty map orientacji EBSD dla probek po 4 i 8 przejsciach ECAP,

bezposrednio po deformacji (,,0 lat”) i piec¢ lat pozniej (,,5 lat”).
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3.2. Wielko$¢ ziaren

Jedna z podstawowych charakterystyk mikrostruktury jest §rednia powierzchnia ziarna. Jej
wartosci dla probek po 4 i 8 przejsciach ECAP, uzyskane przy uzyciu sredniej arytmetycznej,
pokazano na Rys. 4.

Zasadniczo, wyniki przedstawione w tej pracy dotycza ziaren przy definicji ich granic
posiadajacych dezorientacje rowng 15° (46 = 15°); jednak wyjatkowo na Rys. 4 pokazano

rowniez przypadek dla A6=5° w celach poréwnawczych.

Ogdlny wniosek jest taki, ze probki ,,5 lat” maja mniejsze ziarna niz probki ,,0 lat”.
Zmniejszenie to jest bardziej wyrazne dla probek po 4 przejsciach ECAP niz po 8 przejsciach;
szczegoblnie jest to dobrze widoczne w przypadku definicji granic opartej na warunku

AG=5° - Rys. 4.

Nalezy zaznaczy¢, ze §rednia powierzchnia ziaren dla poczatkowego materialu wynosita
okoto 560 mu? przy definicji ziarna rownej 460 = 15° i okoto 90 mu? przy definicji ziarna
réwnej AO = 5° A zatem po odksztalceniu technika ECAP obserwuje si¢ znaczne

zmniejszenie $redniej powierzchni ziarna w porownaniu ze stanem poczatkowym.

Zmniejszenie wielkosci ziarna po 5 latach mozna wytlumaczy¢ postepujacym w temperaturze
pokojowej procesem zdrowienia aluminium: powstajg nowe zarodki rekrystalizacji i

pojawiaja si¢ liczne male ziarna.

A0 =15° A0=5°

280 44 355

N

Srednia arytmetyczna
wielko$¢ ziaren [um?]

ot

Srednia arytmetyczna
wielko$¢ ziaren [um?]
=
o (03] = (0] N (0] w

4 przejscia 8 przejs¢ 4 przejscia 8 przejsc

Rys. 4 Srednia powierzchnia ziaren dla probek po 4 i 8 przejsciach ECAP, bezposrednio po

odksztatceniu (,,0 lat”) i piec lat pozniej (,,5 lat”). Przedstawiono wyniki otrzymano dla
dezorientacji granic ziaren rownej A0 = 15° oraz A0 =5°.
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Powyzszy efekt jest rowniez widoczny, jesli zbadane zostang rozktady wielkosci ziaren —

Rys. 5. W przypadku 4 przejs¢ ECAP wigkszos¢ duzych ziaren o rozmiarach od 10 um do 35

pum zanika po 5 latach, a w przypadku 8 przej$¢ dzieje si¢ tak dla ziaren o rozmiarach od 7

um do 15 um.

Jak wspomniano, efekt ten mozna wytlumaczy¢ tworzeniem si¢ zarodkow rekrystalizacji i
wzrostem nowych, mniejszych ziaren, wewnatrz wigkszych starych ziaren, co thumaczy

zanikanie tych ostatnich.

Ogolnie mozna stwierdzié, ze istotna zmiana mikrostruktury aluminium, przejawiajaca si¢
zmniejszeniem wielkos$ci ziaren, nastepuje po kilku latach zdrowienia w temperaturze

pokojowe;j.
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Rys. 5 Rozktady wielkosci ziaren dla probek po 4 i 8 przejsciach ECAP, bezposrednio po
odksztatceniu (,,0 lat”) i pie¢ lat pozniej (,, 5 lat”). Pokazane wyniki otrzymano dla
dezorientacji orientacji granicy ziaren A6 =15° (wynik wfasny opublikowany w [18]).

3.3. Rozklady dezorientacji
Rozktad dezorientacji dla zdefiniowanych ziaren obliczono dla prébek ,,0 lat” 1,,5 lat” po 4 1
8 przejsciach ECAP - Rys. 6 a i ¢. Rozktady dezorientacji obliczono rowniez dla probek w

pelni zrekrystalizowanych po 4 i 8 przej$ciach ECAP, a takze dla materiatu wyj$ciowego -
Rys. 6 bid.

Porownujac rozktady dezorientacji probek ,,0 lat” 1,,5 lat”, mozna zauwazy¢ zmiang w
przypadku materiatu po 4 przejsciach - Rys. 6a. Wigcej dezorientacji miedzy 20°,a 45°
pojawito sie po pieciu latach, przy rownoczesnym zmniejszeniu udziatu dezorientacji migdzy
50°1 63° . Natomiast rozktady dezorientacji dla analogicznych probek po 8 przejsciach ECAP

praktycznie si¢ nie zmienity - Rys. 6 C.

Nalezy jednak podkresli¢, ze rozktady dezorientacji dla zdeformowanych probek roznig si¢
znacznie od rozktadow dla materiatu poczatkowego - Rys. 6b. Co si¢ tyczy rozktadow dla
probek po 4 i 8 przejsciach ECAP i nastepnie zrekrystalizowanych (por. Rys. 6b i d) to sa one

podobne i zblizone do losowego rozktadu orientacji (wykres Mackenzie’go).

Mozna zatem stwierdzi¢, ze zmiana dezorientacji po pigciu latach jest bardziej widoczna w
probce po 4 przejsciach ECAP niz w probee po 8 przejéciach. Potwierdza to rowniez wynik
uzyskany na podstawie wspotczynnika jakosci obrazu (omoéwiony w nastepnej sekcji), ktory
wskazuje, ze w probcee po 4 przejsciach ECAP miat miejsce bardziej intensywny proces

zdrowienia.
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Rys. 6 Rozklady dezorientacji pomiedzy zdefiniowanymi ziarnami (granice okreslono dla
A6=15°): a) dla probek ,,0 lat” i ,,5 lat” po 4 przejsciach ECAP, b) dla w petni
zrekrystalizowanej probki po 4 przejsciach ECAP oraz dla materiatu wyjsciowego, c) dla
probek ,,0lat” i,,5 lat” po 8 przejsciach ECAP, d) dla w petni zrekrystalizowanej probki po
8 przejsciach ECAP oraz dla losowego rozkladu orientacji (wykres Mackenzie ’'go) (wynik
wiasny opublikowany w [18]).
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Rys. 7 Udziatl granic niskokgtowych (2° < 6 < 15°) oraz wysokokgtowych (6> 15°) dla probek
L0lat” 1,5 lat” po: a) 4 przejsciach ECAP, b) 8 przejsciach ECAP (wynik wiasny
opublikowany w [18]).

Inng wazng charakterystyka materiatlu sg typy granic miedzy ziarnami i ich udziaty. Granice
zostaly podzielone na dwie kategorie: granice niskokatowe z dezorientacjami zawierajacymi
si¢ miedzy 2° i 15° oraz granice wysokokatowe z dezorientacjami powyzej 15°. Ogolny
whniosek jest taki, ze dla probki po 8 przejsciach udziat granic niskokatowych jest mniejszy
niz dla préobki po 4 przejs$ciach (i odpowiednio wigkszy jest udzial granic wysokokatowych) -

Rys. 7.

Ponadto w obu przypadkach odksztatcenia (tj. po 4 i 8 przejsciach ECAP) udziat granic
niskokatowych zmniejszyt si¢ po 5 latach, a udzial granic wysokokatowych wzrdst. Ten
wynik wskazuje, ze nowe ziarna powstale podczas zdrowienia w temperaturze pokojowe;j

maja na ogot wigksze dezorientacje ze swoimi sasiadami.

3.4. Rozklady czynnika jakosci obrazu (1Q)

Wspoélezynnik jakosci obrazu (I1Q) jest kolejnym waznym parametrem w analizie danych
EBSD. Parametr IQ charakteryzuje si¢ wysokimi warto§ciami w obszarach probki, w ktorych
sie¢ krystaliczna jest dobrze zdefiniowana (mata ilos¢ defektow), a zatem linie dyfrakcyjne sa

ostre i intensywne. Wykazano, ze rozktad wspotczynnika IQ mozna zastosowac¢ do
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oszacowania zrekrystalizowanej frakcji materialu. Szczegdétowy schemat takich obliczen

przedstawiono w [8].

Rozktad wspoétczynnika 1Q dla prébek odksztatconych (,,0 lat™), dla probek po pieciu latach
zdrowienia (,,5 lat”), a takze dla probek w petni rekrystalizowanych przedstawiono na Rys. 8.
Przedstawiono wyniki dla materiatéw po 4 i po 8 przejsciach ECAP. Rozktady wspotczynnika
IQ dla probek zrekrystalizowanych sg silnie przesunigte do wyzszych warto$ci w porownaniu
z probkami odksztatconymi (,,0 lat”) dla obu przypadkéw 4 1 8 przejs¢ ECAP. Natomiast
rozktady 1Q dla prébek ,,5 lat” znajdujg si¢ w pozycjach posrednich.

Roéznica migdzy rozktadami dla probki ,,5 lat” oraz ,,0 lat” jest wyrazniej zaznaczona dla
materiatu po 4 przejsciach ECAP niz dla materialu po 8 przej$ciach. Na podstawie algorytmu
przedstawionego w [8] mozna oszacowa¢ minimalng i maksymalng zrekrystalizowang czgs¢
obje¢tosci dla kazdej probki. Uzyskane wyniki dla probek ,,5 lat” po 4 i 8 krokach ECAP

przedstawiono na Rys. 9. Schemat metody obliczeniowej przedstawiono w Zatgczniku 1.

Jak wspomniano, w tego rodzaju obliczeniach mozna okresli¢ tylko dolng 1 gorng granice
zrekrystalizowanej objetosci. Otrzymano nastepujgce wartos$ci: minimalna i maksymalna
rekrystalizowana objetos¢ dla probki po 4 przej$ciach wynosi 30,7% 1 63,5%, a dla probki po
8 przejsciach ECAP wynosi odpowiednio: 14,8% 1 48,7%. Dlatego oczywiste jest, Ze proces

zdrowienia i rekrystalizacji byt bardziej zaawansowany w probkach po 4 przejSciach ECAP.

4 przejscia

o = N w »
oculkrUNULwWwL LWL
a: »

e,
'}ﬁii:!iﬁ]c

1

frakcja znormalizowana

IQ znormalizowane

@®0lat @5lat ®zrekrystalizowane
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Rys. 8 Rozktad znormalizowanego wspotczynnika 1Q dla probek po 4 i 8 przejsciach ECAP:
probki ,,0 lat”, ,,5 lat” i w pelni zrekrystalizowane (po procesach ECAP) (wynik wiasny
opublikowany w [18]).
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Rys. 9 Minimalny i maksymalny udzial objetosci materiatu w ktorej zaszta rekrystalizacja po
5 latach dia probki po 4 i 8 przejsciach ECAP (wynik wfasny opublikowany w [18]).

3.5. Rozdrobnienie ziaren, energia zgromadzona i gestos¢ dyslokacji

Oprocz zmniejszenia $redniej wielko$ci ziaren rowniez ich rozdrobnienie (ktorego miarg jest
rozrzut orientacji wewnatrz ziaren) oraz sredni kat dezorientacji mi¢dzy punktami

pomiarowymi majg istotny wptyw na wtasciwosci materiatu. Trzy parametry, ktore
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charakteryzujg powyzsze efekty, zostaly okreslone na podstawie zmierzonych map orientacji
(za pomocg techniki EBSD). Sa to: rozrzut orientacji w ziarnach (GOS), srednia dezorientacja
mi¢dzy punktami pomiarowymi wewnatrz ziaren (GAM) oraz $rednia dezorientacja mi¢dzy
wszystkimi punktami pomiarowymi w mapie (KAM). Parametry te zostaty obliczone dla

materialu wyjsciowego oraz dla probek ,,0 lat” i ,,5 lat” po 4 i1 8 krokach ECAP - Rys. 10.

Parametr GOS wyraza $redni rozrzut orientacji mierzonych punktéw wewnatrz ziaren od ich
srednich wartosci. Dlatego charakteryzuje on niejednorodnos¢ ziaren probki. Parametr KAM

wyraza $rednig dezorientacj¢ miedzy sasiednimi punktami dla catej probki.

Natomiast parametr GAM charakteryzuje $rednig dezorientacj¢ migdzy sasiadujacymi
punktami, ale tylko we wnetrzu ziaren (punkty na granicach ziaren sg wykluczone). Jak widaé

na Rys. 10, te trzy parametry maja wyraznie nizsze wartosci dla probek ,,5 lat” niz dla ,,0 lat”.

Jest to efekt zdrowienia i rekrystalizacji, ktore mialy miejsce w probkach w czasie 5 lat.
Mozna réwniez zauwazy¢, ze parametry GAM 1 KAM sg w przyblizeniu na tym samym
poziomie dla probek ,,5 lat” jak dla materiatu poczatkowego; oznacza to, ze w probkach ,,5

lat” zaszto juz w wysokim stopniu zdrowienie.

Nalezy rowniez zauwazy¢, ze wartosci GOS dla probek ,,0 lat” i,,5 lat” sg nizsze niz dla
materiatu poczatkowego. Efekt ten mozna wytlumaczy¢ znacznie mniejszg wielko$cig ziarna
w tych probkach w poréwnaniu z materialem poczatkowym (dla niego $rednia powierzchnia
ziarna wynosita 560 pm?, ale dla probek po 4 i 8 przejsciach wynosita odpowiednio 2,80 um?
i 1,08 pm?). Méwiac wprost, w mniejszych ziarnach z natury rzeczy wystepuje znacznie

mniejsza niejednorodno$¢ niz w ziarnach wiekszych.
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Rys. 10 Rozrzut orientacji wewngtrz ziaren (GOS), Srednia dezorientacja wewngtrz ziaren
(GAM) i srednia dezorientacja miedzy punktami pomiarowymi mapy (KAM) dla probek ,,0
lat” i,,5 lat” po 4 i 8 przejsciach ECAP. Parametry KAM i GAM obliczono dla dezorientacji
maksymalnych 15 (wynik wfasny opublikowany w [18]).

Inne interesujace dane, ktoére mozna uzyskaé z pomiarow metodg EBSD, to informacje o

energii zmagazynowanej i gestosci dyslokacji - por. [9][10][11][12].

Zauwazono najpierw, ze w oparciu o wyznaczone rozktady dezorientacji mozliwe jest
oszacowanie gestosci dyslokacji tworzacych granice niskokatowe w materiale. Nalezy jednak
pamigtac, ze takie podejscie daje dolne oszacowanie, poniewaz nie wszystkie dyslokacje
powoduja dezorientacje w materiale. Na podstawie wartosci KAM (obliczonych dla
dezorientacji w granicach 5°) mozna obliczy¢ gestos¢ dyslokacii, stosujgc relacje [10]:
af (2)

P~ bd
gdzie: wartos¢ KAM (w granicach do 5°) jest podstawiona w miejsce €, b jest wartoscia
wektora Burgersa (réwng 0.286 nm dla aluminium), d jest wielko$cig kroku w analizie EBSD
oraz o wynosi 2 dla granic pochylonych oraz 4 dla granic skrgconych (w obecnych

obliczeniach przyjeto o = 3).

Gestos¢ dyslokacji obliczono dla probki po 8 przejsciach ECAP (z nastepujacymi danymi:

6 rowne 1.274° dla probki ,,0 lat”, € réwne 0.905° dla probki ,,5 lat”, d = 0.2 um) i
poréwnano z gestoscig dyslokacji obliczong dla materiatu poczatkowego (z nast¢pujgcymi
danymi: @ rowne 0.729° dla materiatu poczatkowego, d = 0.35 um). Otrzymano nast¢pujgce
wartosci gestosci dyslokacji: 1.17x10%° 1/m? dla probki ,,0 lat”, 8.29x10* 1/m? dla probki ,,5

lat oraz, dla poréwnania, 3.81x10%* 1/m? dla materiatu poczatkowego.

Nastepnie warto$¢ energii zmagazynowanej w jednostce objetosci obliczono wedtug znanego

wzoru [10]:

ath ®

E=1 62
2P F o4

gdzie G jest modutem $cinania (rownym 26.1 GPa dla aluminium).
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Jak wspomniano, zmiany energii zmagazynowanej oraz gestosci dyslokacji przeanalizowano
na przyktadzie probki po 8 przejsciach ECAP. Otrzymano nastepujace wartosci
zmagazynowanej energii, E: 12.45 J/mol dla probki ,,0 lat”, 8.85 J/mol dla probki ,,5 lat” oraz
4.07 J/mol dla materiatu poczatkowego. Wyniki te przedstawiono graficznie na Rys. 11

(warto$ci 0szacowanej gestosci dyslokacji, p, umieszczono w nawiasach).

Mozna zauwazy¢, ze zmagazynowana energia (E) oraz gesto$¢ dyslokacji (p) sa trzykrotnie
wyzsze w zdeformowanej probce niz w materiale poczatkowym. Nastgpnie obserwuje si¢
istotny spadek tych wartosci (E i p), o okoto 30%, po pigciu latach (probka ,,5 lat”) - Rys. 11.
Dlatego mozna wnioskowac, ze proces zdrowienia silnie zmniejszyt gestos¢ dyslokacji, a w

konsekwencji warto$¢ energii zmagazynowane;.

Nalezy dodaé, ze rOwniez stan napr¢zenia resztkowego (patrz np. [13]) méglby dostarczy¢
dodatkowych informacji o mikrostrukturze materiatu i takie badanie jest planowane w

przysztosci.
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Rys. 11 Energia sprezysta zmagazynowana na jednostke objetosci dla materiatu wyjsciowego
i dla probek po 8 przejsciach ECAP po 0 i 5 latach. WartosSci odpowiadajgcych im gestosci

dyslokacji podano w nawiasach (i wyrazono w [1/m?]) (wynik wlasny opublikowany w [18]).

3.6. Tekstury krystalograficzne

Tekstury odksztatconych probek (,,0 lat” 1,,5 1at”), a takze tekstury materiatlu w pelni

rekrystalizowanego okreslono na podstawie danych pochodzacych z map orientacji EBSD.
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Przekroje dla ¢»=45° funkcji rozktadu orientacji (FRO) dla materiatu poczatkowego i dla
probek po 4 i 8 przepustach ECAP pokazano odpowiednio na Rys. 12 i 13. Orientacje idealne
dla metali o strukturze regularnej $ciennie centrowanej (RSC) po procesiec ECAP sa

przedstawione w dolnej czesci Rys. 12 oraz s3 wymienione w Tabeli 1.

Poczatkowa max = 20.728
‘ . 25.000
‘ 13133
L 4 L 6.899
3.624
a5 1.904
1.000
0.525
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4 przejscia, 5 lat & (0.0°-90.0°)
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Rys. 12 Przekroje funkcji rozktadu orientacji (FRO) przy @2=45° dla materiatu poczgtkowego,
dla probek po 4 przejsciach ECAP (,,0 lat” i ,,5 lat”) oraz dla w petni rekrystalizowanej
probki po 4 przejsciach. W dolnej czesci rysunku przedstawiono typowe orientacje idealne
obserwowane dla metali o strukturze RSC po odksztatceniu ECAP (por. Tabela 1) (wynik
wiasny opublikowany w [18]).
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Tabela 1. Typowe orientacje idealne obserwowane po odksztatceniu ECAP dla metali o

strukturze RSC. Orientacje zostaly zdefiniowane przez kqty Eulera i wskazniki Millera [14].

Component 01 D 02 Wskazniki Millera
A} 80.26/260.26 45 0 <011>{5-21 21}
170.26/350.26 90 45
A5 9.74/189.74 45 0 <011>{25-3 3}
99.74/279.74 90 45
A 45 35.26 45 <112>{2 -20 9}
A 225 35.26 45 <112>{-2 20 -9}
B 45/165/285 54.74 45 <111>{4 -1511}
B 105/225/345 54.74 45 <111>{-11 -4 15}
C 135/315 45 0 <011>{-17 -12 12}
45/225 90 45

Tekstura probki ,,0 lat” po 4 przejsciach ECAP sktada si¢ z orientacji B, B, Ai A - Rys. 12.
W teksturze probki ,,5 lat” pojawiaja si¢ dwie nowe sktadowe: C oraz A5, ktore sa rowniez
obecne w teksturze probki po pelnej rekrystalizacji - Rys. 12. Ogdlnie jest widoczne, Ze

tekstura probki ,,5 lat” zbliza si¢ do tekstury materiatu w pelni zrekrystalizowanego.

Tekstura probki ,,0 lat” po 8 przejsciach ECAP zawiera takie same idealne orientacje jak

odpowiadajaca jej tekstura po 4 przejsciach — jak wida¢ na Rys. 12 i 13. Jednakze, w
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przeciwienstwie do poprzedniego przypadku, tekstura ,,5 lat” po 8 przej$ciach jest tylko
nieznacznie zmodyfikowana, a jej podobienstwo do tekstury probki w peini rekrystalizowanej

jest znacznie mniejsze .
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Rys. 13 Przekroje funkcji rozktadu orientacji (FRO) przy @»=45° dla materiatu
poczgtkowego, dla probek po 8 przejsciach ECAP (,,0 lat” i ,,5 lat”) oraz dla w pelni
rekrystalizowanej probki po 8 przejsciach (Wynik wiasny opublikowany w [18]).

3.7. Podsumowanie modyfikacji mikrostruktury aluminium po 5 latach po

odksztalceniu technika ECAP

Stwierdzono, ze badane parametry mikrostruktury aluminium ulegly istotnym modyfikacjom
po 5 latach. Te parametry to: srednia wielkos¢ ziaren, rozktady dezorientacji, czynnik jakosci

obrazu, energia zgromadzona, gesto$¢ dyslokacji oraz tekstura krystalograficzna.

Zaobserwowane zmiany sredniego rozmiaru ziaren $wiadcza o tym, ze wielko$¢ ziaren maleje

wraz z uptywem czasu. Potwierdzaja to takze histogramy rozktadu wielkosci ziaren.

W przypadku rozkladéw kata dezorientacji, wyrazna zmiana po uptywie 5 lat nastgpita dla

probki poddanej 4 przejsciom ECAP. Zwigkszyla si¢ liczba dezorientacja w przedziale 20° -
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45 o kosztem dezorientacji z przedziatu 50° - 63°. Dla probki po 8 przejsciach ECAP zmiany
byly mniej widoczne. Jednak rozktady dezorientacji dla obu probek odksztatconych wyraznie
r6znig si¢ od rozktadu dla probki poczatkowej. Dla probek poddanych rekrystalizacji rozktad
dezorientacji jest zblizony do rozktadu wyliczonego po raz pierwszy przez Mackenzie,

odpowiadajacego probcee z losowym rozktadem orientacji.

Wraz z uptywem czasu rozktady czynnika jakosci obrazu IQ wyraznie przesuwajg si¢ w
stron¢ wyzszych wartosci. Rozktady dla probek po rekrystalizacji sg bardzo silnie przesuniete
ku wyzszym wartosciom. Efekty te wida¢ dla obu odksztatconych probek (po 41 8
przepustach ECAP).

Parametry GOS, GAM 1 KAM maleja w ciggu 5 lat dla wszystkich wypadkéw. Natomiast
poréwnujac materiat poczatkowy z probkami po odksztatceniu stwierdzono, ze warto$¢
parametru GOS maleje, zas wartosci GAM 1 KAM rosng. Wida¢ to dla probki zarowno po 4
jak i 8 przejsciach ECAP. Obliczono zmagazynowang energie sprezystg oraz gestosé
dyslokacji dla materiatu poczatkowego oraz probek po odksztatceniu i wyniki te
przedstawiono na wykresach. W przypadku probki po 8 przejsciach ECAP stwierdzono

wyrazny spadek warto$ci energii zgromadzonej (i gestosci dyslokacji) po 5 latach.

Przedstawiono takze tekstury dla probek wraz z wybranymi orientacjami idealnymi.
Stwierdzono, ze tekstura probki po 4 przejsciach ECAP po 5 latach zblizyta si¢ wyraznie do

tekstury w petni zrekrystalizowanej probki.

Podsumowujac stwierdzono, ze w ciggu 5 lat w probkach aluminium, poddanych
intensywnemu odksztatceniu plastycznemu, nastgpit wyrazny proces zdrowienia z widoczna
czgsciowy rekrystalizacjg. Wyraznie widac, ze procesy zdrowienia i transformacji
mikrostruktury nastgpity w znacznie wigkszym stopniu w prébee po 4 przejsciach ECAP.
Mozna to wyttumaczy¢ faktem, iz w probce poddanej 8 przejsciom ECAP wystapita juz

dynamiczna rekrystalizacja, wigc pozniejszy proces zdrowienia byt juz mniej intensywny.

25



4. Modyfikacja wlasnosci walcowanej miedzi po 29 miesiacach

przechowywania w temperaturze 50 °C

W poprzednich rozdziatach oméwiono zmiany charakterystyki mikrostruktury i tekstury w
bardzo silnie odksztatconym aluminium po procesie ECAP po pigciu latach przechowywania

materialu w temperaturze pokojowe;.

Drugim materiatem, ktory zbadano jest polikrystaliczna miedZ po znacznie mniejszym
odksztalceniu (zgniot 80 %) uzyskanym w procesie walcowania na zimno. Proces zdrowienia
i rekrystalizacji miedzi w temperaturze pokojowej zachodzi jednak znacznie wolniej niz
aluminium (temperatury topnienia miedzi i aluminium to odpowiednio 1357.77 K i 933.47
K). Postanowiono zatem zbada¢ zmiany charakterystyk mikrostrukturalnych odksztatconej
miedzi w temperaturze pokojowej oraz w temperaturze 50 °C, czyli takiej jaka panuje, na
przyktad, w niektorych obszarach pustynnych w ciggu dnia. W tym celu probki odksztatconej
miedzi przetrzymywano w suszarce zapewniajgcej wlasnie takg temperature przez okres
maksymalnie 29 miesiecy oraz w temperaturze pokojowej. W miedzyczasie probki
wyjmowano z suszarki i badano ich wlasnosci. Przewiduje si¢ zaobserwowanie zmian w
strukturze miedzi zachodzacych wraz z uptywem czasu [15]. Przedstawione wyniki uzyskano

w oparciu 0 mapy rozktadu orientacji wyznaczone technikg EBSD.

Ponizej omdéwiono skrotowo ewolucje w czasie wybranych wtasnosci odksztatconej miedzi w

temperaturze 50 °C oraz w temperaturze pokojowe;j.

4.1. Srednia wielko$¢ ziaren

Na Rys. 14 pokazano zmiang $redniej wielkos$ci ziaren w funkcji czasu.

W lewej czesci rysunku przedstawiono wyniki dla probki utrzymywanej w temperaturze 50
°C dla chwili poczatkowej [0 m], oraz odpowiednio po 5, 9 i 17 miesigcach [5m, 9 m, 17 m].
Wida¢, ze wielkos¢ ziaren wykazuje tendencje malejacg wraz z uptywem czasu (cho¢ nie jest

ona bardzo silna).

W prawej czesci rysunku przedstawiono zmiang $redniej wielkosci ziarna dla probek
rekrystalizowanych. Probke [0 m, R] zrekrystalizowano zaraz po odksztatceniu, druga probke
[29 m, RT, R] zrekrystalizowano po 29 miesigcach przechowywania w temperaturze
pokojowej, a trzecig [29 m, 50° R] po 29 miesigcach wygrzewania w temperaturze 50° C. Jak
widaé, $srednia wielkos¢ ziaren w probee [29 m, 50°, R] oraz w probee [29 m, RT, R] jest
mniejsza niz dla probki bezposredni po deformacji[0 m, R]. Przy czym efekt zmniejszenia
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wielkosci ziaren jest poréwnywalny dla probek przetrzymywanych przez 29 miesigcy w

temperaturze pokojowej oraz w temperaturze 50 °C.
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Rys.14. Poréwnanie zmiany sredniej wielkosci ziaren wraz z uptywem czasu. Wykresy
przedstawiajq wyniki dla probek wygrzewanych w temperaturze 50 °C (po lewej) oraz dla
trzech roznych probek poddanych rekrystalizacji (po prawej).

Obserwowane efekty swiadczg o powstawaniu zarodkéw nowych ziaren w silnie
zdeformowanych probkach podczas ich przetrzymywania w temperaturze 50 °C (a nawet w

temperaturze pokojowej), zjawisko podobne do zaobserwowanego w silnie odksztatconych

probkach aluminium. Powstajace zarodki nowych ziaren dzielg stare ziarna, w wyniku czego

$redni rozmiar ziaren maleje. W probkach [29 m, RT, R] i [29 m, 50° R] cz¢$¢ materiatu jest

juz wstepnie zrekrystalizowana w procesie wczesniejszego zdrowienia, dlatego $rednia

wielkos$¢ ziaren w nich jest mniejsza niz w probee [0 m, R].

4.2. Histogramy rozkladu srednic ziaren

Doktadniejsza informacje o wielkos$ci ziaren dajg ich rozktady, reprezentowane np. w postaci

histograméw. Przedstawione na Rys. 15 rozktady definiuja jaka cz¢s$¢ badanej powierzchni

probki zajmuja ziarna o danej $rednicy.
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Rys. 15 Wykresy rozktadu wielkosci ziaren dla probek odksztatconych i rekrystalizowanych

Jak wida¢ na powyzszych rysunkach, rozktad wielkosci ziaren dla probek po deformacji, ale

nierekrystalizowanych cechuje brak dominacji ziaren o konkretnym rozmiarze.

Natomiast dla probek zrekrystalizowanych histogramy wykazuja wyraznie malejacy ksztalt,
tzn. jest duza przewaga matych ziaren, za$ ziarna o duzych rozmiarach sa nieliczne. W
probee bezposrednio po deformacji najwicksze ziarna osiggajg 160 um, probki wygrzewane w
50 °C majg najwieksze ziarna w zakresie 130 um -150 pm. Natomiast w probkach po
rekrystalizacji histogramy praktycznie konczg si¢ przy wielkosci ziaren 70 um. Ponadto,
Mozna zauwazy¢, ze w przypadku probek po rekrystalizacji najwiecej jest ziaren o $rednicy

mniejszej niz 10 pm.

4.3. Rozdrobnienie ziaren i gestos¢ dyslokacji

Parametrami, ktore charakteryzuja stopien rozdrobnienia ziaren sg GOS i GAM. Natomiast
warto$¢ parametru KAM moze stuzy¢ do oceny gestosci zgromadzonych dyslokacji, a co za
tym idzie energii zgromadzonej na jednostke¢ objetosci. Ewolucje tych parametrow

przedstawiono na Rys. 16.
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Rys. 16 Wykresy zaleznosci zmiany parametrow KAM, GAM, GOS od czasu dla probek
odksztatconych i zrekrystalizowanych.



Parametr KAM roénie juz po 5 miesigcach wygrzewania i nast¢pnie zmienia si¢ w
stosunkowo niewielkim stopniu. Natomiast dla probek poddanych rekrystalizacji po 29
miesigcach wygrzewania wida¢ spadek $redniego kata dezorientacji w poréwnaniu z probka

zrekrystalizowang zaraz po odksztatceniu.

Parametr GAM wyraznie ro$nie w ciggu pierwszych 5 miesiecy, a nastgpnie zmienia si¢ w
niewielkim stopniu. Dla probek po rekrystalizacji parametr GAM jest podobny dla probek [29
m, 50°, R]1[29 m, RT, R] i ma mniejszg warto$¢ niz dla probki zrekrystalizowanej

bezposrednio po odksztatceniu [0 m, R].

Parametr GOS wzrasta przez pierwsze 9 miesigcy, gdzie podczas 9 miesigca przyjmuje
warto$¢ maksymalng, a nastepnie nieznacznie maleje. Dla probek po rekrystalizacji parametr
GOS zachowuje si¢ podobnie jak w poprzednich przypadkach i1 dla probek
rekrystalizowanych po 29 miesigcach jest wyraznie mniejszy niz dla probki

zrekrystalizowanej zaraz po odksztatceniu.

Wyniki dla probek wygrzewanych przez 17 miesigcy nie prowadza do jednoznacznych
wnioskOw poza tym, ze dla wszystkich przypadkow sredni kat dezorientacji wewnatrz ziaren
wyraznie wzrasta po pierwszym okresie wygrzewania przez 5 miesiecy (parametry GAM i
GOS). Ten fakt $wiadczy o zwiekszaniu si¢ rozdrobnienia ziaren w procesie powstawania
podziaren i struktury mozaikowej. Natomiast niewielki wzrost wartosci parametru KAM po 5

miesigcach moze odpowiadac za powstanie granic w strukturze pod-ziarnoweyj.

Ponadto, mniejsze wartosci kazdego z trzech badanych parametréw w probkach
przetrzymywanych przez 29 miesiecy i rekrystalizowanych (zarowno w temperaturze
pokojowej, jak i w 50 °C) w poroéwnaniu z probka rekrystalizowang bezposrednio po
odksztalceniu — §wiadczg o ich bardziej jednorodnej mikrostrukturze. Jest to wynikiem

wstepnego zdrowienia, jakie zaszto w ciggu 29 miesiecy.

4.4. Rozklady czynnika jakosci obrazu

Czynnik jakosci obrazu (IQ) informuje o ostrosci i natezeniu obserwowanych linii
Kikuchiego. Czym mikrostruktura zawiera mniej defektow, czyli im bardziej sie¢ krystaliczna

jest zblizona do idealnej, tym warto$¢ czynnika IQ jest wyzsza.
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Rys. 17 Znormalizowane rozktady 1Q dla probek odksztalconych i zrekrystalizowanych

Charakterystyczna jest roznica ksztattu rozktadu czynnika IQ migdzy probkami po deformacji
1 po rekrystalizacji. Te ostatnie majg maksima przy wysokich wartosciach 1Q, wyraznie

przesunigte W prawo W poréwnaniu z rozktadami dla probek odksztatconych (Rys. 17).

Jak wida¢, na powyzszym rysunku czynnik IQ zmienia si¢ w niewielkim stopniu W funkcji
czasu dla probek przetrzymywanych w temperaturze 50 °C. Zmiany te dotycza drobnych

modyfikacji warto$ci maksymalnych oraz przesunie¢ na osi 1Q.

4.5. Tekstury krystalograficzne

W oparciu 0 wyznaczone mapy orientacji technikg EBSD wyliczono figury biegunowe (FB)
oraz funkcje rozkladu orientacji (FRO) dla badanych probek. Trzeba tutaj zaznaczy¢, ze
orientacje sieci krystalicznej wyznaczone przy uzyciu tej techniki uzyskuje si¢ od razu w
sposob bezposredni. Stanowi to duzy postep w pordwnaniu z klasyczng metoda wyliczania
FRO ze zmierzonych FB przy uzyciu dyfrakcji rentgenowskiej badz neutronowej. W tej
ostatniej metodzie konieczne jest stosowanie algorytmow iteracyjnych, aby przejs¢ z
rozktadow dwuwymiarowych (FB) do funkcji trojwymiarowej jaka jest FRO, co zawsze

obarczone jest jakas$ niepewnos$cig [16].
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om 5m, 50°

Rys. 18 Przekroje funkcji rozktadu orientacji dla probek wygrzewanych (dla ¢=0° 5° ...
90°)

Na powyzszym rysunku wida¢ subtelne zmiany tekstury (funkcji FRO) przy zachowaniu tego

samego ich charakteru. Pokazane na Rys. 18 tekstury sa typowymi teksturami walcowania
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miedzi — zawierajg one jako glowne sktadowe orientacje typu miedzi ({112}<111>),
mosigdzu ({011}<211>), Gossa ({011}<100>) oraz S ({213}<364>).

Natomiast na Rys. 19 przedstawiono FRO dla probek poddanych rekrystalizacji. Tutaj mamy

do czynienia z zupetnie innym typem FRO, w ktérych dominuje orientacja szescienna

{001}<100> (w katach Eulera: ¢1 = 0° ¢=0° ¢»=0°).

om, R 29m, RT, R

Rys. 19 Przekroje funkcji rozktadu orientacji dla probek rekrystalizowanych.

Chociaz zmiany tekstur na Rys. 18 s subtelne, mozna zaobserwowaé¢ zmniejszanie si¢
maksymalnej wartosci FRO probek po odksztalceniu w funkcji czasu ich wygrzewania w
temperaturze 50° — Rys. 20 (cze$¢ lewa). Wartos¢ maksymalnych nat¢zen FRO jest w

przedziale 10 — 12.
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Rys. 20 Wykresy maksymalnych wartosci FRO dla tekstur préobek po deformacji
wygrzewanych w 50 °C (po lewej) i nastepnie zrekrystalizowanych (po prawej).

Natomiast charakter FRO probek zrekrystalizowanych rozni si¢ od FRO probek
zdeformowanych i wygrzewanych w 50° C. Na Rys. 20 (cze$¢ prawa) widzimy ponadto, ze
warto$ci maksymalne FRO probki zrekrystalizowanej zaraz po odksztatceniu oraz probki po
29 miesigcach wygrzewania w 50° C sg porownywalne z wartoscig maksymalng dla materiatu

poczatkowego (0m).

Zauwazy¢ mozna, ze warto$¢ maksymalna FRO probki zrekrystalizowanej po
przetrzymywaniu jej przez 29 miesigcy W temperaturze pokojowej jest dwa razy wyzsza niz
probki zrekrystalizowanej po wygrzewaniu przez 29 miesi¢cy w temperaturze 50°. Mozna to
wytlumaczy¢ faktem, ze zaraz po odksztatceniu w materiale obecna jest znaczna energia
zgromadzona, a ona jest sita napedowg rekrystalizacji. Wygrzewanie materialu w
temperaturze 50° prowadzi do bardziej intensywnego zdrowienia niz w temperaturze
pokojowej, czyli do wigkszego ubytku energii zgromadzonej. W rezultacie proces
rekrystalizacji w probce przetrzymywanej w temperaturze pokojowej (gdy pozostato wiecej
energii zgromadzonej) jest bardziej intensywny i otrzymana tekstura rekrystalizacji ma

wigksze natezenie.

Na Rys. 21 i 22 pokazano wyliczone FB dla probek odksztatconych i zrekrystalizowanych. Sg
to typowe tekstury walcowania (Rys. 21) oraz rekrystalizacji miedzi (Rys. 22), czyli metalu o

strukturze regularnej odksztalcanego w procesie posiadajagcym symetri¢ rombowa. Tutaj takze
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wida¢ zupetnie odmienny charakter tekstury odksztatcenia i rekrystalizacji, co bylto juz

widoczne na FRO.
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Rys. 21 Figury biegunowe dla probek wygrzewanych w roznym czasie
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Rys. 22 Figury biegunowe dla probek rekrystalizowanych po wygrzewaniu w roznym czasie.

4.6. Podsumowanie zmian parametrow mikrostruktury walcowanej miedzi wraz z
uplywem czasu

W przypadku przetrzymywania walcowanej miedzi w temperaturze 50 °C zmiany w niej
zachodzace nie sg tak wyrazne jak w przypadku aluminium po intensywnym odksztatceniu
technika ECAP. Mozna jednak zauwazy¢ zmniejszanie si¢ sredniej wielko$ci ziarna wraz z
uptywem czasu oraz po rekrystalizacji. Potwierdzaja to takze histogramy rozktadu srednic
ziaren. Wynik ten moze by¢ do$¢ zaskakujacy, gdyz po rekrystalizacji $rednica ziaren mogta

si¢ tez zwigkszy¢ [17].

Parametry GAM, KAM, GOS umiarkowanie wzrastaja juz po 5 miesigcach wygrzewania w
50 °C 1 dalsze ich zmiany sa w zasadzie pomijalne. Wida¢ jednak wyraznie zmniejszenie tych
parametréw dla probek rekrystalizowanych po 29 miesigcach w porownaniu z probka

rekrystalizowang zaraz po odksztatceniu.

Podobnie zachowuje si¢ parametr jako$ci obrazu (1Q) — w przypadku probek wygrzewanych
nie ma znaczaCych zmian, natomiast znaczaca réoznice wida¢ porownujac probki

zrekrystalizowane z odksztatconymi.
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Tekstury probek wygrzewanych w 50 °C ulegaja tagodnemu rozmyciu z uptywem czasu, w
efekcie maksymalne wartos$ci FRO wykazujg tendencj¢ malejacg. Z drugiej strony widoczny
jest zupetnie inny charakter FRO dla probek zrekrystalizowanych w poréwnaniu z probkami

po deformacji — wykazuja one inne orientacje idealne.

5. Podsumowanie ogoélne

W przedstawionej pracy zbadano wplyw uptywu czasu na zmiany w strukturach probek
miedzi 1 aluminium uprzednio poddanych intensywnemu odksztatceniu plastycznemu. Jej
glownym celem byt pomiar i badanie probek miedzi, oraz poglebiona 0 zbadanie tekstur
krystalograficznych oraz obliczenie energii zgromadzonej analiza probki aluminium (probka

ta badana byta w pracy inzynierskiej).

Badanie probki aluminium pozwolito uzyska¢ odpowiedzi na wspomniane we wstepnie
kwestie rozktadu czynnika IQ, typu tekstury oraz wartosci energii zgromadzonej i gestosci
dyslokacji w probce. Analiza gestosci dyslokacji 1 powigzanej z nig energii zgromadzonej na
podstawie parametru KAM doprowadzita do kilku interesujacych wnioskow. Obliczenia
przeprowadzane na podstawie danych zebranych z probki po osmiu przejsciach ECAP
pozwolity stwierdzi¢, ze energia zgromadzona wewnatrz probki zaraz po odksztatceniu jest
znacznie wigksza niz energia zgromadzona w probce przed odksztatceniem. Natomiast wraz z

uptywem czasu energia zgromadzone w probce maleje.

Podczas analizy tekstur krystalograficznych zauwazono, ze po 5 latach w probce po 4
przejsciach ECAP pojawily si¢ nowe sktadowe, C oraz A, takie jakie wystepuja w materiale
w peni zrekrystalizowanym. W probce po 8 przej$ciach wraz z uptywem czasu nie pojawiajg

si¢ silnie widoczne nowe sktadowe.

Wyniki otrzymane z analizy czynnika jakosci obrazu wskazuja na powolne przesuwanie si¢
parametru 1Q w strong¢ rozktadu charakterystycznego dla materiatu catkowicie
zrekrystalizowanego wraz z uptywem czasu. Zaobserwowano, ze zjawisko te wystepuje silne;j
w probcee po 4 przejsciach ECAP, niz po 8. Na podstawie parametru 1Q przeprowadzono tez
obliczenie minimalnego i maksymalnego udziatu objetosci frakcji zrekrystalizowanej w
materiale, ktore wskazuje, ze proces rekrystalizacji silniej zaszedt w probee po 4 przej$ciach

niz po 8.

Powyzsze obserwacje 1 ich analizy potwierdzaja przypuszczenie, ze w probce aluminium

zachodzi intensywny proces zdrowienia, bardziej wyrazny dla probki po 4 przejsciach.
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W drugiej czesci zbadano probki miedzi poddanej intensywnemu walcowaniu, a nastgpnie
jedna z probek wygrzewano w temperaturze 50 °C, a drugg trzymano w temperaturze

pokojowej. Ich analiza pozwala wysnu¢ nastepuja wnioski.

Na podstawie analizy parametru wielkos$ci ziaren mozna wywnioskowac powstawanie
zarodkow nowych ziaren w prébkach wygrzewanych w temperaturze 50 °C. Potwierdza to

takze parametr wielkos$ci ziaren w probkach zrekrystalizowanych.

Parametry GAM, KAM, GOS, a szczeg6lnie poréwnanie ich wartosci dla probki miedzi
rekrystalizowanej zaraz po deformacji z probkami rekrystalizowanymi po 29 miesigcach,

Swiadczg o zajéciu procesu zdrowienia wraz z uptywem czasu.

Interesujace wyniki dato poréwnanie FRO probki zrekrystalizowanej po 29 miesigcach
wygrzewania w 50 °C z probka zrekrystalizowang trzymang przez ten sam okres w
temperaturze pokojowej. Pozwala ono na stwierdzenie, ze w probce przetrzymywanej w

suszarce intensywniej zaszedl proces zdrowienia.

Podsumowujac, dalsze badanie probek aluminium odksztatcanych technikg ECAP i

przetrzymanych przez 5 lat w temperaturze pokojowej, w szczego6lnosci analiza tekstur i

rozktadu czynnika IQ, potwierdzito wczesniejsze wnioski o powstawaniu zarodkoéw nowych

ziaren w probce. Natomiast w analizie probek miedzi, przetrzymywanych w temperaturze 50

°C, nie otrzymano rownie jednoznacznych wynikow, a zaobserwowane zmiany byty duzo

mniej wyrazne. Mozna jednak wnioskowac, ze zaszedt podobny proces powstawania nowych

ziaren, tak jak miato to miejsce w probce aluminium.
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Zalacznik 1

Metodg uzyta do obliczenia frakcji zrekrystalizowanej oparto na algorytmie zaproponowanym
w [8]. Frakcj¢ zrekrystalizowang materialu oceniano na podstawie znormalizowanych
rozktadow czynnika IQ (Wartosci IQ znormalizowano do zakresu [0,0—1,0]). Rowniez pole

powierzchni pod kazdym rozktadem znormalizowano do warto$ci rownej 1.0.

Znormalizowane rozktady dla ,,0 lat”, ,,5 lat” i probki w petni zrekrystalizowanej (FR)
przedstawiono na Rys. 23. Dwa charakterystyczne obszary w tych rozktadach oznaczono jako
S11S2. Powierzchnia S1 + S1 jest wspOlnym obszarem dla rozktadéw ,,5 lat” i FR, stad
reprezentuje ona maksymalng warto$¢ objetosci frakcji zrekrystalizowanej. Z drugiej strony,
S2 jest wspolnym obszarem dla rozktadow probek ,,5-lat” i FR, lecz po odjeciu wspdlnego
obszaru dla rozktadow probek FR i ,,0 lat”; dlatego przedstawia on minimalng warto$¢
objetosci frakeji zrekrystalizowanej. W zwigzku z tym udzialy objetosci frakcji
zrekrystalizowanej dla odpowiednich probek wynosza:

Dla probki ,,5 lat” po 4 przejsciach ECAP:
minimalna wartos$¢ objetosci frakcji zrekrystalizowanej: S2 = 30.7%

maksymalna warto$¢ objetosci frakcji zrekrystalizowanej: S2 + S1 = 63.5%.

Dla probki ,,5 lat” po 8 przejsciach ECAP:
minimalna wartos$¢ objetosci frakcji zrekrystalizowanej: S2 = 14.8%

maksymalna warto$¢ objetosci frakcji zrekrystalizowanej: S2 + S1 = 48.7%.

a) 4 przejscia b) 8 przejsé

»
o
IS

w

: = ~N ¢ d
o Utk LN 1w sa W,

o

frakcja znormalizowana
frakcja znormalizowana

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 0.2 0.4 0.6 0.8 1
1Q znormalizowane IQ znormalizowane

o

—0lat —5lat —azrekrystalizowane —0lat —5lat —zrekrystalizowane

Rys 23. Wyroznione obszary w rozktadach 1Q dla probek: a) po 4 przejsciach ECAP i b) po 8
przejsciach ECAP (wynik wfasny opublikowany w [18]).
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