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Streszczenie 

InspiracjŃ dla podjňcia badaŒ przeprowadzonych w niniejszej rozprawie byğo zapeğnienie luki 

pomiňdzy badaniami podstawowymi i stosowanymi w zakresie powğok 

wsp·ğelektroosadzanych. Obszerna literatura dotyczŃca tych powğok umoŨliwia zrozumienie 

ich tribo-mechanicznych wğaŜciwoŜci, ale r·wnolegle istnieje potrzeba polepszania tych 

wğaŜciwoŜci. 

W tej rozprawie zaproponowano modyfikacjň procesu wytwarzania powğok kompozytowych 

Ni-SiC w celu zwiňkszenia ich odpornoŜci na zuŨycie. Modyfikacja polega na wytworzeniu 

dodatkowej, cienkiej, metalicznej  warstwy ochronnej na czŃstkach SiC w procesie 

chemicznego, bezprŃdowego osadzania. 

Gğ·wne hipotezy badawcze w tej rozprawie sŃ nastňpujŃce: 

¶ Warstwa ochronna na wzmocnieniu zwiňkszy odpornoŜĺ na zuŨycie cağej powğoki 

kompozytowej 

¶ Warstwa ochronna na wzmocnieniu zwiňkszy wytrzymağoŜĺ poğŃczenia osnowa-

wzmocnienie 

¶ WytrzymağoŜĺ tego poğŃczenia moŨe zostaĺ wyznaczona poprzez poğŃczenie metod 

eksperymentalnych i numerycznych 

Procesy wytwarzania wykorzystane w tej pracy to chemiczne, bezprŃdowe osadzanie niklu 

oraz wsp·ğelektroosadzanie powğok kompozytowych Ni-SiC. Nastňpnie do charakteryzacji 

zastosowano skaningowŃ mikroskopiň elektronowŃ, dyfrakcjň rentgenowskŃ oraz test 

odpornoŜci na zuŨycie oraz test zginania mikrobelek. Test zginania mikrobelek skğadağ siň z 

eksperymentalnego zginania mikrobelek wytworzonych przy pomocy skupionej wiŃzki jon·w, 

pomiaru geometrii przeğomu przy pomocy mikroskopii siğ atomowych oraz zastosowaniu tych 

wynik·w do modelu numerycznego przygotowanego przy pomocy metody element·w 

skoŒczonych z elementami kohezyjnymi. Dodatkowymi technikami wykorzystanymi w tej 

pracy sŃ nanoindentacja, spektroskopia z dyspersjŃ energii, dyfrakcjň elektron·w wstecznie 

rozproszonych oraz polerowanie mechaniczne i jonowe. 

Gğ·wnym wynikiem w tej rozprawie jest wzrost odpornoŜci powğoki kompozytowej Ni-SiC na 

zuŨycie spowodowany dodaniem warstwy ochronnej. JednoczeŜnie warstwa ochronna nie 

zwiňkszyğa wytrzymağoŜci poğŃczenia osnowa-wzmocnienie. Dodatkowo zaobserwowano 

spadek wielkoŜci ziaren niklu wraz ze wzrostem zawartoŜci wzmocnienia w kompozycie, 

wzrost wielkoŜci ziaren niklu w otoczeniu czŃstek wzmocnienia, w tym wpğyw warstwy 

ochronnej na wielkoŜĺ ziaren. KolejnŃ obserwacjŃ jest zaleŨnoŜĺ wynik·w zginania 

mikrobelek od zamocowania obecna dla zakresu sprňŨystego. 

Na podstawie wykonanych badaŒ podsumowano, Ũe warstwa ochronna zapewnia 

korzystniejszy rozkğad czŃstek wzmocnienia w kompozycie przez co wzrasta odpornoŜĺ na 

zuŨycie, nawet przy spadku wytrzymağoŜci poğŃczenia osnowa-wzmocnienie.  

  



6 
 

Abstract 
 

The idea of the research conducted in this dissertation was to fill in the gap between 

fundamental and applied science concerning co-electrodeposited composite coatings. 

Extensive literature in this topic provides fruitful insights and deep understanding of tribo-

mechanical properties of such composites. Yet, there is a constant need to improve those 

properties. 

In this work, a modified fabrication process was introduced with the aim of increasing wear 

resistance of Ni-SiC co-electrodeposited coating. As this modification, a thin, metallic 

protective layer was chemically deposited onto SiC reinforcement. 

The main research hypotheses in this dissertation are: 

¶ Protective layer on reinforcement will increase wear resistance of co-electrodeposited 

composite coating 

¶ Protective layer will increase matrix-reinforcement interfacial strength 

¶ Interfacial strength will be evaluated based on combination of experimental and 

numerical methods 

 

Electroless chemical deposition of Ni on SiC particles and co-electrodeposition of Ni-SiC 

composite coatings were used as means of fabrication of samples in this work. Next, 

characterization of those samples were provided by scanning electron microscopy, X-Ray 

diffraction, wear resistance tests and micro-beam bending tests. Micro-beam bending tests 

consisted of experimental bending of Focus-Ion-Beam-milled beams, Atomic Force 

Microscope scanning of fracture surface and applying results of those into numerical model 

prepared Finite Element Method combined with Cohesive Elements. Additional techniques 

include nanoindentation, energy dispersion spectroscopy, electron backscatter diffraction and 

mechanical and ion polishing.  

The main result is the increase of wear resistance of co-electrodeposited composite coating 

due to addition of protective layer onto SiC reinforcement. Also, protective layer did not 

increase matrix-reinforcement interfacial strength. Additionally, it was observed that Ni grain 

size decreased with increase of SiC fraction and increase of Ni grain size surrounding SiC 

reinforcement due to protective layer. It was also noted that beam bending was influenced by 

the geometry of fixed end, even for elastic regime. 

It was summarized that protective layer provides a better reinforcement distribution hence 

increase in wear resistance, even if matrix-reinforcement interfacial strength is not improved. 
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Spis skr·t·w: 

1. AFM  - Mikroskopia Siğ Atomowych (Atomic Force Microscopy) 

2. BCC - Sieĺ Przestrzennie Centrowana (Body-Centered Cubic) 

3. DFT - Teoria Funkcjonağ·w GňstoŜci (Density Functional Theory) 

4. EBSD - Dyfrakcja Elektron·w Wstecznie Rozproszonych (Electron Backscatter 

Diffraction) 

5. EDS - Spektroskopia Dyspersji Energii (Energy Dispersive Spectroscopy) 

6. E - Moduğ SprňŨystoŜci (Elastic Modulus) 

7. FEM  - Metoda Element·w SkoŒczonych (Finite Element Method) 

8. FIB  - WiŃzka Jonowa o Skupionej WiŃzce (Focused Ion Beam) 

9. FCC - Sieĺ ściennie Centrowana (Face-Centered Cubic) 

10. H - TwardoŜĺ (Hardness) 

11. MMC  - Kompozyt o osnowie metalowej (Metal Matrix Composite) 

12. OM  - Mikroskopia Optyczna (Optical Microscopy) 

13. PVD - Osadzanie z Fazy Gazowej (Physical Vapor Deposition) 

14. Rpi - r·Ũnica wysokoŜci najwyŨszego wierzchoğka i linii Ŝredniej w i-tym profilu 

wysokoŜci 

15. Rp ï Ŝrednie Rpi  

16. SE2 - Detektor Wt·rnych Elektron·w (Secondary Electron Detector 2) 

17. SEM - Mikroskopia Elektronowa Skaningowa (Scanning Electron Microscopy) 

18. TEM  - Mikroskopia Elektronowa Transmisyjna (Transmission Electron Microscopy) 

19. UTS - WytrzymağoŜĺ na RozciŃganie (Ultimate Tensile Strength) 

20. WDS - Spektroskopia Dyspersji Fali (Wavelength Dispersive Spectroscopy) 

21. XPS - Spektroskopia Fotoelektron·w Rentgenowskich (X-Ray Photoelectron 

Spectroscopy) 

22. XRD - Dyfrakcja Rentgenowska (X-Ray Diffraction) 
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1. Wstňp 
1.1. O badaniach naukowych 

Naukowe badania podstawowe sŃ podejmowane dla wyjaŜniania zjawisk odkrywania praw 

naukowych, bez bezpoŜredniego nastawienia na praktyczne zastosowanie. Ich kontynuacjŃ 

mogŃ byĺ badania stosowane, kt·re koncentrujŃ siň na rozwiŃzaniu konkretnego problemu 

technicznego lub aplikacyjnego, zazwyczaj w skali i warunkach laboratoryjnych. Inaczej 

m·wiŃc, zmierzajŃ one do wykorzystania wynik·w w praktyce. Trzecim i ostatnim etapem tego 

procesu sŃ badania wdroŨeniowe, kt·re polegajŃ na wykorzystaniu otrzymanych wczeŜniej 

wynik·w w praktyce w skali i warunkach przemysğowych. Ustalenie ostrych granic pomiňdzy 

tymi fazami bywa trudne, jednakŨe planujŃc badania naukowe naleŨy Ŝwiadomie decydowaĺ, 

w kt·rym miejscu tego procesu znajdŃ siň rozwaŨane dziağania. Wyb·r ten wpğywa na 

zadawane pytania, stawiane hipotezy badawcze oraz wybierane metody. 

         Badania materiağowe mogŃ byĺ prowadzone w kaŨdym z trzech etap·w powyŨszego 

procesu. Na etapie badaŒ podstawowych przykğadowe pytanie badawcze mogğoby brzmieĺ 

ĂJaki mechanizm w rozwaŨanym materiale odpowiada za deformacjň plastycznŃ?ò. Na etapie 

badaŒ stosowanych powyŨsze pytanie mogğoby siň przerodziĺ w rozwaŨania bardziej 

praktyczne: ĂW jaki spos·b moŨna zwiňkszyĺ wytrzymağoŜĺ rozwaŨanego materiağu?ò ï w 

szczeg·lnoŜci jeŜli te rozwaŨania byğyby prowadzone w kontekŜcie konkretnego 

wykorzystania tego materiağu (np. wağ napňdowy), z czego wynikajŃ warunki w jakich 

rozwaŨamy to zwiňkszenie wytrzymağoŜci (geometria, obciŃŨenie, warunki pracy). Faza badaŒ 

wdroŨeniowych polega na kreatywnym dostosowywaniu wynik·w wczeŜniejszych etap·w do 

warunk·w produkcji w danym kraju, zakğadzie czy dla danego rynku. 

         W powyŨszym rozumieniu niniejsza praca sytuuje siň na granicy badaŒ podstawowych 

i stosowanych. ZaczynajŃc od rozwaŨaŒ podstawowych (ĂJakie zjawiska zachodzŃ w 

poğŃczeniu metal-ceramika w trakcie odksztağcania tego poğŃczenia?ò) docieramy do pytaŒ 

typowych dla badaŒ stosowanych (ĂW jaki spos·b zmieniĺ technologiň wytwarzania, aby   

polepszyĺ wğaŜciwoŜci mechaniczne materiağu kompozytowego?ò), a nastňpnie wracamy do 

zakresu podstawowego (ñDlaczego wğaŜciwoŜci mechaniczne ulegğy zmianie po modyfikacji 

procesu technologicznego?ò). Kontekst badaŒ wdroŨeniowych bňdzie jedynie wspomniany 

jako og·lne tğo motywacji dla tej pracy. 

Z drugiej strony, funkcjonujŃc w polskim systemie naukowym naleŨy r·wnieŨ zwr·ciĺ uwagň 

na formalny podziağ prawny wprowadzony ustawŃ z dnia 20 lipca 2018 roku Prawo o 

szkolnictwie wyŨszym i nauce. Zgodnie z powyŨszym badania dzielimy na podstawowe i 

aplikacyjne, przy czym wedğug w art. 4 ust. 2 pkt 1 badania podstawowe to ñprace empiryczne 

lub teoretyczne majŃce przede wszystkim na celu zdobywanie nowej wiedzy o podstawach 

zjawisk i obserwowalnych fakt·w bez nastawienia na bezpoŜrednie zastosowanie 

komercyjneò. W tym sensie poniŨsza praca jednoznacznie leŨy w zakresie badaŒ 

podstawowych, gdyŨ zastosowanie komercyjne jest jedynie pewnym punktem odniesienia. 

 

1.2. Motywacja 

Gğ·wnŃ motywacjŃ podjňcia tematyki poğŃczeŒ metal-metal i metal-ceramika w warstwach 

kompozytowych jest chňĺ zapeğnienia luki pomiňdzy badaniami podstawowymi i stosowanymi 
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w zakresie powğok wsp·ğelektroosadzanych. Pomysğ na zapeğnienie tej luki polega na analizie 

procesu technologicznego wytwarzania danego materiağu, zaproponowaniu jego zmian przy 

zachowaniu skğadu chemicznego oraz zbadaniu wpğywu tych zmian na wğaŜciwoŜci tribo-

mechaniczne poğŃczeŒ i cağego kompozytu. Od strony badaŒ podstawowych motywacjŃ jest 

opisanie (iloŜciowe i jakoŜciowe) mechanizmu zerwania poğŃczenia osnowa-wzmocnienie w 

zaleŨnoŜci od procesu wytwarzania oraz pr·ba zrozumienia wpğywu wytrzymağoŜci tego 

poğŃczenia (skala mikro) na odpornoŜĺ na zuŨycie (skala makro). Od strony badaŒ 

stosowanych, motywacjŃ jest znalezienie sposobu na zwiňkszenie odpornoŜci na zuŨycie 

materiağu, kt·ry jest stosowany w tym celu (handlowa nazwa Nikasil) przy zachowaniu jego 

skğadu chemicznego. 

Kolejnym aspektem motywacji jest chňĺ ulepszenia dotychczasowych rozwiŃzaŒ problemu 

wytrzymağoŜci poğŃczenie-osnowa przy jednoczesnym udoskonaleniu metod badawczych 

stosowanych w tym celu. W szczeg·lnoŜci, modyfikacja powierzchni wzmocnienia przed jego 

dodaniem do kompozytu nie jest podejŜciem nowym - stosowano je w kompozytach 

spiekanych jako bariery dyfuzyjne. JednakŨe w kompozytach wsp·ğelektroosadzanych 

motywacja dla modyfikacji powierzchni jest inna - ochrona powierzchni wzmocnienia przez  

potencjalnie negatywnymi (z punktu widzenia mechanicznego) skutkami niekontrolowanej 

zmiany skğadu chemicznego tej powierzchni (np. utlenianie). W tym celu zastosowano fizyczne 

osadzanie z fazy gazowej, co jest procesem drogim i wymagajŃcym zaawansowanego 

urzŃdzenia. Zatem kolejnŃ motywacjŃ do wykonania tej pracy jest chňĺ sprawdzenia procesu 

chemicznego osadzania zamiast wspomnianego fizycznego osadzania. Jest to potencjalne 

szybsze, taŒsze i ğatwiejsze do przeskalowania do produkcji masowej.  

1.3. Zdefiniowanie tematu 

W kontekŜcie tematu tej rozprawy doktorskiej sğowo ĂpoğŃczenieò wydaje siň mieĺ 

kluczowe znaczenie. ĂPoğŃczenieò jest tutaj traktowane jako kontakt, styk mechaniczny, co 

moŨe mieĺ naturň fizycznŃ lub chemicznŃ. Nie sŃ rozwaŨane ĂpoğŃczeniaò magnetyczne, 

jŃdrowe, ani grawitacyjne. Z kolei, modyfikacja poğŃczenia jest rozumiana jako czňŜĺ procesu 

wytwarzania materiağu zapewniajŃca pewnŃ kontrolowanŃ zmianň w tym poğŃczeniu. 

Wytworzony materiağ jest powğokŃ kompozytowŃ, czyli cağy system skğada siň z podğoŨa oraz 

kompozytu, kt·ry jest na to podğoŨe naniesiony. W tak okreŜlonym systemie moŨna wyr·Ũniĺ 

nastňpujŃce poğŃczenia: 

(1)  PoğŃczenie podğoŨe ï warstwa kompozytowa w skali makro 

(2)  PoğŃczenie podğoŨe ï warstwa kompozytowa w skali mikro: 

a.    PoğŃczenie podğoŨe ï osnowa 

b.    PoğŃczenie podğoŨe ï wzmocnienie 

(3)  PoğŃczenie osnowa ï wzmocnienie w skali mikro 

Przez skalň makro rozumie siň cechy dotyczŃce cağego kompozytu, przez skalň mikro - cechy 

dotyczŃce pojedynczych czŃstek wzmocnienia i ich najbliŨszego otoczenia.  

W obu skalach moŨna rozwaŨaĺ takie wielkoŜci tribo-mechaniczne jak m.in. twardoŜĺ, moduğ 

Younga, wytrzymağoŜĺ na rozciŃganie, wytrzymağoŜĺ na Ŝcinanie, odpornoŜĺ na zuŨycie, 

wsp·ğczynnik tarcia (w danej parze trŃcej i zadanych parametrach otoczenia) oraz adhezja 

warstwy do podğoŨa. Jednak zwiŃzek tych wğaŜciwoŜci w skali mikro i makro nie jest oczywisty. 
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Inaczej m·wiŃc, wartoŜĺ makro-wytrzymağoŜci na rozciŃganie warstwy kompozytowej zaleŨy 

w nietrywialny spos·b od mikro-wytrzymağoŜci na rozciŃganie poszczeg·lnych skğadowych 

materiağu. 

W tej pracy wytworzono warstwy kompozytowe nikiel-czŃstki wňglika krzemu na podğoŨu z 

miedzi metodŃ wsp·ğelektroosadzania. Modyfikacja poğŃczenia metal-ceramika (Ni-SiC) 

polegağa na dodaniu do procesu wytwarzania etapu pokrywania czŃstek ceramiki SiC cienkŃ 

powğokŃ z niklu metodŃ chemicznego, bezprŃdowego osadzania. W badaniach skupiono siň 

na poğŃczeniu osnowa-wzmocnienie (wytrzymağoŜĺ tego poğŃczenia - skala mikro) oraz 

wğaŜciwoŜciach tribo-mechanicznych powğoki kompozytowej w skali makro (odpornoŜĺ na 

zuŨycie). 

1.4. Struktura pracy 

Struktura pracy jest nastňpujŃca: w Rozdziale 1 przedstawiono stan wiedzy o warstwach 

kompozytowych dotyczŃcy proces·w wytwarzania, struktury oraz wğaŜciwoŜci mechanicznych 

ze szczeg·lnym uwzglňdnieniem wsp·ğelektroosadzonych kompozyt·w nikiel-wňglik krzemu 

(Ni-SiC). Przedstawiono r·wnieŨ podstawy metod numerycznych wykorzystanych w tej 

rozprawie. Ponadto, opisano istniejŃce problemy oraz luki w stanie wiedzy, wybrano i 

zdefiniowano zagadnienia, kt·rych pr·bň rozwiŃzania podjňto w poniŨszej pracy. Rozdziağ 1 

koŒczy siň postawieniem hipotez badawczych. W Rozdziale 2 przedstawiono szczeg·ğowe 

metody eksperymentalne i numeryczne i ich parametry dla wykonanych badaŒ. W Rozdziale 

3 przedstawione sŃ wyniki tych badaŒ. W Rozdziale 4 przeprowadzono dyskusjň i wyciŃgniňto 

wnioski na podstawie aktualnego stanu wiedzy oraz uzyskanych wynik·w. CağŃ rozprawň 

koŒczy Rozdziağ 5, na kt·ry skğada siň podsumowanie wraz z wyznaczeniem kierunku dla 

kontynuacji badaŒ oraz komentarzem jakich bğňd·w naleŨy wystrzegaĺ siň w przyszğoŜci 

realizujŃc badania w zbliŨonej tematyce.  

1.5. Stan wiedzy 
W poniŨszym rozdziale zostanŃ przedstawione podstawowe pojňcia i wytğumaczone ich 

znaczenie zwiŃzane z rozprawŃ. Zostanie opisany r·wnieŨ aktualny stan wiedzy tworzŃcy 

kontekst niniejszej pracy. 

 

1.5.1. Stan wiedzy - badania o zakresie podobnym do 

rozprawy 

W poniŨszym podrozdziale przedstawione zostanŃ badania tworzŃce kontekst dla tej pracy. 

 

1.5.1.1. Elektroosadzane kompozyty metal ï ceramika ï 

wğaŜciwoŜci tribo-mechaniczne 
TwardoŜĺ jest powszechnie mierzonym parametrem mechanicznym materiağ·w. Dla 

kompozytu wynik liczbowy zaleŨy przede wszystkim od materiağu osnowy i wzmocnienia. W 

przypadku wzglňdnie miňkkiej osnowy metalicznej i twardych czŃstek wzmocnienia obserwuje 

siň wzrost mierzonej twardoŜci wraz ze wzrostem zawartoŜci wzmocnienia. Zestawienie 

przykğadowych wynik·w z literatury przedstawiono na Rys. 1. 
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Rys. 1. ZaleŨnoŜĺ twardoŜci od zawartoŜci wzmocnienia w kompozytach [1], [2], [3], [4], [5], [6] 

Warto jednak zwr·ciĺ uwagň, Ũe sŃ to deklarowane wyniki twardoŜci dla cağego kompozytu. 

Nie jest jasne jak zmienia siň twardoŜĺ samej osnowy w zaleŨnoŜci od obecnoŜci czŃstek 

wzmocnienia. Dodatkowo przedstawiono zakres przewidywanych twardoŜci uzyskany za 

pomocŃ podejŜcia tzw. rule of mixtures (reguğa mieszanin) zakğadajŃcy jednolite naprňŨenia 

(dolne oszacowanie) oraz jednolite odksztağcenia (g·rne oszacowanie)[7] . 

Co wiňcej, czňsto nie jest jasne, czy parametry pomiaru indentacji zapewniajŃ wğaŜciwe 

uŜrednienie wyniku. Inaczej m·wiŃc ï czy wielkoŜĺ i gğňbokoŜĺ odcisku jest wystarczajŃco 

duŨa w stosunku do wielkoŜci czŃstek. Problem ten zostağ przedyskutowany w pracy [8], 

niestety jedynie w zakresie symulacji.  W pracy[9]  zastosowano czŃstki o wielkoŜci 100 nm, 

a gğňbokoŜĺ odcisku wynosiğa zaledwie 1300 nm. Dla kompozytu uzyskano zwiňkszenie 

twardoŜci wzglňdem pr·bki z samego materiağu osnowy. Dalsze zwiňkszenie twardoŜci udağo 

siň uzyskaĺ w wyniki dodatkowej obr·bki cieplnej. Z kolei w pracy[10]  zastosowano pulsowe 

wsp·ğelektroosadzanie. UmoŨliwiğo to zwiňkszenie zawartoŜci SiC w kompozycie. Co wiňcej, 

poczŃtkowo zaobserwowano zwiňkszenie twardoŜci kompozytu wraz ze wzrostem tej 

zawartoŜci. Jednak dla wiňkszych wartoŜci zawartoŜci, twardoŜĺ zaczňğa maleĺ. Zostağo to 

wytğumaczone przejŜciem od efektu Halla-Petcha do odwrotnego efektu Halla-Petcha. Jest to 

o tyle ciekawe, Ũe zmiana twardoŜci kompozytu jest tğumaczona zmianŃ twardoŜci osnowy (z 

powodu zmiany wielkoŜci ziaren). Wydaje siň, Ũe rzeczywistoŜĺ moŨe byĺ bardziej 

skomplikowana, poniewaŨ jednoczeŜnie wystňpuje dyskutowany efekt, ale r·wnieŨ nadal 

nastňpuje rosnŃce umocnienie Orowana. We wspomnianej pracy przeprowadzono r·wnieŨ 

obserwacjň TEM poğŃczenia osnowa-wzmocnienie zauwaŨajŃc, Ũe pozbawione jest ono 

porowatoŜci i pňkniňĺ i wskazujŃc, Ũe przyczynia siň to dobrych wğaŜciwoŜci mechanicznych. 

Niestety nie por·wnano poğŃczeŒ dla r·Ũnych pr·bek, r·wnieŨ nie przeprowadzono pomiar·w 

mechanicznych tych poğŃczeŒ. W pracy[1]  zwr·cono uwagň na wzajemne powiŃzanie 

zawartoŜci czŃstek oraz rozdrobnienia mikrostruktury osnowy. Dodatkowym elementem 

wykazanym w tej pracy jest udowodnienie, Ũe umocnienie Orowana jest bardziej korzystne 

dla mniejszych czŃstek wzmocnienia przy takiej samej zawartoŜci wzglňdem kompozytu z 

wiňkszymi czŃstkami ze wzglňdu na mniejszŃ odlegğoŜĺ miňdzy tymi czŃstkami, co moŨe 

dodatkowo utrudniaĺ poŜlizg dyslokacji i zapewniaĺ dodatkowe umocnienie. KolejnŃ pracŃ, w 
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kt·rej wskazano na tň zaleŨnoŜĺ jest [11] , gdzie przygotowano hybrydowy kompozyt Ni-W-

SiC. Zastosowanie mieszaniny mikro- i nano- czŃstek wzmocnienia zwiňkszyğo twardoŜĺ, 

jednoczeŜnie pokazano, Ũe zğy dob·r zawartoŜci i proporcji tej mieszaniny moŨe spowodowaĺ 

spadek twardoŜci nawet poniŨej referencyjnej twardoŜci materiağu czystej osnowy. 

Ostatecznie w pracy [12]  zastosowano zmodyfikowanŃ metodň Clyneôa do przewidzenia 

twardoŜci na podstawie wpğywu wielkoŜci ziarna, gňstoŜci dyslokacji, umocnienia Orowana i 

zawartoŜci czŃstek. Podsumowano, Ũe zawartoŜĺ czŃstek ma kluczowe znaczenie dla 

twardoŜci kompozytu. Nie brano pod uwagň jakoŜci i parametr·w mechanicznych poğŃczenia 

osnowa-wzmocnienie. 

Kolejnym czňsto mierzonym parametrem mechanicznym materiağ·w jest 

wytrzymağoŜĺ na rozciŃganie. JednakŨe w przypadku elektroosadzanych kompozyt·w nie jest 

to typowy test ze wzglňdu na koniecznoŜĺ usuniňcia podğoŨa, na kt·rym osadzony jest 

materiağ. Z jednej strony moŨna osadziĺ warstwň na tyle grubŃ, Ũeby nastňpnie przy wycinaniu 

pr·bki odciŃĺ r·wnieŨ podğoŨe [13] , z drugiej strony moŨna wytrawiĺ chemicznie podğoŨe [14] 

. WadŃ pierwszego rozwiŃzania jest koniecznoŜĺ uzyskania wystarczajŃco grubej warstwy, 

aby ciňcie byğo moŨliwe, przy czym mikrostruktura i wğaŜciwoŜci mogŃ siň zmieniaĺ wraz z 

narastaniem gruboŜci. Jednym z przykğad·w moŨe byĺ malejŃca zawartoŜĺ czŃstek 

wzmocnienia w elektrolicie w wyniku wsp·ğosadzenia, co moŨe spowodowaĺ mniejsza 

zawartoŜĺ czŃstek w g·rnych czňŜciach warstwy. DrugŃ wadŃ tego rozwiŃzania jest 

wprowadzenie znacznym naprňŨeŒ w wyniku ciňcia. WadŃ drugiego rozwiŃzania jest 

koniecznoŜĺ zapewnienia selektywnoŜci trawienia ï naleŨy usunŃĺ podğoŨe nie naruszajŃc 

badanej warstwy. Nie bňdzie to moŨliwe dla dowolnej pary materiağ·w podğoŨe-warstwa. Nie 

mniej, naleŨy zwr·ciĺ uwagň, Ũe dla kompozyt·w metal-czŃstki ceramiki uzyskuje siň 

zmniejszenie wytrzymağoŜci na rozciŃganie w wyniku dodania czŃstek do materiağu czystej 

osnowy, a nastňpnie wğaŜciwoŜci pozostajŃ na wzglňdnie stağym poziomie lub wrňcz dalej 

spadajŃ [15] . DuŨe znaczenie dla wğaŜciwoŜci na rozciŃganie ma dobra dyspersja czŃstek w 

kompozycie, tak aby uniknŃĺ duŨej koncentracji naprňŨeŒ [16]. 

Nastňpnym wğaŜciwoŜciŃ, waŨnŃ z punktu widzenia tej pracy, jest odpornoŜĺ na 

zuŨycie. Niestety ze wzglňdu na mnogoŜĺ parametr·w tego pomiaru zazwyczaj trudno jest 

por·wnywaĺ wyniki r·Ũnych prac bezpoŜrednio, jednak literatura w tym temacie jest bardzo 

bogata. Przede wszystkim naleŨy zauwaŨyĺ, Ũe dodanie nawet niewielkiej iloŜci twardych 

czŃstek wzmocnienia bardzo obniŨa zuŨycie wzglňdem czystego materiağu osnowy. 

ZawartoŜĺ wzmocnienia okoğo 1% moŨe prowadziĺ aŨ do dziesiňciokrotnego zmniejszenia 

zuŨycia [17]. JednakŨe dalsze zwiňkszanie zawartoŜci wzmocnienia nie prowadzi do 

proporcjonalnego zmniejszenia zuŨycia. ZaleŨnoŜĺ ta prawdopodobnie osiŃga minimum, po 

kt·rym dalsze zwiňkszanie zawartoŜci prowadzi do wzrostu zuŨycia. W skrajnym przypadku 

moŨe nastŃpiĺ nawet osiŃgniňcie zuŨycia wiňkszego niŨ dla materiağu czystej osnowy. W 

niekt·rych badaniach nie obserwuje siň wzrostu zuŨycia [18] , aczkolwiek poğoŨenie 

wspomnianego minimum moŨe zaleŨeĺ od duŨej liczby czynnik·w i dla niekt·rych par trŃcych 

minimum moŨe leŨeĺ poza zakresem badanych zawartoŜci wzmocnienia. Co wiňcej, taka 

sama zawartoŜĺ wzmocnienia w kompozycie moŨe prowadziĺ do r·Ũnej odpornoŜci na 

zuŨycie w zaleŨnoŜci od parametr·w osadzania [19] czy wielkoŜci czŃstek [20]. Jednym ze 

sposob·w na zwiňkszenie odpornoŜci na zuŨycie jest r·wnieŨ zastosowanie pulsacyjnego 

osadzania[21] , kt·re prowadzi do bardziej r·wnomiernej dyspersji czŃstek oraz zmniejsza 

ziarna osnowy. 

NastňpnŃ wğaŜciwoŜciŃ jest wsp·ğczynnik tarcia Ŝlizgowego. Podobnie jak zuŨycie, tarcie 

zaleŨy od duŨej liczby czynnik·w. Najbardziej og·lnie moŨna je podzieliĺ na parametry 

materiağowe (przede wszystkim wğaŜciwoŜci osnowy i wzmocnienie, ale r·wnieŨ rozmiar, 

ksztağt i zawartoŜĺ wzmocnienia), mechaniczne (rodzaj geometrii pary trŃcej, obciŃŨenie, 

prňdkoŜĺ) i fizyczne (temperatura, wilgotnoŜĺ i Ŝrodowisko)[22] . Dodatkowo, z jednej strony 

mamy model tarcia Bowdena i Tabora (1950) oraz pochodne, kt·re pr·bujŃ opisaĺ tarcie za 
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pomocŃ podziağu tarcia na czňŜĺ adhezyjnŃ oraz odksztağceniowŃ[23] . Z drugiej strony 

istniejŃ modele statystyczne, dziňki kt·rym moŨna oceniĺ wpğyw poszczeg·lnych skğadnik·w 

na ostateczny wsp·ğczynnik tarcia. Metody wykorzystywane w tych modelach to: metoda 

Taguchi[24] , model powierzchni odpowiedzi [25] , sieci neuronowe [26] , czy analiza wariancji 

ANOVA [27]. Podobna analiza moŨe byĺ stosowana r·wnieŨ do projektowania materiağ·w 

[28]. Przy tarciu naleŨy r·wnieŨ zwr·ciĺ uwagň, Ũe wraz ze zmniejszaniem skali pomiaru 

roŜnie znaczenie skğadowej adhezyjnej w parze trŃcej. Oznacza to, Ũe dla pomiar·w w skali 

mikro zdarza siň, Ũe wartoŜĺ wsp·ğczynnika tarcia wielokrotnie przekracza wartoŜĺ 1. 

Wskazuje to r·wnieŨ na fakt, Ũe podstawŃ do analizy wynik·w tarcia jest wykonanie pomiar·w 

adhezji (wpğywa na skğadowŃ adhezyjnŃ) oraz twardoŜci (wpğywa na skğadowŃ 

odkszağceniowŃ).  

 

 

1.5.1.2. Elektroosadzane kompozyty metal ï ceramika ï 

powierzchnie miňdzyfazowe 

RozwaŨajŃc wğaŜciwoŜci elektroosadzanych kompozyt·w naleŨy mieĺ na wzglňdzie fakt, Ũe 

zaleŨŃ one od zjawisk zachodzŃcych na powierzchniach miňdzyfazowych oraz w ich pobliŨu. 

W trakcie wsp·ğelektroosadzania oraz dla gotowego materiağu kompozytowej warstwy moŨna 

wyr·Ũniĺ kilka takich powierzchni. W trakcie osadzania elektroda jest zanurzona w elektrolicie, 

w kt·rym rozproszone sŃ czŃstki ceramiczne. Istnieje wiňc powierzchnia miňdzyfazowa (1) 

czŃstka-elektrolit oraz (2) elektroda-elektrolit. Z kolei po wytworzeniu warstwy mamy do 

czynienia z powierzchniami miňdzyfazowymi (3) ceramika-osnowa oraz (4) podğoŨe-osnowa.  

1.5.1.2.1. Powierzchnia miňdzyfazowa czŃstka-

elektrolit 

Mechanizm wsp·ğosadzania czŃstek z elektrolitu w warstwie elektroosadzanej uchodzi za 

skomplikowany [29], jednakŨe panuje zgoda co do zjawisk zachodzŃcych na powierzchni 

miňdzyfazowej czŃstka-elektrolit zanim zajdzie wsp·ğosadzenie tej czŃstki. Po pierwsze, 

dodanie czŃstek do elektrolitu skutkuje otoczeniem tych czŃstek przez jony. Szczeg·ğy tego 

procesu zaleŨŃ od wğaŜciwoŜci powierzchni czŃstek, w szczeg·lnoŜci dodanie do elektrolitu 

Ŝrodk·w powierzchniowo czynnych polepsza gňstoŜĺ jon·w na powierzchni czŃstki. Jest to 

zjawisko polepszajŃce dyspersjň czŃstek zar·wno w elektrolicie, jak i osadzanej warstwie. Po 

drugie, w ten spos·b nağadowana czŃstka zbliŨa siň do katody. Gğ·wnie za pomocŃ dyfuzji, 

ale w przypadku mieszania elektrolitu siğy hydrodynamiczne majŃ kluczowe znaczenie. Do 

zbliŨeniu siň czŃstki na odlegğoŜĺ mniejszŃ niŨ szerokoŜĺ elektrycznej warstwy podw·jnej 

nastňpujň adsorpcja, gdzie czŃstka jest blokowana w osadzajŃcej siň warstwie metalu [30] . 

Wynika z tego, Ũe wğaŜciwoŜci powierzchni czŃstki sŃ kluczowe dla jakoŜci powstağego 

poğŃczenia czŃstka-warstwa. Mierzalnymi wielkoŜciami opisujŃcymi wğaŜciwoŜci powierzchni 

sŃ zwilŨalnoŜĺ oraz potencjağ elektrokinetyczny. 

ZwilŨalnoŜĺ czŃstki przez elektrolit okreŜla hydrofobowoŜĺ lub hydrofilnoŜĺ czŃstki. CzŃstki 

hydrofilowe z ğatwoŜciŃ sŃ otaczane czŃsteczkami wody, w efekcie w trakcie wsp·ğosadzania 

woda (elektrolit) znajduje siň pomiňdzy powierzchniŃ elektrody, a czŃstkŃ i powoduje 

osadzanie metalu. Skutkiem tego czŃstka jest wypychana przez narastajŃcŃ warstwň od 

elektrody. Odwrotne zjawisko ma miejsce dla czŃstek hydrofobowych ï zbliŨenie siň czŃstki 

do elektrody powoduje wypchniňcie cieczy z przestrzeni pomiňdzy elektrodŃ i czŃstkŃ. 

CzŃstka zostaje obudowana narastajŃcŃ metalicznŃ warstwŃ, a wspomniana przestrzeŒ 

tworzy porowatoŜĺ [31] . 
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Z kolei potencjağ elektrokinetyczny jest miarŃ liczby jon·w zgromadzonych na powierzchni 

czŃstki zanurzonej w elektrolicie. Wykazano, Ũe potencjağ ten moŨna zwiňkszyĺ poprzez 

dodanie Ŝrodk·w powierzchniowo czynnych do elektrolitu [3]. W rezultacie uzyskano 

zwiňkszenie zawartoŜci wzmocnienia w kompozycie oraz zwiňkszenie mikrotwardoŜci i 

odpornoŜci na zuŨycie. JednoczeŜnie wykazano, Ũe Ŝrodek CTAB (bromek 

heksadecylotrimetyloamoniowy) miağ r·wnieŨ wpğyw na strukturň osnowy i zmieniağ 

znieksztağcenie sieci krystalicznej, co prawdopodobnie r·wnieŨ wpğynňğo na zmianň jej 

wğaŜciwoŜci trybo-mechanicznych. 

Nastňpnym zjawiskiem, kt·re naleŨy wziŃĺ pod uwagň przy analizie powierzchni 

miňdzyfazowej czŃstka-elektrolit jest moŨliwoŜĺ wystŃpienia reakcji chemicznych. W pracy 

[32] pokazano, Ũe hydrofobowe czŃstki SiC poddane utlenianiu w H2O2 zmniejszajŃ swojŃ 

zwilŨalnoŜĺ, co w rezultacie zmniejsza iloŜĺ SiC wsp·ğosadzonego w warstwie kompozytowej. 

Co wiňcej, zastosowanie HF do usuniňcia utlenionej warstwy w duŨej mierze przywraca 

wğaŜciwoŜci SiC sprzed ultenienia. Pokazano r·wnieŨ, Ũe wğaŜciwoŜci modyfikowanej 

powierzchni SiC sŃ dalekie od typowych wğaŜciwoŜci SiO2, co wskazuje, Ũe warstwa utleniona 

jest bardzo cienka oraz skğada siň z r·Ũnych produkt·w utleniania SiC. Potwierdzono to za 

pomocŃ pomiaru XPS. Obliczono r·wnieŨ, Ũe gruboŜĺ warstwy produkt·w utleniania nie 

przekracza 2 nm, nawet dla bardzo dğugich czas·w ekspozycji czŃstek na czynnik silnie 

utleniajŃcy (ponad 4 godziny). Co wiňcej, opr·cz istnienia zwiŃzk·w typu SiOxCy na utlenionej 

powierzchni, w pracy [33]  wykazano r·wnieŨ obecnoŜĺ grafitu. Wedğug autor·w wspomnianej 

pracy grafit ma byĺ odpowiedzialny za czňŜciowe przeciwdziağanie zmianie w kierunku 

hydrofilnoŜci z powodu obecnoŜci SiO2 na powierzchni jako produktu utleniania. Opr·cz 

zastosowania ulteniacza w postaci H2O2, wykazano bardzo podobne efekty dla SiC 

zanurzonego w kŃpieli do elektroosadzania typu Wattsa (w elektrolicie). Aczkolwiek 

udowodniono r·wnieŨ, Ũe efekt utleniania w podwyŨszonej temperaturze powietrza jest r·Ũny 

od utleniania w kŃpieli [34]. 

Z kolei, z punktu widzenia tej pracy wytworzenie grafitu na powierzchni czŃstek SiC w 

elektrolicie moŨe powodowaĺ zmniejszenie wytrzymağoŜci mechanicznej poğŃczenia osnowa-

wzmocnienie w wsp·ğelektroosadzonym kompozycie Ni-SiC. 

1.5.1.2.2. Powierzchnia miňdzyfazowa elektroda-

elektrolit 
TuŨ przed rozpoczňciem procesu elektroosadzania istnieje powierzchnia miňdzyfazowa 

elektroda (katoda bňdŃca przygotowanym podğoŨem dla warstwy osadzanej) ï elektrolit. 

Warto zauwaŨyĺ, Ũe moment rozpoczňcia osadzania oznacza pojawienie siň warstwy metalu 

osadzanego, co zmienia ukğad powierzchni miňdzyfazowych. Szczeg·ğowe zjawiska 

zachodzŃce w tym obszarze (warstwy podw·jnej) sŃ celem szczeg·ğowych 

elektrochemicznych badaŒ [35] . W pracy[36]  zaprezentowano metodň pomiary siğ w 

rozwaŨanej powierzchni miňdzyfazowej przy uŨyciu AFMu, szczeg·ğowy przeglŃd prac w tym 

temacie moŨna znaleŦĺ w [37]. Z punktu widzenia tej pracy waŨne obserwacje powierzchni 

miňdzyfazowej elektroda-elektrolit to fakt odwzorowania podğoŨona przez osadzanŃ warstwň, 

nawet dla bardzo skomplikowanej geometrii [38] ; dopasowanie sieci krystalicznej osadzanej 

warstwy do podğoŨa, a nastňpna zmiana sieci do preferowanej przez osadzany materiağ 

(r·wnieŨ zaleŨne od parametr·w procesu)[39] , wzrost chropowatoŜci wraz ze wzrostem 

gruboŜci warstwy [40] ; wpğyw pH elektrolitu na wğaŜciwoŜci warstwy [41] . Co wiňcej, skğad 

samego elektrolitu jest dobierany w zaleŨnoŜci od potrzeb[42] [43] . 
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1.5.1.2.3. Powierzchnia miňdzyfazowa czŃstka-

osnowa 
 

Powierzchnia miňdzyfazowa czŃstka-osnowa jest gğ·wnym obszarem zainteresowania 

niniejszej pracy, w szczeg·lnoŜci jej wytrzymağoŜĺ mechaniczna. Do czynnik·w, kt·re naleŨy 

wziŃĺ pod uwagň naleŨŃ: 

¶ Skğad chemiczny powierzchni: 

Skğad chemiczny na powierzchni czŃstki z powodu kontaktu z elektrolitem moŨe siň r·Ũniĺ od 

nominalnego skğadu czŃstki. W przypadku obecnoŜci utlenionej powierzchni ŜciŜle naleŨağoby 

rozwaŨaĺ dwie powierzchnie miňdzyfazowe: czŃstka-warstwa utleniona oraz warstwa 

utleniona-osnowa. 

¶ Warstwa ochronna 

Skğad chemiczny powierzchni moŨe r·wnieŨ zostaĺ zmieniony przez dodanie warstwy 

ochronnej. PoczŃtkowo warstwa ochronna byğa zastosowana jako bariera przeciw dyfuzji 

miňdzy osnowŃ a wzmocnieniem w trakcie obr·bki cieplnej kompozytu[44] . Znalazğa r·wnieŨ 

zastosowanie jako bariera przeciw dyfuzji w procesie spiekania [45] . W kontekŜcie 

zwiňkszania wytrzymağoŜci poğŃczenia w elektroosadzanych kompozytach warstwa ochronna 

zostağa zastosowana w pracy [46] . 

¶ Kierunek narastania warstwy 

W pracy [47]  pokazano, Ũe spos·b narastania warstwy metalu wok·ğ czŃstki zaleŨy od 

zwilŨalnoŜci tej czŃstki przez elektrolit oraz dziňki zastosowaniu osadzania warstw 

kanapkowych udowodniono, Ũe kierunek przyrostu warstwy zaleŨy od obecnoŜci czŃstki. TuŨ 

pod czŃstkŃ powierzchnia warstwy jest styczna do kulistej czŃstki, natomiast powyŨej warstwa 

roŜnie szybciej w pobliŨu czŃstki i jej powierzchnia w efekcie jest wzdğuŨ promienia. W 

przypadku hydrofobowych czŃstek nie zaobserwowano porowatoŜci na cağej powierzchni 

miňdzyfazowej. 

¶ Geometria 

PowyŨej cytowane badania brağy pod uwagň czŃstki kuliste w celu uproszczenia analizy 

zjawisk zachodzŃcych w trakcie wsp·ğosadzania. Typowy proszek SiC nie jest kulisty. MoŨna 

go opisaĺ jako wieloŜciany o ostrych krawňdziach. Zdjňcie SEM przekroju elektroosadzonego 

kompozytu Ni-SiC z pracy [46] wskazuje, Ũe geometria czŃstki wpğywa na osadzanie ï 

zastosowanie hydrofobowych czŃstek SiC powinno zapewniĺ osadzenie metalicznej warstwy 

wok·ğ czŃstki, ale w przytoczonej pracy pokazano, Ũe powierzchnia miňdzyfazowa moŨe byĺ 

porowata. R·wnolegle opracowano metodň pomiaru wytrzymağoŜci w kierunku normalnym 

poğŃczenia osnowa-wzmocnienie, w kt·rej geometria tego poğŃczenia jest sprowadzana do 

rzeczywistego pola powierzchni przeğomu pr·bki zmierzonego za pomocŃ mikroskopu 

optycznego [48] 

 

¶ Struktura krystaliczna 

W celu zbadania zachowania materiağ·w w skali pojedynczych atom·w przeprowadzane sŃ 

zaawansowane obliczenia numeryczne [49] . Symulacje DFT dla poğŃczenia Al-SiC w pracy 

[50]  wskazujŃ, Ũe na poziomie atomowym obecnoŜĺ wakansu, atomu Si lub C w poğŃczeniu 

z Al wpğywa na wartoŜĺ adhezji, moduğu Younga i innych wğaŜciwoŜci mechanicznych dla 

idealnych (lub quasi-idealnych) monokrysztağ·w. W praktyce eksperymentalnej osnowa jest 

nieidealnym polikrysztağem, w tej pracy ziarna sŃ rozmiar·w nanometrycznych. Dodatkowo, 

osnowa jest zanieczyszczona atomami zwiŃzk·w obecnych w roztworze takimi jak B, S, Cl, 

K. CzŃstki SiC sŃ czňsto r·wnieŨ nanokrystaliczne. Ponadto, w osnowie obecne sŃ 

naprňŨenia wewnňtrze spowodowane r·Ũnicami w sieci krystalicznej podğoŨa i warstwy, 

obecnoŜciŃ czŃstek SiC oraz por·w z uwiňzionym wodorem i innymi zjawiskami 

powodujŃcymi obecnoŜĺ dyslokacji [51], [52]. PowyŨsze czynniki mogŃ wpğywaĺ na 
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mechaniczne zachowanie poğŃczenia. W tej pracy nacisk poğoŨony jest na mikroskalowe 

badania rzeczywistego kompozytu, w rezultacie wynik wytrzymağoŜci poğŃczenia w Ŝcisğym 

znaczeniu nie bňdzie wytrzymağoŜciŃ poğŃczenia Ni-SiC. 

 

1.5.1.2.4. Powierzchnia miňdzyfazowa podğoŨe-

osnowa 

 
Za wğaŜciwoŜci kompozytu odpowiadajŃ wğaŜciwoŜci osnowy, wzmocnienia i ich poğŃczenie. 

Podobnie w ukğadzie podğoŨe-powğoka na wğaŜciwoŜci cağoŜci wpğywajŃ wğaŜciwoŜci podğoŨa, 

powğoki i ich poğŃczenie. Zatem powierzchnia miňdzyfazowa podğoŨe-osnowa jest waŨnŃ 

czňŜciŃ ukğadu podğoŨe-powğoka i z punktu widzenia potencjalnych zastosowaŒ powğok 

kompozytowych Ni-SiC naleŨy r·wnieŨ zadbaĺ o zwiňkszanie wytrzymağoŜci mechanicznej 

poğŃczenia powğoki z podğoŨem. Inaczej m·wiŃc, nawet najlepsza powğoka, np. 

przeciwzuŨyciowa, nie bňdzie speğniaĺ swojej roli, jeŜli ğatwo bňdzie odspajaĺ siň od podğoŨa, 

kt·re ma chroniĺ. WiňkszoŜĺ badaŒ wsp·ğelektroosadzanych powğok kompozytowych 

koncentruje siň na wğaŜciwoŜciach kompozytu, jednak naleŨy wspomnieĺ o kilku pracach 

opisujŃcych zmiany w adhezji powğoki do podğoŨa w zaleŨnoŜci od parametr·w procesu. 

Przede wszystkim warto zwr·ciĺ uwagň, Ũe w wyidealizowanym przypadku elektroosadzanie 

tworzy chemiczne wiŃzanie pomiňdzy miedzianym podğoŨem (atomami Cu), a niklowŃ 

powğokŃ (atomami Ni). Jednak w praktyce naleŨy siň spodziewaĺ, Ũe warstwa wierzchnia 

podğoŨa jest zmieniona w stosunku do materiağu rdzenia[53] . W tym przypadku chodzi gğ·wnie 

o absorbcjň i utlenianie powierzchni, kt·re powodujŃ, Ũe faktyczne poğŃczenie byğoby 

realizowane w ukğadzie np. tlen-nikiel, zamiast miedŦ-nikiel. JednŃ z metod zmiany adhezji 

podğoŨe-powğoka jest zmiana gňstoŜci prŃdu przy osadzaniu [54]. Co istotne, wystarczy 

wytworzyĺ jedynie cienkŃ warstwň zapewniajŃcŃ odpowiedniŃ adhezjň, nastňpnie gňstoŜĺ 

prŃdu moŨna zmieniĺ do wartoŜci potrzebnej do uzyskania poŨŃdanych wğaŜciwoŜci osnowy. 

InnŃ metodŃ jest zmiana chropowatoŜci podğoŨa[55]  ï zmniejszenie Ra z poziomu 1,2 Õm do 

0,3 Õm spowodowağo piňĺdziesiňciokrotne zwiňkszenie siğy potrzebnej do oderwania powğoki 

od podğoŨa. PopularnŃ metodŃ na zmianň adhezji jest r·wnieŨ chemiczne aktywacja 

powierzchni [56]. SkutecznoŜĺ tego podejŜcia zaleŨy od odpowiedniego doboru czynnika 

aktywacyjnego do ukğadu podğoŨe-powğoka. W szczeg·lnoŜci, w pracy [57]  pokazano, Ũe 

bardzo wytrzymağe poğŃczenie w systemie podğoŨe Cu ï powğoka Ni moŨna uzyskaĺ dziňki 

wytrawieniu powierzchni Cu i bezpoŜrednim osadzeniu niklu, bez moŨliwoŜci 

zanieczyszczenia lub utlenienia powierzchni Cu. Zazwyczaj, nawet jeŜli podğoŨe jest 

aktywowane trawieniem, transport podğoŨa w powietrzu do kŃpieli do osadzania powğoki 

powodu powstanie cienkiej warstwy tlenku. W powyŨszej pracy pokazano, Ũe utrzymanie 

warunk·w aktywacji przez cağy czas powoduje znaczny wzrost adhezji. WyjaŜnieniem tego 

wzrostu jest moŨliwoŜĺ stworzenia duŨej liczby silnych wiŃzaŒ Cu-Ni z powodu braku 

obecnoŜci innych atom·w. A w przypadku dopuszczenia utlenienia powierzchni wystňpuje 

r·wnieŨ sğabe oddziağywanie van der Waalsa miňdzy niklem a tlenkami, co w rezultacie 

osğabia adhezjň. Kolejnym dowodem na wagň przygotowania powierzchni jest znaczŃca 

r·Ũnica pomiňdzy adhezjŃ warstwy Ag osadzonej na podğoŨu Cu w stosunku do sytuacji 

odwrotnej, tj. warstwy Cu osadzonej na podğoŨu Ag w pracy [58]  

 

Z punktu widzenia tej pracy naleŨy wysnuĺ wniosek, Ũe iloŜĺ parametr·w i szczeg·ğ·w 

procesu, kt·ra moŨe mieĺ wpğyw na wytrzymağoŜĺ poğŃczenia osnowa-wzmocnienie jest 

bardzo duŨa. JednoczeŜnie istnieje potrzeba bezpoŜredniego pomiaru tej wytrzymağoŜci. 

PoŜrednie pomiary mogŃ byĺ silnie zakğ·cone przez zmianň wğaŜciwoŜci osnowy, a nie 

zmianň wytrzymağoŜci poğŃczenia. 
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1.5.1.3. Pomiary wytrzymağoŜci poğŃczenia osnowa-

wzmocnienie 
Typowym testem wğaŜciwoŜci mechanicznych kompozytu jest jednoosiowe rozciŃganie [59] . 

Jednak w celu lepszego zrozumienia zjawisk zachodzŃcych w obciŃŨanym kompozycie 

potrzebne jest nie tylko poznanie wğaŜciwoŜci uŜrednionych dla cağej pr·bki, ale r·wnieŨ 

badanie zjawisk zachodzŃcych dla pojedynczego elementu wzmocnienia. W 

wyidealizowanym przypadku pr·bka do jednoosiowego rozciŃgania skğadağaby siň z czňŜci 

osnowy i czňŜci wzmocnienia z pğaskim poğŃczeniem prostopadğym do osi pr·bki. Jednak w 

rzeczywistoŜci poğŃczenie bňdzie geometrycznie bardziej zğoŨone. W szczeg·lnoŜci w 

przypadku czŃstek SiC o niepowtarzalnych ksztağtach, nie jest moŨliwe uzyskanie dw·ch 

takich samych geometrii poğŃczenia. W pracy [60] przedstawiono metodň pomiaru siğy adhezji 

osnowa-wzmocnienie za pomocŃ testu rozciŃgania. Polega ona na wytrawieniu podğuŨnej 

pr·bki z czŃstkŃ wzmocnienia. Odsğoniňcie czŃstki jest kontrolowane przez przepğyw prŃdu 

elektrycznego ï brak przewodnoŜci pr·bki oznacza, Ũe pr·bka zawiera osnowň po obu 

stronach czŃstki. Nastňpnie pr·bka jest rozciŃgana, pomiar wytrzymağoŜci poğŃczenia polega 

na obliczeniu stosunku siğy zrywajŃcej do pola kontaktu osnowy i czŃstki. Pole to jest mierzone 

za pomocŃ mikroskopu optycznego. WadŃ tego rozwiŃzania sŃ techniczne trudnoŜci w 

miniaturyzacji (np. jeŜli czŃstki sŃ mniejsze niŨ kilka mikrometr·w) oraz koniecznoŜĺ 

uzyskania wzglňdnie pğaskiego poğŃczenia. Warto dodaĺ, Ũe metoda ta nie uwzglňdnia r·Ũnicy 

w wartoŜciach moduğu Younga, wsp·ğczynnika Poissona obu materiağ·w, krzywizny 

poğŃczenia oraz odksztağcenia materiağ·w. Parametry te mogŃ powodowaĺ zwiňkszenie 

lokalnie naprňŨeŒ w strefie poğŃczenia osnowy i czŃstki. Z tego powodu prawdopodobnie 

metoda zaniŨa wartoŜci wytrzymağoŜci poğŃczenia. Z drugiej strony, nie jest zbadany wpğyw 

roztworu trawiŃcego materiağ osnowy na poğŃczenie osnowa-wzmocnienie. Jest doŜĺ 

prawdopodobne, Ũe roztw·r ten pozostajŃc w pobliŨu poğŃczenia osnowa-wzmocnienie 

osğabia je. Metoda ta zostağa r·wnieŨ zastosowana do pomiaru wytrzymağoŜci poğŃczenia 

osnowa-wzmocnienie z warstwŃ ochronnŃ nağoŨonŃ metodŃ PVD dla kompozyt·w 

spiekanych w pracy [61]. Dla elektroosadzonych kompozyt·w opracowano innŃ metodň 

przygotowania pr·bek do rozciŃgania w pracy [62]. Polega ona na elektroosadzeniu niklu na 

pr·bce zğoŨonej z miedzi i ceramiki, a nastňpnie beznaprňŨeniowym uciňciu pr·bki 

zawierajŃcej nikiel i ceramikň wraz z ich poğŃczeniem. WadŃ tego rozwiŃzania jest 

przygotowanie pr·bki z duŨego kawağka ceramiki, kt·ry jest mechanicznie polerowany. Jest 

to taki rodzaj przygotowania powierzchni, kt·ry nie jest moŨliwy do powt·rzenia dla czŃstek 

ceramiki uŨywanych do przygotowania elektroosadzonych warstw kompozytowych. Co 

wiňcej, inna jest r·wnieŨ geometria osadzania niklu. MoŨe to wpğywaĺ na mikrostrukturň oraz 

poğŃczenie. Warto r·wnieŨ zauwaŨyĺ, Ũe wynik otrzymany tŃ metodŃ jest zdecydowanie 

najniŨszy dla omawianych metod pomiaru wytrzymağoŜci na rozciŃganie. Wynosi jedynie 0,1 

MPa, a wyniki z prac [60], [61] to odpowiednio 37-59 MPa oraz 54 MPa. Wzglňdnie wyŨsze 

wartoŜci wynikajŃ z zastosowania spiekania do wytworzenia kompozytu. W trakcie 

wysokotemperaturowego procesu dochodzi do wzajemnej dyfuzji materiağ·w osnowy i 

wzmocnienia [63], co moŨe prowadziĺ do umocnienia poğŃczenia wzglňdem 

wsp·ğelektroosadzonego kompozytu. Jednak nastňpnie w pracy[64]  wytrzymağoŜĺ poğŃczenia 

z pr·by jednoosiowego rozciŃgania ceramika-metal osadzony metodŃ PVD wyznaczono na 

58 MPa. Oznacza to, Ũe z jednej strony metoda pomiarowa budzi pewne wŃtpliwoŜci (pomiar 

pola kontaktu), a drugiej nie jest jasne, w jakim stopniu pr·bki elektroosadzone przygotowane 

dla duŨego kawağka ceramiki odpowiadajŃ pr·bkom, kt·re byğyby wytworzone bezpoŜrednio 

z kompozytu. 
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1.6. Problemy do rozwiŃzania & wczeŜniejsze prace grupy 

badawczej 

CiŃgğy wzrost wymagaŒ stawianych materiağom generuje potrzebň projektowania nowych 

materiağ·w lub dopracowywania technik wytwarzania znanych materiağ·w. W tej pracy 

stosowane jest to drugie podejŜcie w celu polepszenia wğaŜciwoŜci mechanicznych powğok 

kompozytowych. Dopracowanie wybranej techniki wytwarzania moŨe przebiegaĺ jako 

optymalizacja parametr·w tego procesu ze wzglňdu na poŨŃdane cechy lub identyfikacja 

Ŧr·değ wystňpowania niepoŨŃdanych zjawisk i modyfikacja tego procesu w celu zmniejszenia 

ich wpğywu. W literaturze moŨna znaleŦĺ wiele publikacji na temat badania wpğywu wybranych 

parametr·w procesu wsp·ğelektoosadzania, jak i r·wnieŨ pojawiajŃ siň oryginalne pomysğy na 

jego modyfikacje. Natomiast, szeroki przeglŃd literatury dotyczŃcej wsp·ğelektroosadzania 

ujawniğ niewiele kreatywnych rozwiŃzaŒ, kt·re na podstawie zidentyfikowanych problem·w 

wychodziğyby poza samo elektroosadzanie. Jednym z takich podejŜĺ jest modyfikacja 

powierzchni, w tym przypadku powierzchni czŃstek. W podobnym kontekŜcie jest to idea 

obecna np. w kompozytach spiekanych, gdzie sğuŨy jako bariera dyfuzji. Warto jednak 

zauwaŨyĺ, Ũe zjawiska fizyczne zachodzŃce w obu procesach sŃ r·Ũne. W trakcie spiekanie 

wysoka temperatura i ciŜnienie powodujŃ zerwanie wiŃzania Si-C i wzajemnŃ dyfuzjň atom·w 

wňgla, krzemu i niklu, a nawet powstanie ich zwiŃzk·w. Jest to efekt widoczny za pomocŃ 

mikroskopu elektronowego w trakcie standardowego obrazowania mikrostruktury ï w 

zaleŨnoŜci od parametr·w procesu spiekania obserwuje siň czňŜciowy lub cağkowity zanik 

czŃstek SiC [63] . Z drugiej strony, w trakcie wsp·ğelektroosadzania niklu i wňglika krzemu 

zjawiska elektrochemiczne zapewniajŃ osadzanie siň atom·w niklu na elektrodzie, a czŃstki 

wňglika krzemu sŃ obudowywane tak powstajŃcŃ warstwŃ. W trakcie cağego procesu czŃstki 

wňglika krzemu sŃ wystawione na dziağania kwaŜnego Ŝrodowiska (zazwyczaj pH wynosi 

okoğo 4). W pracy Sochy [33] udowodniono, Ũe takie warunki powodujŃ oksydacjň na 

powierzchni wňglika krzemu. Z punktu widzenia mechanicznego powoduje to, Ũe poğŃczenie 

nie jest bezpoŜrednio pomiňdzy wzmocnieniem a osnowŃ, ale jest zapoŜredniczone przez 

cienkŃ warstwň  (nie wiňcej niŨ dziesiŃtki nanometr·w) r·Ũnych zwiŃzk·w Si, C oraz O. Nie 

jest oczywiste, jaki jest wpğyw tej warstwy na wğaŜciwoŜci mechaniczne poğŃczenia, jednakŨe 

jednym z powstajŃcych produkt·w jest czysty wňgiel, kt·ry w innych kontekstach jest 

stosowany jako smar [65]. Jest to waŨny argument za hipotezŃ, Ũe wspomniana oksydacja 

negatywnie wpğywa na wytrzymağoŜĺ poğŃczenia osnowa-wzmocnienie. 

Praca nad wzrostem wytrzymağoŜci poğŃczenia osnowa-wzmocnienie jest osadzona w 

kontekŜcie og·lnego zağoŨenia, Ũe wiňksza wytrzymağoŜĺ w skali mikro (pojedyncze 

poğŃczenie osnowa-wzmocnienie) przekğada siň na lepsze wğaŜciwoŜci mechaniczne (w 

szczeg·lnoŜci trybologiczne) w skali makro (warstwa zawierajŃca wiele czŃstek). Nie jest 

jednak oczywiste jak silna jest to zaleŨnoŜĺ, biorŃc pod uwagň licznoŜĺ zjawisk fizycznych 

zachodzŃcych w parze trŃcej. MoŨliwa jest r·wnieŨ sytuacja, w kt·rej powstajŃca cienka 

warstwa zwiňksza wytrzymağoŜĺ mechanicznŃ poğŃczenia, ale ingerencja w mikrostrukturň 

osğabi materiağ. KolejnŃ moŨliwoŜciŃ jest niewielki wpğyw wytrzymağoŜci poğŃczenia na 

odpornoŜĺ na zuŨycie, co skutkowağoby brakiem zmian dla tej wğaŜciwoŜci. 

PodsumowujŃc, w niniejszej pracy zostağy postawione 2 problemy do rozwiŃzania: 

1) W jaki spos·b wytrzymağoŜĺ poğŃczenia osnowa-wzmocnienie przekğada siň na odpornoŜĺ 

na zuŨycie? 

2) Czy zastosowanie warstw ochronnych na powierzchni wzmocnienia zwiňkszy wytrzymağoŜĺ 

poğŃczenia osnowa-wzmocnienie? 
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Podobne problemy te zostağy poruszone we wczeŜniejszych pracach grupy badawczej 

Opiekuna Naukowego niniejszej pracy, dra hab. inŨ. Dariusza JarzŃbka. Problemy 

przedstawione i rozwiŃzane w pracach[45], [60], [61], [62], [64] sŃ jednak dalekie od 

wyczerpania tematu, a jednoczeŜnie w niniejszej pracy silniejszy nacisk jest poğoŨony na, po 

pierwsze, skalň mikro w badaniach wğaŜciwoŜci mechanicznych, po drugie, w pr·bkach 

przygotowanych bezpoŜrednio w objňtoŜci kompozytu.  

Wspomniane prace tej grupy rozwijağy metody wyznaczania wytrzymağoŜci poğŃczenie 

osnowa-wzmocnienie, takie jak: 

(1) rozciŃganie jednoosiowe drutu z poğŃczeniem  

(2) Ŝcinanie poğŃczenia 

Zaletami metod wykorzystanych w tej rozprawie w kontekŜcie powyŨszych sposob·w i ich 

wad sŃ: 

(1) operowanie na poğŃczeniu osnowa-wzmocnienie bezpoŜrednio obecnym w materiale 

kompozytowym 

(2) geometria pomiaru odpowiada rzeczywistemu, zğoŨonemu stanowi naprňŨeŒ w mikro-

skali; nie jest, obarczonym duŨŃ iloŜciŃ zağoŨeŒ, wyidealizowanym przypadkiem w 

skali makro 

(3) pomiar geometrii (rzeczywistego pola kontaktu) poğŃczenia osnowa-wzmocnienie dla 

mikro-belki przy pomocy mikroskopu siğ atomowych oraz mikroskopu elektronowego 

jest obarczony mniejszym bğňdem niŨ w przytoczonych powyŨej metodach. 

1.7. Hipoteza badawcza  

1.7.1. Obserwacje 

Gğ·wnym celem badawczym jest sprawdzenie moŨliwoŜci poprawy wğaŜciwoŜci tribo-

mechanicznych kompozyt·w wsp·ğelektroosadzanych nikiel-wňglik krzemu poprzez 

zastosowanie chemicznie osadzonej powğoki metalicznej tworzŃcej warstwň ochronnŃ. 

ťr·dğem pomysğu zastosowania powğok ochronnych jest publikacja [33], w kt·rej pokazano, 

Ũe w trakcie wsp·ğelektroosadzania powierzchnia czŃstek SiC podlega utlenianiu oraz tworzŃ 

siň zwiŃzki wňgla, w tym grafit. Negatywny wpğyw tych cienkich warstw na wğaŜciwoŜci tribo-

mechaniczne cağego kompozytu jest podstawowym zağoŨeniem dla tego badania. Od dawna 

grafit jest znany i stosowany jako znakomity smar stağy [66]. Z tego powodu przypuszcza siň, 

Ũe dodanie cienkich warstw ochronnych polepszy mechanicznŃ wytrzymağoŜĺ poğŃczenia 

osnowa-wzmocnienie, co z kolei zwiňkszy odpornoŜĺ na zuŨycie cağej warstwy kompozytowej. 

W pracy[62]  wskazano, Ũe materiağ czystej osnowy jest bardziej wytrzymağy na rozciŃganie 

niŨ kompozyt, co wskazuje, Ũe poğŃczenie osnowa-wzmocnienie nie jest idealne. Nastňpnie w 

pracy[14]  wykazano, Ũe dodanie warstwy ochronnej Cu na czŃstki SiC powoduje poprawň 

wytrzymağoŜci kompozytu Ni-SiC na rozciŃganie. Zmierzono r·wnieŨ wytrzymağoŜĺ 

poğŃczenia wzmocnienie-metal w kierunkach normalnym i stycznym i otrzymane wyniki 

wskazujŃ zwiňkszenie wytrzymağoŜci dla warstwy ochronnej. JednakŨe oba eksperymenty 

zostağy wykonane na pr·bkach, gdzie in-situ poğŃczenie osnowa-wzmocnienie zostağo 

zastŃpione ex-situ przygotowanymi eksperymentami. 

Z drugiej strony, kompozyty sŃ bardziej odporne na zuŨycie niŨ ich osnowy. Jednak ta 

zaleŨnoŜĺ nie jest oczywista. Na Rys. 2 przedstawiono wpğyw zawartoŜci wzmocnienia na 

znormalizowanŃ szybkoŜĺ zuŨycia dla kompozyt·w o osnowie niklowej. Znormalizowana 



23 
 

szybkoŜĺ zuŨycia zostağa wyznaczona jako stosunek danego wyniku pomiaru szybkoŜci 

zuŨycia do szybkoŜci zuŨycia dla materiağu osnowy (lub w przypadku braku takiej referencyjnej 

wartoŜci w cytowanym Ŧr·dle ï do szybkoŜci zuŨycia dla najmniejszej zbadanej zawartoŜci 

zuŨycia)      

 

Rys. 2. ZaleŨnoŜĺ znormalizowanej szybkoŜci zuŨycia od zawartoŜci czŃstek na podstawie danych z literatury [67], 
[20], [3], [68], [10], [69], [70], [71], [72]. 

Wynik z Rys. 2. wskazuje, dla odpowiednio duŨych zawartoŜci wzmocnienia, Ũe zuŨycie ma 

swoje minimum. Przekroczenie tej zawartoŜci zwiňksza zuŨycie, a w skrajnym przypadku 

moŨe prowadziĺ do zuŨycia wiňkszego niŨ otrzymanego dla materiağu osnowy. Taki wynik 

sugeruje, Ũe polepszenie wğaŜciwoŜci poğŃczenia osnowa-wzmocnienie moŨe mieĺ 

nastňpujŃce skutki: 

¶ Unikniňcie minimum zuŨycia i otrzymanie monotonicznej zaleŨnoŜci zuŨycia od 

zawartoŜci czŃstek 

¶ ObniŨenie minimum zuŨycia 

¶ OsiŃgniňcie mniejszego zuŨycia niŨ przed polepszeniem dla tej samej zawartoŜci 

wzmocnienia 

1.7.2. Pytania 

PowyŨsze rozwaŨania prowadzŃ do nastňpujŃcych pytaŒ badawczych: 

¶ Czy dziňki warstwom ochronnym na czŃstkach SiC moŨna zmniejszyĺ zuŨycie 

kompozytu Ni-SiC? 

¶ Czy zmianň zuŨycia moŨna powiŃzaĺ ze zmianŃ wytrzymağoŜci poğŃczenia osnowa-

wzmocnienie? 

¶ Czy pomiar wytrzymağoŜci tego poğŃczenia moŨe zostaĺ wykonany in-situ z duŨŃ 

dokğadnoŜciŃ, z uwzglňdnieniem geometrii tego poğŃczenia? 

¶ Czy moŨna zmieniĺ wytrzymağoŜĺ tego poğŃczenia poprzez zastosowanie warstw 

ochronnych? 
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1.7.3. Hipotezy 

A. Chemicznie osadzona warstwa ochronna na czŃstkach wzmocnienia zwiňkszy 

odpornoŜĺ na zuŨycie kompozytu wsp·ğelektroosadzonego Ni-SiC 

B. Chemicznie osadzona warstwa ochronna na czŃstkach wzmocnienia zwiňkszy 

wytrzymağoŜĺ poğŃczenia osnowa-wzmocnienie 

C. WytrzymağoŜĺ poğŃczenia moŨe zostaĺ wyznaczona ze zğoŨonego stanu naprňŨeŒ 

poprzez zastosowanie eksperymentalnych danych ze zginania mikrobelek do 

modelu numerycznego 

a. W szczeg·lnoŜci, wartoŜĺ wyznaczonej wytrzymağoŜci zaleŨy od 

uwzglňdnienia eksperymentalnej geometrii poğŃczenia osnowa-

wzmocnienie  
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2. Metody badaŒ 
2.1. Wstňp 

PoğŃczenie osnowa-wzmocnienie wystňpujŃce w kompozytach moŨe mieĺ r·ŨnŃ geometriň. 

W celu badania wytrzymağoŜci takiego poğŃczenia naleŨy zdefiniowaĺ planowanŃ geometriň, 

tak aby m·c okreŜliĺ jaki stan naprňŨeŒ wystňpuje w pr·bce. W rzeczywistoŜci 

eksperymentalnej, ta geometria bňdzie zawsze okreŜlona z pewnym bğňdem. Dla 

zminimalizowania wpğywu tego bğňdu, poŨyteczne jest rozpatrywanie geometrii, kt·re z 

wystarczajŃcŃ dokğadnoŜciŃ bňdŃ generowağy, wraz z danym obciŃŨeniem, prosty stan 

naprňŨeŒ (jednoosiowe Ŝciskanie lub rozciŃganie, jednoosiowe Ŝcinanie, zginanie proste lub 

skrňcanie swobodne). W kompozytach z czŃstkami o nieregularnym ksztağcie bardzo trudno 

byğoby uzyskaĺ mikro-pr·bki, w kt·rych poğŃczenie osnowa-wzmocnienie jest pğaskie, tak aby 

przy jednoosiowym rozciŃganiu otrzymaĺ tylko naprňŨenia normalne, a przy zginaniu belki z 

takim poğŃczeniem - tylko Ŝcinanie jednoosiowe. Co wiňcej, nawet zapewnienie takiej 

geometrii poğŃczenia nie byğoby ŜciŜle wystarczajŃce - naprňŨenia przekazywane przez 

poğŃczenie generowağyby inne odksztağcenie z powodu innych wartoŜci moduğ·w Younga i 

wsp·ğczynnik·w Poissona, co z kolei odchylağoby lokalne naprňŨenia od tych nominalnych, w 

szczeg·lnoŜci wprowadziğoby to zğoŨony stan naprňŨeŒ. 

W praktyce, czňsto wystarczajŃcŃ informacjŃ jest rozstrzygniňcie por·wnawcze - gdy osnowa 

i wzmocnienie pozostaje to samo, jednak zmienia siň proces technologiczny. Celem jest 

uzyskanie mocniejszego poğŃczenia. Zakğada siň, Ũe mocniejsze poğŃczenie w skali mikro 

bňdzie powodowağo bardziej wytrzymağy materiağ w skali makro. Zostanie to zweryfikowane 

na podstawie test·w odpornoŜci na zuŨycie.  

W tej czňŜci zostanŃ przedstawione szczeg·ğy metod wykorzystanych w tej pracy. MoŨna je 

podzieliĺ ze wzglňdu na skalň analizowanych zjawisk na makro- i mikro-skalowe. W 

uproszczeniu przyjmuje siň, Ũe w skali makro zainteresowaniu podlega materiağ jako cağoŜĺ, 

pewne uŜrednienie wğaŜciwoŜci osnowy i wzmocnienia. W skali mikro z kolei obiektem 

badanym jest pojedyncza czŃstka wzmocnienia lub tylko jej czňŜĺ wraz z najbliŨszym 

otoczeniem materiağu osnowy. Do metod makroskalowych zaliczyĺ moŨna w zakresie 

wytwarzania pr·bek wsp·ğelektroosadzanie wraz z chemicznym osadzaniem oraz 

polerowanie, a w zakresie charakteryzacji sŃ to wyznaczenie skğadu chemicznego, struktury 

krystalograficznej, topografii powierzchni oraz pomiar zuŨycia. W skali mikro wytwarzane byğy 

mikro-belki z poğŃczeniem osnowa-wzmocnienie w przekroju takiej belki, a nastňpnie zginano 

te belki, po uğamaniu wolnego koŒca mierzono topografiň przeğomu, a nastňpnie 

przeprowadzano symulacje numeryczne tego procesu. 

 

2.1.1. Wytwarzanie - powğoki metalowe i kompozytowe 

Kompozyt, materiağ skğadajŃcy siň z dw·ch lub wiňcej faz, moŨe zostaĺ wytworzony na 

podğoŨu w postaci powğoki. Do najpopularniejszych technik umoŨliwiajŃcych uzyskanie takiego 

systemu powğoka-podğoŨe naleŨŃ techniki galwaniczne, zanurzeniowe, natryskowe, 

krystalizacyjne i platerowanie. KaŨdŃ z tych technik moŨna podzieliĺ na podtypy. Ze wzglňdu 

na zakres tej pracy om·wione zostanie wykorzystanie technik galwanicznych do wytwarzania 

powğok kompozytowych o osnowie metalicznej ze wzmocnieniem czŃstkami ceramicznymi 

oraz proces chemicznego bezprŃdowego osadzania metalu. 



26 
 

2.1.1.1. Techniki galwaniczne - powğoki kompozytowe 

PodstawowŃ ideŃ galwanotechniki (elektroosadzania) jest osadzanie warstwy metalu poprzez 

redukcjň jon·w tego metalu znajdujŃcych siň w elektrolicie na powierzchni innego metalu 

(elektrody) pod wpğywem przepğywu prŃdu elektrycznego w ukğadzie. Jest to zatem metoda 

umoŨliwiajŃca wytworzenie warstwy metalicznej na przewodniku. Cağy proces odbywa siň 

zgodnie z r·wnaniem reakcji: 

Ὦέὲ άὩὸὥὰόὩὰὩὯὸὶέὲᴼὥὸέά άὩὸὥὰό 

Reakcja ta zachodzi w strefie kontaktu podğoŨa (elektrody, metalu) i roztworu (elektrolitu) i 

skutkuje zarodkowaniem i dalszym wzrostem sieci krystalicznej osadzonego metalu. Jest 

moŨliwe r·wnoczesne osadzanie wiňcej niŨ jednego metalu (czyli stopu) lub naprzemiennego 

osadzania metali (nastňpujŃce po sobie warstwy) z jednego roztworu. Parametrami cağego 

procesu sŃ: skğad elektrolitu i jego pH, materiağ elektrod, temperatura elektrolitu, prňdkoŜĺ 

mieszania, stňŨenie tlenu oraz natňŨenie prŃdu i czas jego przepğywu. Parametry te 

umoŨliwiajŃ kontrolň kinetyki i mechanizm·w osadzania. Skutkuje to bezpoŜrednim wpğywem 

na wielkoŜĺ ziaren, rodzaj sieci krystalicznej oraz jej teksturň [73]. 

W przypadku niklu moŨliwe jest osiŃgniňcie ziaren wielkoŜci od pojedynczych nanometr·w do 

pojedynczych mikrometr·w. TypowŃ strukturŃ uzyskiwanŃ w trakcie elektroosadzania jest 

struktura Ŝciennie centrowana (fcc). Ziarna majŃ zazwyczaj ksztağt kolumnowy. Tekstura tych 

ziaren moŨe byĺ kontrolowana za pomocŃ zastosowanych parametr·w prŃdowych, np. dla 

gňstoŜci prŃdu 0,2; 2; 5 i 10 A/dm2 moŨna uzyskaĺ odpowiednio tekstury <110>, <211>, <100> 

i <210>[74]. 

W celu wytworzenia kompozytu, do elektrolitu dodaje siň czŃstki (najczňŜciej ceramiczne, ale 

co do zasady nie ma ograniczeŒ materiağowych). CzŃstki te podlegajŃ wsp·ğelektroosadzaniu. 

W zaleŨnoŜci od wğaŜciwoŜci fizycznych powierzchni tych czŃstek zmienia siň mechanizm 

wsp·ğelektroosadzania. W przypadku nieprzewodzŃcych czŃstek w elektrolicie zostajŃ one 

otoczone jonami w spos·b przypadkowy (wynikajŃcy np. z lokalnej obecnoŜci niemobilnych 

ğadunk·w na powierzchni czŃstek) i sŃ przyciŃgane do elektrody o przeciwnym potencjale. 

Siğa tego przyciŃgania jest stosunkowo mağa i w celu zwiňkszenia wydajnoŜci przemieszczania 

czŃstek z objňtoŜci elektrolitu do powierzchni elektrody stosuje siň mieszanie. Kiedy czŃstki 

docierajŃ do powierzchni elektrody jony (chmura jon·w) na powierzchni czŃstek uzyskujŃ 

elektrony z powodu przepğywu prŃdu i stajŃ siň atomami ï redukujŃ siň na elektrodzie i wiŃŨŃ 

z powierzchniŃ [75] - dookoğa czŃstki osadza siň metaliczna powğoka. Przyrost gruboŜci tej 

powğoki powoduje pokrycie czŃstki uniemoŨliwiajŃc jej oderwanie. Wynika z tego, Ũe kontakt 

czŃstki z podğoŨem musi byĺ na tyle dğugi Ũeby ten proces zdŃŨyğ zajŜĺ. Oznacza to, Ũe 

parametrami kluczowymi dla finalnej zawartoŜci czŃstek w warstwie sŃ wğaŜciwoŜci fizyczne 

powierzchni czŃstek, prňdkoŜĺ mieszania i szybkoŜĺ osadzania. Pomimo wielkiej zğoŨonoŜci 

procesu wsp·ğelektroosadzania, podejmowano pr·by jego matematycznego opisu. PierwszŃ, 

wartŃ odnotowania, pr·bň podjŃğ Guglielmi w 1972 roku[76], nastňpnie Celis w 1987 [77]  i 

Fransaer w 1992 [78]. 

Kluczowe wğaŜciwoŜci powierzchni czŃstek z punktu widzenia wsp·ğosadzania to 

przewodnoŜĺ elektryczna i zwilŨalnoŜĺ. Dobra przewodnoŜĺ powoduje, Ũe w trakcie 

wsp·ğelektroosadzania na powierzchni znajduje siň wiňcej jon·w i w kontakcie czŃstki z 

elektrodŃ zwiňksza siň szansa na zatrzymanie czŃstki w narastajŃcej warstwie. Z kolei 

hydrofilowe czŃstki wsp·ğosadzajŃ siň trudniej niŨ te hydrofobowe. Wynika to z r·Ũnych 

zjawisk zachodzŃcych pomiňdzy elektrodŃ a czŃstkŃ w jej pobliŨu. Dla czŃstek hydrofilowych, 
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wodny elektrolit z ğatwoŜciŃ otacza cağŃ czŃstkň. W szczeg·lnoŜci oznacza to utworzenie 

cienkiej warstwy elektrolitu miňdzy czŃstkŃ a elektrodŃ, gdzie wciŃŨ moŨe osadzaĺ siň metal. 

W ten spos·b czŃstka jest niejako wypychana od powierzchni elektrody przez narastajŃcŃ 

warstwň. W przeciwieŒstwie do czŃstek hydrofobowych, kt·re z tej mağej przestrzeni pomiňdzy 

czŃstkŃ a elektrodŃ wypychajŃ elektrolit, tworzy siň tam porowatoŜĺ, a czŃstka zostaje 

obudowana narastajŃcŃ warstwŃ metalu [79]. Elektrolit nie musi byĺ wodnym roztworem, 

zatem powyŨsze rozwaŨanie moŨna uog·lniĺ ï duŨy kŃt zwilŨania pomiňdzy czŃstkŃ z 

elektrolitem bňdzie, co do zasady, uğatwiağ osadzanie. 

Dla niekt·rych czŃstek ceramicznych, w tym SiC, osiŃgniňcie wiňcej niŨ kilku procent 

zawartoŜci czŃstek w warstwie jest z powyŨszych powod·w bardzo trudne. Zazwyczaj 

rozwiŃzaniem tego problemu jest zwiňkszenie zawartoŜci czŃstek w elektrolicie, ale to 

powoduje kolejne utrudnienia. Jednym z nich jest aglomeracja czŃstek. W rezultacie 

zwiňkszanie zawartoŜci czŃstek w kompozycie niekoniecznie prowadzi do proporcjonalnej 

poprawy wğaŜciwoŜci mechanicznych, w tym odpornoŜci na zuŨycie. Ponadto, moŨe nastŃpiĺ 

r·wnieŨ nasycenie i dalszy wzrost zawartoŜci czŃstek w elektrolicie nie bňdzie powodowağ 

wzrostu zawartoŜci czŃstek w osadzanej warstwie [80] 

Jednym z potencjalnych powod·w tego zjawiska jest osğabienie poğŃczeŒ osnowa-

wzmocnienie oraz pojawienie siň porowatoŜci przy aglomeracjach czŃstek. 

W tej pracy elektroosadzanie jest wykorzystywane do wytworzenia warstwy kompozytu o 

osnowie niklowej i wzmocnieniu czŃstkami ceramiki. Do tego celu wykorzystano 

zmodyfikowanŃ kŃpiel Wattsa [81] ze zwiŃzkiem SLS jako Ŝrodkiem powierzchniowo 

czynnym. 

2.1.1.2. Techniki bezprŃdowe (chemiczne) - powğoki 

metalowe 

W odr·Ũnieniu od technik galwanicznych, techniki bezprŃdowe nie wykorzystujŃ 

zewnňtrznego Ŧr·dğa prŃdu do wymuszenia reakcji chemicznej typu redoks skutkujŃcej 

osadzeniem warstwy metalu. Techniki te sŃ wykorzystywane do wytwarzania warstw 

metalicznych, jak i kompozytowych. ZaletŃ tych technik jest moŨliwoŜĺ osadzenia metalu na 

pierwotnie nieprzewodzŃcej powierzchni poprzez wykorzystanie proces·w poŜrednich. 

Procesy te wytwarzajŃ zarodki metaliczne na nieprzewodzŃcej (ŜciŜle: niekatalitycznej) 

powierzchni. Jest to tzw. aktywacja (ang. Activation). Standardowo jest to wykonywane 

poprzez reakcjň redoks z udziağem jon·w Pd2+ oraz Sn2+. W ten spos·b wğaŜciwy proces 

osadzania moŨe zostaĺ  zainicjalizowany na powstağych zarodkach. Oznacza to, Ũe poza 

Ŧr·dğem jon·w (np. s·l metalu) potrzebny jest jeszcze czynnik redukujŃcy. W pracy [82] 

wykorzystano jako Ŧr·dğo jon·w chlorek niklu a redukcjň uzyskano dziňki podfosforynowi 

sodu, cytrynianowi sodu oraz chlorkowi amonu. CzŃstki SiC pokryte cienkŃ warstwŃ niklu 

zostağy wykorzystane jako wzmocnienie w spiekanym kompozycie o osnowie aluminiowej. We 

wnioskach z tej pracy zasugerowano wzrost wytrzymağoŜĺ poğŃczenia osnowa-wzmocnienie 

z warstwŃ wzglňdem czystych czŃstek, jednakŨe nie przeprowadzono Ũadnego 

bezpoŜredniego pomiaru. Z kolei w pracy [83] pokryto czŃstki SiC warstwŃ niklu oraz warstwŃ 

miedzi i uŨyto w spiekaniu kompozytu o osnowie z Ũelaza. Obie warstwy spowodowağy 

poprawň wytrzymağoŜci kompozytu na rozciŃganie, jednakŨe wiňksza poprawa zostağa 

uzyskana dla miedzi. Przypisano to niŨszej temperaturze topnienia miedzi niŨ niklu, co 

spowodowağo lepsze wypeğnienie porowatoŜci przez miedŦ w trakcie spiekania. W pracy [84] 

pokazano, Ũe bezprŃdowe osadzanie niklu na czŃstkach SiC prowadzi do amorficznej 

struktury powstağej warstwy. 
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JednŃ z gğ·wnych motywacji wytwarzania powğok na czŃstkach byğo polepszenie zwilŨalnoŜci 

czŃstek[85] , co jest jednym z kluczowych parametr·w w spiekaniu i odlewaniu kompozyt·w. 

JednakŨe w kontekŜcie niniejszej pracy duŨo waŨniejszym celem stosowania powğok jest 

zapobieganie reakcjom chemicznym w poğŃczeniu osnowa-wzmocnienie. Przy spiekaniu i 

odlewaniu reakcje chemiczne zachodzŃ gğ·wnie z powodu wysokiej temperatury. TworzŃ siň 

nowe zwiŃzki (np. NixSiy w kompozytach Ni-SiC) oraz zachodzŃ przemiany fazowe. W trakcie 

wsp·ğelektroosadzania temperatura nie jest aŨ tak wysoka, ale reakcje chemiczne zachodzŃ 

na skutek oddziağywania elektrolitu na powierzchniň czŃstek [33]. Zmodyfikowana chemicznie 

powierzchnia moŨe znaczŃco wpğywaĺ na mechanicznŃ wytrzymağoŜĺ poğŃczenia osnowa-

wzmocnienie w powstağej powğoce kompozytowej. 

Celem zastosowania bezprŃdowego osadzania cienkiej warstwy niklu na czŃstkach SiC w tej 

pracy jest zwiňkszenie odpornoŜci na zuŨycie kompozytu Ni-SiC poprzez zwiňkszenie 

mechanicznej wytrzymağoŜci poğŃczenia osnowa niklowa ï wzmocnienie SiC we 

wsp·ğelektroosadzanym kompozycie. JednoczeŜnie wyb·r niklu do pokrycia czŃstek SiC 

powoduje, Ũe koŒcowy kompozyt chemicznie utrzymuje ten sam skğad. 

2.1.1.3. Przygotowanie pr·bki 

Proces przygotowania pr·bek do dalszej charakteryzacji i pomiar·w jest bardzo waŨny i moŨe 

mieĺ znaczŃcy wpğyw na otrzymane wyniki. Jest to szczeg·lnie istotne przy badaniach w skali 

mikro, gdzie pojedyncze bğňdy w procesie przygotowania nie majŃ moŨliwoŜci siň uŜredniĺ. 

Jednym z przykğad·w jest nanoindentacja wypolerowanej powierzchni. Klasyczne szlifowanie 

i polerowanie wprowadza odksztağcenia plastyczne oraz naprňŨenia w warstwie wierzchniej. 

JeŜli zmieniona w ten spos·b warstwa jest gruboŜci por·wnywalnej z gğňbokoŜciŃ 

nanoindentacji, to zmierzona twardoŜĺ dotyczy tylko warstwy wierzchniej, nie bňdzie 

odpowiadaĺ wğaŜciwoŜciom osadzonego materiağu. 

 

2.1.1.4. Ciňcie i Polerowanie 

Zazwyczaj po wytworzeniu materiağu istnieje potrzeba przygotowania pr·bek o odpowiednich 

wymiarach do planowanych test·w. NaleŨy mieĺ ŜwiadomoŜĺ, Ũe zwykğe uciňcie pr·bki moŨe 

zmieniĺ mikrostrukturň materiağu na wiele mikrometr·w w gğŃb od pğaszczyzny ciňcia. Zmiany 

te mogŃ wynikaĺ bezpoŜrednio z odksztağcenia plastycznego, jak i ciepğa wytworzonego przez 

tarcie. Z tego powodu ciňcie pr·bek do precyzyjnych pomiar·w przy krawňdzi powinno 

odbywaĺ siň powoli (mniejsza generacja ciepğa). Alternatywnym podejŜciem byğoby 

szlifowanie i polerowanie powierzchni do testu w kolejnych krokach z rosnŃcŃ gradacjŃ 

czŃstek Ŝciernych (czyli zmniejszajŃcym siň ich rozmiarem). Orientacyjnie przyjmuje siň, Ũe 

przy klasycznym polerowaniu na suknie z zawiesinŃ czŃstek Ŝciernych warstwa umocniona 

wynosi do tr·jkrotnoŜci rozmiaru uŨytych czŃstek. Oznacza to, Ũe dla czŃstek rozmiaru 60 nm 

gruboŜĺ warstwy umocnionej moŨe siňgaĺ do 180 nm. Przy planie badania wierzchniej 

warstwy o gruboŜci 1000 nm moŨe to znaczŃco wpğynŃĺ na wynik. W celu zmniejszenia 

gruboŜci warstwy umocnionej moŨna zastosowaĺ polerowanie wibracyjnie ï pr·bka po suknie 

z zawiesinŃ powolnie przemieszcza siň w wyniku wibracji. W ten spos·b jest moŨliwe 

uzyskanie pr·bek o powierzchni odpowiedniej do pomiar·w EBSD, co oznacza, Ũe warstwa 

umocniona praktycznie nie wystňpuje. Problemem tego podejŜcia w materiağach 

wielofazowych jest fakt r·Ũnej prňdkoŜci polerowania (zuŨywania materiağu) faz, co skutkuje 

niepğaskŃ powierzchniŃ. 

W tej pracy ciňcie wykonano obr·bkŃ elektro-erozyjnŃ (ang. EDM ï electro-discharge 

machining) w celu szybkiego uzyskania poŨŃdanego ksztağtu (prostopadğoŜcian·w). Szacuje 
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siň, Ũe zmiany w warstwie wierzchniej mogğy siňgaĺ dziesiŃtek mikrometr·w [86]. Nastňpnie 

pr·bki mechanicznie szlifowano i polerowano, tak Ũeby zminimalizowaĺ warstwň umocnionŃ. 

 

2.1.1.5. Polerowanie jonowe 

RozwiŃzaniem powyŨszego problemu jest zastosowanie polerowania jonowego. Metoda ta 

polega na wykorzystaniu wiŃzki jon·w do wytrawienia zaplanowanej czňŜci materiağu. ZaletŃ 

tego podejŜcia jest brak wprowadzania naprňŨeŒ mechanicznych, czas obr·bki w por·wnaniu 

do wielostopniowego polerowania oraz niewiele zasob·w eksploatacyjnych. Wadami jest 

wysoki koszt urzŃdzenia, brak precyzyjnej kontroli trawionej geometrii oraz niekontrolowane 

nagrzewanie siň pr·bki w trakcie procesu. RozwiŃzaniem dw·ch ostatnich problem·w jest 

frezowanie skupionŃ wiŃzkŃ jon·w (FIB). UrzŃdzenie to pozwala na bardzo precyzyjne 

trawienie jonowe oraz wykorzystuje duŨo mniejsze prŃdy, co zdecydowanie ogranicza wzrost 

temperatury pr·bki. 

W tej pracy polerowanie jonowe wykorzystano, aby wytworzyĺ dwie prostopadğe powierzchnie 

pr·bki z bardzo mağym promieniem zaokrŃglenia krawňdzi. FIB zastosowano do wytworzenia 

mikro-belek o osi prostopadğej do krawňdzi pr·bki. 

2.1.2. WğaŜciwoŜci tribo-mechaniczne materiağ·w i metody ich 

pomiaru 

2.1.2.1. TwardoŜĺ 

TwardoŜĺ jest parametrem materiağu okreŜlajŃcym jego odpornoŜĺ na odksztağcenie 

plastyczne spowodowane wciskaniem wgğňbnika. OdpornoŜĺ ta z reguğy jest badana w jednej 

z trzech podstawowych skal - makro, mikro oraz nano. Pomiary w skali makro zakğadajŃ, Ũe 

wszystkie niejednorodnoŜci materiağu siň uŜredniajŃ ze wzglňdu na duŨŃ objňtoŜĺ badanego 

materiağu w stosunku do wielkoŜci skğadnik·w mikrostruktury. Mikroindentacja pozwala 

wprowadziĺ pomiary rozr·ŨniajŃce skğadniki mikrostruktury, w szczeg·lnoŜci jeŜli ich rozmiar 

jest wiňkszy niŨ 1 Õm. Tym sposobem moŨna oceniĺ osobno mikrotwardoŜĺ r·Ũnych ziaren 

(faz lub kierunk·w) metalu lub faz kompozytu. Z kolei pomiar nanotwardoŜci pozwala badaĺ 

elementy mikrostruktury o nanometrycznych rozmiarach (np. nanoziarna, nanowytrŃcenia, 

cienkie warstwy). 

TwardoŜĺ jest mierzona przy pomocy wciskania wgğňbnika w badany materiağ. Wgğňbniki 

mogŃ mieĺ r·ŨnŃ geometriň (tr·jŜcienna piramida, czworoŜcienna piramida, kula). Po 

wykonaniu odcisku obliczane jest pole rzutu powierzchni kontaktu na powierzchniň pr·bki. W 

wiňkszej skali obliczenia sŃ wykonywane na podstawie np. zmierzonej bezpoŜrednio 

przekŃtnej odcisku (w przypadku kwadratowego odcisku) czy Ŝrednicy (w przypadku okrňgu).  

Dla bardzo mağych odcisk·w (niewyraŦnych lub niewidocznych w mikroskopach optycznych) 

Oliver i Pharr zaproponowali metodň wyznaczania twardoŜci na podstawie analizy krzywej 

odciŃŨania i wyznaczania rzeczywistej gğňbokoŜci odcisku[87] . 

TwardoŜĺ jest wyznaczane ze wzoru: 

Ὄ
Ὂ

ὃ
ȟ 

gdzie H to twardoŜĺ, F maksymalna siğa indentacji, A pole rzutu powierzchni kontaktu na 

powierzchniň pr·bki (w skr·cie: pole kontaktu). 

 

W skali makro twardoŜĺ kompozytu o osnowie z miňkkiego metalu i wzmocnieniu twardymi 

czŃstkami ceramiki roŜnie wraz ze wzrostem zawartoŜci czŃstek [88]. W skali mikro twardoŜĺ 

Wz·r nr (1) 
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zar·wno osnowy, jak i wzmocnienia moŨe zaleŨeĺ od procesu wytwarzania [89]. Z kolei w 

skali nano z jednej strony moŨna badaĺ np. wpğyw granicy ziaren na twardoŜĺ [90], z drugiej 

osobne problemy naukowe stanowiŃ efekty skali w indentacji, w tym efekt Halla-Petcha [91]. 

TwardoŜĺ jest podstawowym parametrem mechanicznym wyznaczanym dla warstwy 

wierzchniej materiağ·w. W tej pracy wyznaczenie twardoŜci osnowy jest waŨne, poniewaŨ 

znaczne r·Ũnice w twardoŜci osnowy dla por·wnywanych kompozyt·w pod kŃtem odpornoŜci 

na zuŨycie mogŃ byĺ waŨnym czynnikiem analizy wynik·w trybologicznych. Inaczej m·wiŃc, 

zuŨycie zaleŨy od twardoŜci [92], co znajduje odzwierciedlenie juŨ w klasycznych modelach 

zuŨycia (np. prawo Archarda) [93], gdzie zuŨycie jest odwrotnie proporcjonalnego do 

twardoŜci. 

 

2.1.2.2. Moduğ Younga 

Moduğ Younga jest wsp·ğczynnikiem sprňŨystoŜci podğuŨnej - informuje on o tym jakie 

odksztağcenie w zakresie sprňŨystym w kierunku wystňpowania naprňŨenia 

rozciŃgajŃcego/ŜciskajŃcego jest spowodowane przez to naprňŨenie. Nie istnieje prosta 

zaleŨnoŜĺ miňdzy twardoŜciŃ i moduğem Younga, jednakŨe ten parametr r·wnieŨ moŨe byĺ 

badany w analogicznych skalach jak twardoŜĺ. Co waŨne, metoda Olivera-Pharra umoŨliwia 

wyznaczenie tego moduğu z krzywej odciŃŨania uzyskanej w teŜcie indentacji. 

W tej pracy moduğ Younga jest waŨnym parametrem materiağowym, poniewaŨ moŨe wpğywaĺ 

zar·wno na zuŨycie [94], jak i odpowiedŦ mikrobelek na zginanie [95]. 

 

2.1.2.3. WytrzymağoŜĺ na rozciŃganie 

WytrzymağoŜĺ na rozciŃganie jest jednŃ z najwaŨniejszych, z punktu widzenia zastosowaŒ 

mechanicznych, wğaŜciwoŜciŃ materiağu. MoŨna jŃ wyznaczyĺ przy pomocy np. (quasi-) 

statycznej pr·by jednoosiowego rozciŃgania. Odpowiada inŨynierskim naprňŨeniom dla 

najwiňkszej siğy uzyskanej w trakcie pr·by. Tradycyjnie, test jest wykonywany w makroskali. 

Ze wzglňdu na znaczny postňp techniczny moŨliwe jest przeprowadzenie test·w dla 

pozostağych dw·ch skal. W przypadku mikroskali moŨna mieĺ do czynienia z rozciŃganiem 

drutu metalowego z mikroczŃstkŃ ceramicznŃ, z kolei w nanoskali moŨna rozrywaĺ 

pojedyncze ziarna. W tej pracy badane jest poğŃczenie  osnowa-wzmocnienie w geometrii 

mikro-belki. Zginanie takiej belki bňdzie generowağo naprňŨenia rozciŃgajŃce i ŜciskajŃce w 

poğŃczeniu, jednakŨe bňdŃ wystňpowağy takŨe inne naprňŨenia, w szczeg·lnoŜci zaleŨne od 

geometrii poğŃczenia - takŨe bňdzie to zğoŨony stan naprňŨeŒ. Analiza naprňŨeŒ bňdzie 

wykonywana przy pomocy metod numerycznych. 

2.1.2.4. OdpornoŜĺ na zuŨycie 

OdpornoŜĺ na zuŨycie iloŜciowo okreŜla jak szybko materiağ w parze trŃcej ubywa w danych 

warunkach. Dla duŨej czňŜci zastosowaŒ najwaŨniejszym aspektem zuŨycia jest zmiana 

wymiar·w geometrycznych ukğadu - pojawienie siň rowka zuŨycia zmienia wzajemne 

odlegğoŜci czňŜci mechanicznych, co moŨe skutkowaĺ istotnŃ zmianŃ parametr·w pracy. Jako 

przykğad moŨna podaĺ pracň tğoka w cylindrze silnika spalinowego - tolerancje wymiar·w 

Ŝrednicy zewnňtrznej tğoka i Ŝrednicy wewnňtrznej cylindra sŃ ŜciŜle okreŜlone dla uzyskania 

optymalnych parametr·w spalania. Nadmierne zuŨycie (ubycie objňtoŜci) jednej z tych czňŜci 

doprowadzi do zwiňkszenia luzu i spadku parametr·w silnika. Z tego powodu waŨne jest, aby 

zastosowaĺ w takiej parze trŃcej materiağy, kt·rych zmiana wymiar·w spowodowana 

zuŨyciem, bňdzie bardzo mağa nawet po wielu cyklach pracy tğoka. 
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W tej pracy odpornoŜĺ na zuŨycie jest parametrem makroskopowym sğuŨŃcym jako punkt 

odniesienia dla mechanicznych parametr·w mikroskopowych - inaczej m·wiŃc, 

modyfikowane sŃ poğŃczenia osnowa-wzmocnienie i analizowany jest wpğyw wytrzymağoŜci 

tego poğŃczenia na makro-zuŨycie. 

2.1.3. Charakteryzacja materiağ·w i jej metody 

2.1.3.1. Mikrostruktura 

Podstawowe informacje o mikrostrukturze kompozytu o osnowie metalicznej i wzmocnieniu 

czŃstkami ceramicznymi to: metal/stop osnowy, rozkğad wielkoŜci rozmiaru ziaren, ksztağt i 

tekstura; materiağ, ksztağt i Ŝredni rozmiar wzmocnienia, zawartoŜĺ i dystrybucja przestrzenna 

wzmocnienia, porowatoŜĺ i zanieczyszczenia. Materiağy osnowy i wzmocnienia najczňŜciej sŃ 

definiowane przed procesem wytwarzania, ale zawartoŜĺ domieszek i zanieczyszczeŒ nie jest 

oczywista - z tego powodu przeprowadza siň analizň skğadu chemicznego (Por. Pkt. 2.3.2.). 

WielkoŜĺ ziaren powyŨej pojedynczych mikrometr·w moŨna wyznaczyĺ za pomocŃ 

mikroskopu optycznego i analizy obrazu (r·wnieŨ ksztağt). Dla ujawnienia granic ziaren w 

zakresie Ŝwiatğa widzialnego najczňŜciej stosuje siň trawienie lub elektrotrawienie. O 

rozkğadzie czŃstek wzmocnienia r·wnieŨ moŨna wnioskowaĺ ze zdjňĺ, jednak naleŨy 

pamiňtaĺ, Ũe w og·lnym przypadku rozkğad moŨe ulegaĺ zmianie wzdğuŨ gruboŜci pr·bki. W 

celu zmniejszenia tego ryzyka wykonuje siň przekr·j poprzeczny. Dla mniejszych rozmiar·w 

ziaren i czŃstek stosuje siň obserwacjň SEM. Podstawowym sposobem pomiaru porowatoŜci 

jest metoda Archimedesa oparta na gňstoŜci i wypornoŜci mierzonego ciağa. Natomiast w celu 

miejscowego scharakteryzowania chropowatoŜci najczňŜciej stosuje siň profilometriň 

stykowŃ. 

W tej pracy mikrostruktura jest charakteryzowana poprzez skğad chemiczny, parametry 

czŃstek wzmocnienia i wielkoŜĺ ziaren osnowy i ich teksturň. R·Ũnice w tych parametrach 

pomiňdzy pr·bkami mogŃ wynikaĺ z r·Ũnic w procesie wytwarzania oraz skutkowaĺ zmianŃ 

parametr·w mechanicznych. 

2.1.3.2. Skğad chemiczny 

Skğad chemiczny informuje o zwiŃzkach chemicznych obecnych w pr·bkach. Jest 

wnioskowany na podstawie pomiaru skğadu pierwiastkowego. ZawartoŜĺ pierwiastk·w moŨe 

byĺ wyraŨona w procentowym udziale atomowym lub masowym. Ze wzglňdu na moŨliwe duŨe 

r·Ũnice w masach atomowych pierwiastk·w obecnych w pr·bce te dwie zawartoŜci mogŃ byĺ 

liczbowo bardzo r·Ũne.  

W tej pracy skğad chemiczny jest wyznaczany dla potwierdzenia obecnoŜci niklu na czŃstkach 

wňglika krzemu oraz wyznaczenia zawartoŜci czŃstek w powğoce. Do wyznaczenia skğadu 

pierwiastkowego moŨna wykorzystaĺ metodň EDS lub WDS. EDS jest mniej dokğadny (niŨsza 

rozdzielczoŜĺ) i posiada niŨszy pr·g detekcji niŨ metoda WDS, jednakŨe zapewnia kr·tszy 

czas pomiaru, co jest szczeg·lnie istotne dla pomiar·w powierzchniowych [96]. W 

przeprowadzonym badaniu dokğadna analiza iloŜciowa nie jest wymagana, wiňc zdecydowano 

wykorzystaĺ metodň EDS. Dodatkowo, w przypadku proszk·w SiC pokrytych cienkŃ warstwŃ 

niklu skğad chemiczny okreŜlono za pomocŃ XRD, kt·re umoŨliwia uŜrednienie pomiaru dla 

objňtoŜci proszku nawet dla bardzo cienkich warstw. 

2.1.3.3. Struktura krystalograficzna 

Struktura krystalograficzna informuje o tym, w jaki spos·b uğoŨone sŃ atomy. Przy braku 

zorganizowanego uğoŨenia atom·w (dokğadnie: przy uporzŃdkowaniu kr·tkiego zasiňgu) 



32 
 

materiağ jest amorficzny. Przy jednakowym, powtarzajŃcym siň uğoŨeniu atom·w, materiağ jest 

monokrysztağem. Wystňpowanie w pr·bce wielu graniczŃcych ze sobŃ monokrysztağ·w 

nazywa siň materiağem polikrystalicznym, w szczeg·lnoŜci gdy domeny te sŃ 

nanometrycznych rozmiar·w - materiağem nanokrystalicznym. 

Znaczenie struktury krystalograficznej w tej pracy wynika z potencjalnie istotnego wpğywu 

uğoŨenia ziaren na odpowiedŦ materiağu na zadane obciŃŨenie. Jest to zagadnienie czňsto 

omijane w pracach z zakresu kompozyt·w o osnowie metalicznej, gdzie obecnoŜĺ 

wzmocnienia wpğywa na strukturň osnowy, zmienia jej wğaŜciwoŜci a uzyskane wyniki sŃ 

wypadkowŃ obecnoŜci wzmocnienia i zmiany parametr·w materiağu osnowy. W przypadku 

wsp·ğelektroosadzanych kompozyt·w obecnoŜĺ czŃstek zmniejsza ziarna osnowy. Powoduje 

to, Ũe uzyskane wzrosty twardoŜci kompozytu wzglňdem czystego materiağu osnowy nie sŃ 

tylko spowodowane obecnoŜciŃ twardego wzmocnienia, ale r·wnieŨ po czňŜci umocnieniem 

osnowy np. zwiŃzanym z efektem Halla-Petcha. Dodatkowo, znaczenie moŨe mieĺ nie tylko 

wielkoŜĺ ziaren, ale r·wnieŨ ich uğoŨenie i ksztağt (np. struktura kolumnowa moŨe mieĺ inne 

wğaŜciwoŜci mechaniczne niŨ laminarna) oraz tekstura. 

W tej pracy struktura krystalograficzna jest potrzebna do por·wnania osnowy pr·bek z 

r·Ũnymi czŃstkami. 

2.1.3.4. ChropowatoŜĺ 

ChropowatoŜĺ to zbiorcze okreŜlenie parametr·w charakteryzujŃcych profil geometryczny 

powierzchni oraz samŃ geometriň powierzchni. Do najczňŜciej uŨywanych zalicza siň 

parametry Ra (Ŝrednie odchylenie od linii odniesienia dla danego profilu) oraz Sa (obliczane 

analogicznie, jednakŨe dla danej powierzchni). 

W tej pracy chropowatoŜĺ jest waŨna w dw·ch kontekstach. Po pierwsze, w trakcie 

elektroosadzania powstajŃca powğoka do pewnego stopnia powiela powierzchniň elektrody, 

na kt·rej siň osadza. R·Ũnice w chropowatoŜci podğoŨa i koŒcowej powierzchni powğoki 

wynikajŃ z faktu lokalnego gromadzenia siň ğadunku elektrycznego na wierzchoğkach 

chropowatoŜci podğoŨa, co zwiňksza lokalnŃ gňstoŜĺ prŃdu elektrycznego i skutkuje szybszym 

narastaniem warstwy na wierzchoğkach niŨ w przypadku dolin chropowatoŜci. Na 

chropowatoŜĺ powğoki kompozytowej znacznie wpğywa r·wnieŨ wystňpowanie poğowicznie 

zğapanych czŃstek wzmocnienia. W celu uzyskania wiarygodnej informacji o zawartoŜci 

wzmocnienia, powğoka jest poddawana polerowaniu. W ten spos·b sğabo zwiŃzane czŃstki 

odpadajŃ (naleŨy zwr·ciĺ uwagň, Ũe te bardzo sğabo zwiŃzane odpadajŃ na etapie obfitego 

pğukania pr·bki po procesie wytwarzania), a w peğni zwiŃzane czŃstki zostajŃ odkryte. Po 

drugie, polerowanie do niskich wartoŜci chropowatoŜci umoŨliwia r·wnieŨ wykonanie pomiaru 

dyfrakcji elektron·w wstecznie rozproszonych m. in. w celu wizualizacji struktury 

krystalograficznej oraz skuteczniejsze wykonanie mikro-belek.  

W tej pracy chropowatoŜĺ jest pochodnŃ procesu polerowania mechanicznego i uzyskanie jej 

niskiej wartoŜci umoŨliwia przygotowanie powierzchni pr·bek do test·w zuŨycia i wyznaczenia 

zawartoŜci czŃstek w warstwie. Z kolei polerowanie jonowe umoŨliwia przygotowanie pr·bek 

do pomiar·w EBSD w trybie transmisyjnym oraz wykonanie mikro-belek.  

2.1.3.5. Inne 

Adhezja - siğa jakŃ naleŨy przyğoŨyĺ (na jednostkň powierzchni), aby rozğŃczyĺ dwa r·Ũne ciağa 

bňdŃce w kontakcie. 
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W tej pracy adhezja warstwy kompozytowej do podğoŨa nie jest analizowana, jako Ũe speğnia 

minimalne wymaganie funkcjonalne - nie ulega rozğŃczeniu od podğoŨa w trakcie proces·w 

przygotowania pr·bek oraz ich testowania. Z drugiej strony, w tej pracy analizowana jest 

adhezja czŃstek wzmocnienia do osnowy kompozytu, jednakŨe z punktu widzenia 

eksperymentu zginania mikro-belek wielkoŜciŃ, kt·ra jest wyznaczana eksperymentalnie jest 

zaleŨnoŜĺ siğa-przemieszczenie koŒca belki. Ta zaleŨnoŜĺ, przy pomocy metod 

numerycznych, jest uŨywana do wyznaczenia pola naprňŨeŒ w poğŃczeniu wzmocnienie-

osnowa. Nastňpnie wnioskuje siň o wytrzymağoŜci tego poğŃczenia. Tň wytrzymağoŜĺ moŨna 

rozumieĺ jako adhezjň materiağu wzmocnienia do materiağu osnowy. 

 

Kohezja - siğa jakŃ naleŨy przyğoŨyĺ, aby rozdzieliĺ jedno ciağo na dwie czňŜci (na jednostkň 

nowopowstağej powierzchni). 

W tej pracy zjawisko kohezji moŨe mieĺ miejsce w trakcie pňkania mikro-belki. Nie jest 

oczywiste, czy propagacja pňkniňcia nastŃpi wzdğuŨ poğŃczenia w taki spos·b, Ũe jeden koniec 

belki bňdzie wyğŃcznie materiağem osnowy, a drugi koniec wyğŃcznie materiağem 

wzmocnienia. MoŨe dojŜĺ do sytuacji, w kt·rej adhezja wzmocnienie-osnowa jest tak duŨa, 

Ũe dochodzi do dekohezji osnowy (lub wzmocnienia). 

Wymiary geometryczne pr·bki i jej testowanych objňtoŜci - okreŜla charakterystyczne wymiary 

pr·bki i jej skğadnik·w, przede wszystkim te istotne z punktu widzenia planowanych pomiar·w. 

W tej pracy do najwaŨniejszych naleŨŃ: gruboŜĺ warstwy, wielkoŜĺ czŃstek wzmocnienia w 

kompozycie, wymiary mikro-belek i wymiary rowk·w zuŨyciowych 

2.1.4. Metody numeryczne 
Obok metod eksperymentalnych i analitycznych, metody numeryczne stanowiŃ podstawň 

badaŒ w inŨynierii materiağowej i mechanicznej. Metody te pozwalajŃ na rozwiŃzywanie 

szeregu problem·w zwiŃzanych z powiŃzaniem wğaŜciwoŜci materiağ·w i ich strukturŃ. 

Struktura ta moŨe byĺ opisywana w wielu r·Ũnych skalach, od skali atomowej ( analiza 

pojedynczych atom·w, np. metody ab initio [97], dynamika molekularna [98]), przez 

mikroskalň (analiza mikrostruktury, np. metody typu Monte Carlo [99], metoda element·w 

skoŒczonych[100], metoda element·w dyskretnych [101]), aŨ do makroskali (analiza 

konstrukcji i materiağ·w litych, gğ·wnie metoda element·w skoŒczonych[102] ). Dane 

wejŜciowe do model·w mogŃ mieĺ swoje Ŧr·dğo zar·wno teoretyczne (np. potencjağy 

miňdzyatomowe wykorzystywane w dynamice molekularnej), jak i doŜwiadczalne (np. 

wytrzymağoŜĺ na rozciŃganie wykorzystywana w MES). Co wiňcej, stosuje siň r·wnieŨ 

modelowanie wieloskalowe[103], kt·re w zağoŨeniu wykorzystuje wyniki modelowania z 

mniejszej skali jako dane wejŜciowe do modelu w wyŨszej skali. [104] 

 

W tej pracy zastosowano metodň element·w skoŒczonych z elementami kohezyjnymi w 

mikroskali. W celu analizy zerwania poğŃczenia osnowa-wzmocnienie wyznaczono parametry, 

trudne lub niemoŨliwe do wyznaczenia doŜwiadczalnie w czasie zginania mikro-belek. 

Podstawowym celem przeprowadzenia symulacji numerycznych jest wyznaczenie 

maksymalnego naprňŨenia w parze element·w kohezyjnych, kt·re powodujŃ zerwanie 

poğŃczenia w trakcie zginania-mikro belek na podstawie rzeczywistej geometrii tego 

poğŃczenia oraz eksperymentalnych krzywych siğa-przemieszczenie koŒca belki. Inaczej 

m·wiŃc, ğŃczŃc moŨliwoŜci eksperymentalne (siğa, przemieszczenia, rzeczywista geometria) 

oraz numeryczne (wyznaczanie pola naprňŨeŒ i odksztağceŒ) por·wnano wytrzymağoŜĺ 

poğŃczenia osnowa-wzmocnienie w zaleŨnoŜci od procesu wytwarzania. 
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2.1.4.1. Metoda element·w skoŒczonych 
 

Metoda element·w skoŒczonych (Metoda Element·w SkoŒczonych - MES, ang. Finite 

Element Method - FEM) jest jednŃ z najczňŜciej uŨywanych metod obliczeŒ inŨynierskich i 

naukowych. W tym przypadku rozwiŃzanie numeryczne zastňpuje rozwiŃzanie analityczne - 

dla MES sŃ to rozwiŃzania ukğad·w r·wnaŒ r·Ũniczkowych. MES zakğada podziağ ciŃgğego 

modelu na wiele element·w. Elementy te powinny mieĺ stosunkowo mağe wymiary i proste 

ksztağty, kt·re umoŨliwiŃ otrzymanie rozwiŃzania w postaci stosunkowo prostej funkcji. 

Elementy te sŃ definiowane przez wňzğy. Tworzenie wňzğ·w i element·w (podziağu ciŃgğego 

modelu) nazywa siň dyskretyzacjŃ. Zazwyczaj poğŃczenie element·w odbywa siň poprzez 

wsp·lne wňzğy, ale moŨliwe jest zdefiniowanie poğŃczenia na wsp·lnych krawňdziach czy 

powierzchniach. Warunki brzegowe to zadane wartoŜci wielkoŜci fizycznych (np. 

przemieszczenie, temperatura) w wňzğach (lub krawňdziach czy powierzchniach). Nastňpnie, 

numeryczne rozwiŃzania sŃ wyznaczane dla wňzğ·w, a za pomocŃ funkcji interpolacyjnych 

oblicza siň wyniki dla pozostağych punkt·w elementu. [105]  

2.1.4.2. Model strefy kohezyjnej 
Jednym z ograniczeŒ metody element·w skoŒczonych jest koniecznoŜĺ zapewnienia 

ciŃgğoŜci i zgodnoŜci przemieszczeŒ. Oznacza to, Ũe niemoŨliwym jest uzyskanie zmiany 

ksztağtu za pomocŃ pojawienia siň pňkniňcia. W celu unikniňcia tego ograniczenia stworzono 

szereg metod, kt·re umoŨliwiajŃ numeryczne zamodelowanie pňkania. JednŃ z nich jest 

model strefy kohezyjnej. Idea tego modelu polega na obserwacji, Ũe pňkniňcie to 

nieodwracalna deformacja (strefa kohezyjna), kt·ra lokalnie osğabia materiağ.  Osğabienie 

nastňpuje po przekroczeniu pewnego progu, wtedy teŨ rozpoczyna siň proces pňkania. W 

praktyce oznacza to, Ũe wğaŜciwoŜci mechaniczne poğŃczenia pary element·w skoŒczonych 

sŃ opisane funkcjŃ we wsp·ğrzňdnych naprňŨenie-przemieszczenie. Ta funkcja definiuje jaka 

jest poczŃtkowa sztywnoŜĺ tego poğŃczenia K, warunek rozpoczňcia osğabienia ůmax oraz 

przebieg tego osğabienia. Po osiŃgniňciu maksymalnego przemieszczenia para element·w 

ulegğa dekohezji i w rezultacie elementy nie sŃ dalej poğŃczone. Przykğadowy przebieg tej 

funkcji przedstawiono na Rys. 3. 

 

 

 
Rys. 3. Charakterystyka naprňŨenia-przemieszczenie pary element·w kohezyjnych. 

Definiowanie tej charakterystyki moŨe nastŃpiĺ poprzez podanie nachylenia K, naprňŨenia 

maksymalnego ůmax oraz pola G=G1+G2. Nachylenie K opisuje jak szybko roŜnie naprňŨenie 

przy zadawaniu obciŃŨenia (a w zasadzie wzroŜcie odlegğoŜci miňdzy parŃ element·w 
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kohezyjnych). Po osiŃgniňciu wartoŜci ůmax nastňpuje osğabienie. W tym przypadku osğabienie 

jest funkcjŃ liniowŃ, ale moŨna zastosowaĺ inne rodzaje funkcji. Pole G odpowiada 

wsp·ğczynnikowi uwalniania energii. Dodatkowo, naleŨy pamiňtaĺ, Ũe w ten spos·b definiuje 

siň pňkanie w trzech gğ·wnych typach. Warunki pňkania mogŃ byĺ rozpatrywane niezaleŨnie 

lub w spos·b mieszany.[106] 

2.1.4.3. Motywacja 
 

MotywacjŃ do wykorzystania metod numerycznych w tej rozprawie jest zrozumienie wpğywu 

warstwy ochronnej na czŃstkach wzmocnienia na wytrzymağoŜĺ poğŃczenia osnowa-

wzmocnienie. WytrzymağoŜĺ takiego poğŃczenia moŨe zostaĺ zbadana za pomocŃ technik 

eksperymentalnych tylko w ograniczonym zakresie. Wynika to ze zğoŨonoŜci mikrostruktury 

tego typu poğŃczeŒ i braku moŨliwoŜci oddzielenia efekt·w geometrycznych od 

materiağowych, w szczeg·lnoŜci dotyczy to eksperyment·w mikroskalowych. Zastosowanie 

metod numerycznych umoŨliwi wziňcie pod uwagň geometrii mikrostruktury (geometrii 

poğŃczenia osnowa-wzmocnienie). W ten spos·b uzyska siň dostňp do wielkoŜci fizycznych 

(np. pole naprňŨeŒ) materiağu niedostňpnych za pomocŃ metod eksperymentalnych. Co 

wiňcej, geometria mikrostruktury bňdzie zrekonstruowana na podstawie eksperymentalnego 

pomiaru przeğomu belki. Odzwierciedlenie rzeczywistej mikrostruktury umoŨliwi ocenň, kt·re 

poğŃczenie jest silniejsze. 

W zwiŃzku z faktem, Ũe wszystkie eksperymentalne mikrobelki cechujŃ siň innŃ geometriŃ 

poğŃczenia, dodatkowŃ motywacjň stanowi chňĺ zrozumienia wpğywu ksztağtu i innych 

parametr·w poğŃczenia na wğaŜciwoŜci mechaniczne mikrobelek. 

2.1.4.4. Cel 
Gğ·wnym celem zastosowanie metod numerycznych w tej rozprawie jest por·wnanie 

wytrzymağoŜci poğŃczenia osnowa-wzmocnienie w mikro-belkach kompozytowych. PierwszŃ 

seriň pr·bek wytworzono dla kompozytu przygotowanego konwencjonalnŃ metodŃ 

wsp·ğelektroosadzania. Z kolei druga seria pr·bek ma dodatkowo przygotowanŃ warstwň 

ochronnŃ na powierzchni czŃstek wzmocnienia. Przygotowanie modelu umoŨliwi speğnienie 

celu poprzez wyznaczenie maksymalnego naprňŨenia  ůmax  w parze element·w kohezyjnych, 

kt·re powoduje zerwanie poğŃczenia w trakcie zginania-mikro belek na podstawie rzeczywistej 

geometrii tego poğŃczenia oraz eksperymentalnych krzywych siğa-przemieszczenie koŒca 

belki. Inaczej m·wiŃc, celem badania jest jak najwierniejsze odtworzenie warunk·w 

eksperymentu zginania mikro-belek. ĞŃczŃc moŨliwoŜci eksperymentalne (siğa, 

przemieszczenia, rzeczywista geometria) oraz numeryczne (wyznaczanie pola naprňŨeŒ i 

odksztağceŒ) por·wnano wytrzymağoŜĺ poğŃczenia osnowa-wzmocnienie w zaleŨnoŜci od 

procesu wytwarzania. 

Dodatkowym celem jest zbadanie wpğywu mikrostruktury na odpowiedŦ mechanicznŃ zginanej 

mikrobelki przy zadanych, arbitralnych parametrach poğŃczenia. 

2.1.4.5. Zakres badaŒ 
W zakres badaŒ numerycznych wchodzi przygotowanie model·w mikro-belek na podstawie 

pomiar·w doŜwiadczalnych dla kaŨdej belki osobno. Do stworzenia modeli belek 

zastosowano elementy skoŒczone, a do stworzenia poğŃczenia osnowa-wzmocnienie uŨyto 

element·w kohezyjnych. Przykğadowe zobrazowanie poğoŨenia element·w skoŒczonych i 

kohezyjnych dla czňŜci SiC belki przedstawiono na Rys. 4. 
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Rys. 4. CzňŜĺ SiC belki wraz ze wskazaniem pozycji element·w skoŒczonych i kohezyjnych. 

Nastňpnie w zakresie badaŒ jest przeprowadzenie symulacji, kt·re odpowiadajŃ warunkom 

eksperyment·w i wyznaczenie maksymalnych dopuszczalnych naprňŨeŒ ůmax . Dodatkowo, 

przeprowadzono symulacje zginania belek jednomateriağowych oraz kompozytowych o 

arbitralnie wybranych cechach poğŃczenia (ksztağt, poğoŨenie). 

2.2. Metody badaŒ - wytwarzanie - skala makro 

Wytworzono cztery serie pr·bek warstw kompozytowych o osnowie z niklu i wzmocnieniu z 

czŃstek wňglika krzemu. Serie zawierajŃ czŃstki o Ŝrednim rozmiarze czŃstek 20 Õm lub 1 

Õm. Jedna seria z duŨymi czŃstkami i jedna seria z mağymi czŃstkami wzmocnienia zostağy 

uŨyte bez modyfikacji po zakupie. Pozostağe serie to czŃstki poddane przed procesem 

wytwarzania kompozytu dodatkowemu procesowi technologicznemu. Zastosowano proces 

bezprŃdowego chemicznego osadzania w celu pokrycia czŃstek SiC cienkŃ warstwŃ 

ochronnŃ z niklu. 

2.2.1. Chemiczne osadzanie warstwy Ni na czŃstkach SiC 

 Przebieg chemicznego osadzania Ni ï piňcioetapowego procesu - jest przedstawiony na Rys. 

5.  

 

Rys. 5. Schemat ciŃgu proces·w chemicznego osadzania Ni. 
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Czyszczenie odbyğo siň w dw·ch krokach. W pierwszym, 5 g proszku SiC zostağo 

zdyspergowanych w 50 ml NaOH przez 20 minut w myjce ultradŦwiňkowej. Nastňpnie zasadň 

usuniňto pipetŃ, dodano wody i po wymieszaniu usuniňto wodň, nastňpnie ponownie dodano 

wodň i z uŨyciem wir·wki odseparowano czŃstki od pğynu. Taka procedura pğukania byğa 

powtarzana po kaŨdym z 5 krok·w. W drugim kroku dodano 50 ml HNO3 i przez 20 minut 

mieszano w myjce ultradŦwiňkowej. Czyszczenie ma na celu usuniecie zanieczyszczeŒ z 

powierzchni czŃstek w celu zapewnienia r·wnomiernego osadzenia metalu. Po 

przeprowadzeniu procedury pğukania dodano do czŃstek 50 ml roztworu zğoŨonego z 80 g/L 

SnCl2 x H2O oraz 80 g/L HCl i mieszano w myjce ultradŦwiňkowej przez 20 minut. 

Wspomaganie ma na celu uzyskanie mağych zarodk·w Sn na powierzchni SiC. Po ponownym 

pğukaniu, w czwartym kroku dodano 50 ml roztworu przygotowanego z 0,5 g/L PdCl2 x H2O 

oraz 30 m/L HCl i mieszano przez 20 minut w myjce ultradŦwiňkowej. Aktywowanie powiňksza 

zarodki Sn o dodatkowe atomy Pd, gdzie w trakcie osadzania zacznie siň wytrŃcaĺ nikiel. 

Nastňpnie czŃstki wypğukano. Wszystkie powyŨsze czynnoŜci byğy wykonywane z uŨyciem 

skğadnik·w w temperaturze pokojowej. Ostatnim krokiem byğo osadzanie cienkiej warstwy 

niklu, do czŃstek dodano 30 ml roztworu podgrzanego do temperatury 95 oC przygotowanego 

z poniŨszych skğadnik·w: NiSO4 x 6H2O 30 g/L; NaH2PO2 x H2O 30 g/L; DL-C4H6O5 20 g/L; 

CH4Na2O4 20 g/L; CH4N2S <0,1 g. 

2.2.2. Wsp·ğelektroosadzona warstwa kompozytowa Ni-SiC 

Nastňpnym etapem byğo wsp·ğelektroosadzanie na podğoŨu z wypolerowanej miedzi. 

Pğaskownik z miedzi o wymiarach 50 mm x 30 mm x 10 mm zostağ wyszlifowany na papierze 

Ŝciernym o gradacji od 320 do 1200 przy uŨyciu Presi Mecatech 334 z prňdkoŜciŃ obrotowŃ 

300 obrot·w na minutň, nastňpnie uŨyto sukna polerskiego ze smarem i zawiesinŃ z 

czŃstkami diamentowymi o kolejnych rozmiarach 9, 3 i 1 Õm i prňdkoŜciŃ 200 obrot·w na 

minutň. KaŨdy krok byğ zakoŒczony obfitym pğukaniem wodŃ dejonizowanŃ oraz alkoholem 

izopropylowym. Uzyskano chropowatoŜĺ powierzchni 50 mm x 30 mm Ra = 10Ñ5 nm 

zmierzonŃ przy uŨyciu profilometru stykowego T8000 Nanoscan. Tak przygotowane 

pğaskowniki sğuŨyğy jako katody, natomiast anodŃ byğ prňt niklowy o dğugoŜci 80 mm i Ŝrednicy 

10 mm. OdlegğoŜĺ miňdzy elektrodami zamocowanymi pionowy wynosiğa okoğo 60 mm. 

Proces wytwarzania warstwy kompozytowej odbywağ siň przy zachowaniu parametr·w dla 

wszystkich serii. Skğad elektrolitu do osadzania niklu przedstawia Tabela 1. 

Tabela 1. ZawartoŜĺ odczynnik·w chemicznych do elektroosadzania na 1 litr wody dejonizowanej 

Skğadnik NiSO4 NiCl2 H3BO3 SLS KCl Sacharyna 

g/L 300 45 45 0,075 6 2 

Parametry osadzania to pH=4 otrzymane poprzez dodanie kilku kropel NaOH, osadzanie 

przeprowadzono z magnetycznym mieszaniem z prňdkoŜciŃ 250 obrot·w na minutň przy 

temperaturze 60 oC i czasie 120 minut przy gňstoŜci prŃdu 1,8 A/dm2. Czas osadzania 

dobrano tak, aby gruboŜĺ warstwy wynosiğa okoğo 30 Õm.  

2.2.3. Polerowanie warstw kompozytowych 

Wsp·ğelektroosadzanie zostağo przeprowadzone na katodzie bňdŃcej wypolerowanym 

kawağkiem miedzi. Hipotetyczna warstwa samego niklu miağaby chropowatoŜĺ nieznacznie 
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wiňkszŃ od podğoŨa, jednakŨe z powodu obecnoŜci czŃstek ta chropowatoŜĺ jest 

zdecydowanie wiňksza - wynika to zar·wno z zaburzenia przez czŃstki procesu ñpowlekaniaò 

niskiej chropowatoŜci podğoŨa, jak i r·wnieŨ wystawania samych czŃstek z powierzchni 

warstwy niklu. Zatem w celu skutecznego wytworzenia mikro-belek o stağym przekroju 

poprzecznym na g·rnej powierzchni warstwy kompozytowej, jak i na przekroju 

przeprowadzono kolejne kroki polerowania wg Tabela 2 na urzŃdzeniu Presi Mecatech 334 

(kroki 1-3) oraz wibropolerce (krok 4). 

 
Tabela 2. Proces przygotowania powierzchni pr·bek 

 
 

Procesy wykorzystujŃce papier Ŝcierny sŃ przeprowadzone na zmianň z zawiesinami w celu 

zminimalizowania r·Ũnic wysokoŜci miňdzy twardymi czŃstkami wzmocnienia oraz wzglňdnie 

miňkkiej osnowy. Brak dğuŨszego polerowania w zawiesinie pozwala r·wnieŨ uniknŃĺ efektu 

aglomeracji czŃstek zawiesiny w pobliŨu czŃstek wzmocnienia. W innym przypadku 

generowağoby to wzglňdnie szybsze polerowanie (w sensie usuwania objňtoŜci pr·bki) w tych 

miejscach, co skutkowağoby niestağym przekrojem poprzecznym mikro-belki.  

W wyniku uzyskano chropowatoŜĺ powierzchni osnowy niklowej na poziomie Sa=3Ñ1 nm z 

czŃstkami wzmocnienia wystajŃcymi w r·Ũnym stopniu ponad tň powierzchniň - zmierzono 

kilka losowo wybranych czŃstek i wystawağy maksymalnie okoğo Rpi=1,5 Õm dla pr·bki z 

duŨymi czŃstkami, ale zazwyczaj okoğo Rp=100 nm.  

2.3. Metody badaŒ - charakteryzacja - skala makro 

Do charakteryzacji wytworzonych pr·bek zastosowano skanujŃcy mikroskop elektronowy 

(Crossbeam 350, Zeiss, Niemcy) w celu zobrazowania powierzchni oraz okreŜlenia 

procentowej zawartoŜci czŃstek w warstwie. Wykonano obrazowanie z pomocŃ spektroskopii 

z dyspersjŃ energii (EDS) w celu okreŜlenia skğadu chemicznego. Dodatkowo, obrazowanie 

umoŨliwia uzyskanie informacji o wystňpowaniu mikroporowatoŜci w poğŃczeniu osnowa-

wzmocnienie. Pr·bki zostağy poddane dyfrakcji rentgenowskiej (XRD) w celu poznania 

struktury krystalograficznej oraz wykorzystano r·wnieŨ dyfrakcjň elektron·w wstecznie 

rozproszonych (EBSD) do jej zobrazowania w okolicy czŃstek SiC. 

2.3.1.1. Skaningowa mikroskopia elektronowa 

Mikroskopem elektronowym wykonano zdjňcia wypolerowanej powierzchni warstwy oraz 

przekroju poprzecznego w celu wzrokowej oceny jednorodnoŜci rozğoŨenia czŃstek (na 

powierzchni i wzdğuŨ gruboŜci), zmierzenia gruboŜci warstwy oraz wstňpnej charakteryzacji 

poğŃczenia wzmocnienie-osnowa przy napiňciu przyŜpieszajŃcym 3 kV oraz aperturze 30 Õm. 
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Nastňpnie wykonano obrazowanie z pomocŃ spektroskopii z dyspersjŃ energii (EDS) w celu 

pomiaru zawartoŜci czŃstek w warstwie przy 20 kV oraz wiňkszej aperturze 60 Õm. Przyjňto, 

Ũe miarŃ zawartoŜci czŃstek SiC jest odczytana z oprogramowania zawartoŜĺ Si. Celem 

takiego podejŜcia jest moŨliwoŜĺ por·wnania zawartoŜci SiC miňdzy badanymi pr·bkami, a 

uzyskane wyniki liczbowe mogŃ siň r·Ũniĺ, gdyby zastosowaĺ innŃ metodň (np. pomiar 

masowy poprzez zwaŨenie kompozytu, a nastňpnie wytrawienie niklu i zwaŨenie uwolnionych 

czŃstek SiC). Pomiary zawartoŜci SiC wykonano w dw·ch trybach. Po pierwsze, pomiary 

wzdğuŨ szerokoŜci osadzonej pr·bki, tak aby uzyskaĺ informacjň o rozkğadzie czŃstek. Po 

drugie, w zwiŃzku ze zmiennŃ zawartoŜciŃ, wykonano pomiary dla kaŨdego rowka powstağego 

po zuŨyciu. Wykonano r·wnieŨ typowe obrazowanie SEM rowk·w zuŨyciowych. 

Spektroskopia EDS zostağa r·wnieŨ wykorzystana do okreŜlenia obecnoŜci niklu na czŃstkach 

wňgliku krzemu dla potwierdzenia uzyskania warstwy ochronnej wytworzonej metodŃ 

chemicznego osadzania. Wykonano zar·wno zbiorcze spektrogramy, jak i mapowanie. 

Podjňto r·wnieŨ pr·bň wykonania map rozkğadu orientacji krystalograficznych na powierzchni 

kompozytu metodŃ dyfrakcji elektron·w wstecznie rozproszonych (EBSD). Z powodu bardzo 

mağych ziaren (20 nm i mniej) nie udağo siň uzyskaĺ satysfakcjonujŃcej jakoŜci sygnağu. 

Analizň krystalograficznŃ wykonano przy pomocy wynik·w dyfrakcji rentgenowskiej oraz 

EBSD wykonanego w trybie transmisyjnym dla pr·bki w postaci cienkiej warstwy. 

2.3.2. Dyfrakcja rentgenowska 

 

Eksperymenty dyfrakcji rentgenowskiej zostağy wykonane przez dr inŨ. ElŨbietň GadaliŒskŃ w 

jednostce: Sieĺ Badawcza Ğukasiewicz ï Instytut Lotnictwa przy mojej obecnoŜci. Analiza 

wynik·w zostağa wykonana przeze mnie z pomocŃ dr GadaliŒskiej. 

 

Pomiary dyfrakcji rentgenowskiej zostağy wykonane wykorzystujŃc geometriň Bragga-

Brentana zrealizowany zostağ z zastosowaniem promieniowania ὑ  lampy o anodzie 

miedziowej. DğugoŜĺ fali uŨytego w pomiarze promieniowania wynosi ‗ ρȢυτπυωψ ᴠ. 

Plamka pomiarowa miağa wymiary 1 Ĭ 2mm. Zastosowano nastňpujŃce parametry pomiarowe: 

 

detektor PIXcel 
rozmiar plamki 
pomiarowej 

1 mm ϼ 2 mm 

2ɡ ÐÏÃÚäÔËÏ×Ù [Ј] 5,05252113 
2ɡ ËÏďÃÏ×Ù [Ј] 152,21672937 
2ɡ ËÒÏË [Ј] 0,1050422 
czas pomiaru dla 
jednego kroku [s] 

4788,135 

 

Pomiar tekstury faz niklu zrealizowany zostağ z wykorzystaniem refleks·w 111 oraz 200. 

 

Wykonano r·wnieŨ pomiary skğadu fazowego dla proszk·w SiC pokrytych chemicznie niklem. 

Wykorzystano tň samŃ lampň, jednak zmieniono parametry pomiaru na nastňpujŃce: 

 

detektor PIXcel 
rozmiar plamki 
pomiarowej 

10 mm ϼ 10 mm 

2ɡ ÐÏÃÚäÔËÏ×Ù [Ј] 20 
2ɡ ËÏďÃÏ×Ù [Ј] 152,1694 
2ɡ ËÒÏË [Ј] 0,0131303 
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czas pomiaru dla 
jednego kroku [s] 

900,15 

 

 

2.3.3. Indentacja 

 

Wykonano indentacjň osnowy dla kaŨdej pr·bki, aby wziŃĺ pod uwagň ewentualnŃ zmianň 

twardoŜci i moduğu Younga. Wykonano nano-indentacjň przy uŨyciu wgğňbnika Berkovicha. 

Kalibracja wgğňbnika zostağa wykonana na szkle kwarcowym. Wyb·r tego materiağu wynika z 

jego parametr·w mechanicznych, kt·re w szerokim zakresie sŃ niezaleŨne od prňdkoŜci 

odksztağcania oraz siğy. Kalibracja ma na celu zniwelowanie odchylenia rzeczywistego ksztağtu 

wgğňbnika od idealnego. Indentacja zostağa wykonana na materiale osnowy, jako tym 

skğadniku kompozytu, kt·rego wğaŜciwoŜci mogğy ulec zmianie dla r·Ũnych pr·bek. 

Indentacjň wykonano przy pomocy urzŃdzenia firmy Alemnis. Ze wzglňdu na wystňpowanie 

efekt·w skali [107], indentacjň wykonano tak, aby gğňbokoŜĺ strefy odksztağcenia 

plastycznego byğa por·wnywalna z wysokoŜciŃ mikro-belek. MaksymalnŃ siğň indentacji 

eksperymentalnie dobrano tak, aby gğňbokoŜĺ maksymalna odcisku wynosiğa okoğo 100 nm 

(10% wysokoŜci belki). 

Maksymalna siğa indentacji wynosiğa 3 mN, prňdkoŜĺ zadawania siğy oraz odciŃŨania to  0,1 

mN/s przy kontroli siğy. Po uzyskaniu maksymalnej siğy nastňpowağo 5 s wstrzymania w celu 

wyeliminowania znaczŃcego wpğywu peğzania. TwardoŜĺ i moduğ Younga zostağ wyznaczony 

metodŃ Olivera-Pharra [87]. Wpğyw dryftu temperaturowego wraz z podatnoŜciŃ ukğadu zostağ 

odjňty przy pomocy oprogramowania dedykowanego dla nanoindentera. Wyznaczenie 

stycznej potrzebnej do obliczenia moduğu Younga zostağo wykonane dla krzywej odciŃŨania 

w zakresie od 2 do 60% mierzonej siğy w czasie odciŃŨania. 

 

2.3.4. Pomiar odpornoŜci na zuŨycie 

Pomiar odpornoŜci na zuŨycie zostağ wykonany na trybometrze w geometrii kula-na-

pğaszczyŦnie w Ŝlizgowym ruchu posuwisto-zwrotnym. Zadane obciŃŨanie zrealizowane 

poprzez ciňŨarek o znanej masie wynosiğo 5,16 N. Przeciwpr·bkŃ byğa kulka szafirowa 

(Al2O3) o Ŝrednicy 5 mm. DğugoŜĺ posuwu to 3 mm. Czas pomiaru wynosiğ 8 godzin, iloŜĺ 

cykli byğa r·wna. Czas ten zostağ eksperymentalnie dostosowany tak, aby gğňbokoŜĺ rowka 

zuŨycia nie przekraczağa 10% gruboŜci warstwy. Rowek zuŨycia byğ mierzony za pomocŃ 

profilometru stykowego T8000 nanoscan. Dedykowane oprogramowanie umoŨliwiğo pomiar 

zuŨytej objňtoŜci oraz maksymalnej gğňbokoŜci rowka. Dodatkowo dla kaŨdego rowka 

zuŨyciowego zostağy wykonane pomiary zawartoŜci SiC w rowku oraz po obu jego stronach. 

2.4. Metody badaŒ - wytwarzanie - skala mikro 

2.4.1.1. Przygotowanie eksperyment·w zginania 

mikrobelek 

Na Rys. 6. przedstawiono pierwsze kroki procesu przygotowania mikrobelek w kompozycie 

Ni-SiC. Kolor jasnoszary obrazuje osnowň Ni, a ciemnoszary to czŃstki SiC. Pierwszym 

krokiem byğo wykonanie procesu trawienia wiŃzkŃ jon·w za pomocŃ polerki jonowej. Proces 

ten zostağ wykonany tak, aby uzyskaĺ przekr·j. Nominalny efekt jest widoczny na Rys. 6b. Ma 

to na celu usuniňcie warstwy utwardzonej po polerowaniu oraz uzyskaniu ostrej krawňdzi. 

Nastňpnie analogiczny proces powt·rzono na tej samej krawňdzi, ale prostopadğej Ŝcianie z 
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efektem wg Rys. 6c. Rys. 6d to powiňkszenie Rys. 6c. Widaĺ tutaj, Ũe rozmieszczenie czŃstek 

jest losowe oraz naleŨy zwr·ciĺ uwagň, Ũe dla czŃstek widocznych na powierzchni istnieje 

pewna szansa, Ũe wiňkszoŜĺ oryginalnej czŃstki zostağa juŨ wytrawiona. Rys. 6e przedstawia 

efekt trawienia skupionŃ wiŃzkŃ jon·w (FIB), co odsğoniğo nowŃ czŃstkň, w cağoŜci wciŃŨ 

obecnŃ w materiale. Rys. 6f ukazuje analogiczne trawienie FIB na prostopadğej Ŝcianie. 

UmoŨliwia to zminimalizowanie ryzyka bardzo bliskiej obecnoŜci drugiej czŃstki oraz 

umoŨliwia dostosowanie odlegğoŜci od czŃstki do koŒca przygotowywanej belki. DodatkowŃ 

zaletŃ wstňpnego wytrawienia wg Rys. 6 e i f jest usuniňcie warstwy zmodyfikowanej przez 

trawienie wiŃzkŃ jon·w. 

 

 
Rys. 6. Schemat przygotowania powierzchni pr·bki do wytworzenia mikro-belki: a) pr·bka po polerowaniu 
mechanicznym b) pr·bka po trawieniu polerkŃ jonowŃ ï pierwsza powierzchnia c) i d) pr·bka po trawieniu polerkŃ 
jonowŃ ï druga powierzchnia e) pr·bka po trawieniu FIB ï pierwsza powierzchnia f) pr·bka po trawieniu FIB ï 

druga powierzchnia. 

 

Efektem powyŨszych krok·w jest wstňpny wyb·r czŃstki, w miejscu kt·rej zostanie 

przygotowana mikro-belka. Rys. 7 pokazuje kolejne kroki , w jaki spos·b powstaje belka. 

 

 
Rys. 7. Schemat wytworzenia belek: a) pr·bka po przygotowaniu obu powierzchni b) pr·bka po wytrawieniu FIB 
bocznych Ŝcian belki c) pr·bka po wytrawieniu FIB dolnej Ŝciany belki. 
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Rys. 7a jest powt·rzeniem ostatniego Rys. 6f. Rys. 7b przedstawia efekt wytrawienia dğugoŜci 

belki. Kluczowe jest potwierdzenie obecnoŜci czŃstki w gğŃb materiağu, tak Ũeby moŨliwe byğo 

uzyskanie poğŃczenia osnowa-wzmocnienie w cağym przekroju belki. Kolejnym etapem jest 

wytrawienie pod belkŃ wg Rys. 7c. NaleŨy zwr·ciĺ uwagň, Ũe powyŨsze rozwaŨania sŃ 

wyidealizowane. 

Przygotowanie powierzchni zostağo wykonane z duŨym prŃdem 30 nA i napiňciem 

przyspieszajŃcym 30 kV. Nastňpnie zgrubnie przygotowano ksztağt belki przy prŃdzie 3 nA. 

Precyzyjne dociňcie przeprowadzono z prŃdem 700 pA. OstatecznŃ obr·bkň (dostosowanie 

wymiar·w, zminimalizowanie warstwy zaimplantowanej jonami galu) to 50 pA. 

PowyŨszy proces zostağ zobrazowany dla mağych czŃstek SiC. Ich nominalny rozmiar 

odpowiada wymiarowi przekroju poprzecznego belek. Analogiczny proces przeprowadzono 

do wytworzenia belek dla pr·bek z duŨymi czŃstkami SiC. KoŒcowy efekt zobrazowano na 

Rys. 8. 

 
Rys. 8. Schemat wytworzonej belki dla kompozytu z czŃstkami 20 Õm. 

 

Widoczna r·Ũnica polega na tym, Ũe czŃstka SiC tworzy podstawň belki i jej otoczenie. W 

trakcie pomiaru zginania naleŨy sprawdziĺ, czy czňŜĺ czŃstki tworzŃca podstawň belki nie 

ulega dekohezji od niklowej osnowy. 

 

2.5. Metody - badaŒ - charakteryzacja - skala mikro 

2.5.1. EBSD 

Typowo pomiary EBSD wykonuje siň na powierzchni lub przekroju pr·bki. W przypadku 

pr·bek o nanometrycznych ziarnach rozdzielczoŜĺ tego pomiaru jest zbyt mağa (wielkoŜĺ 

powierzchni interakcji wiŃzki elektron·w z pr·bkŃ zbyt duŨa). Dla zwiňkszenia tej 

rozdzielczoŜci stosuje siň pomiar EBSD w trybie transmisyjnym. Schemat eksperymentu 
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przedstawiono na Rys. 9. 

 
Rys. 9. Schemat pomiaru EBSD w trybie transmisyjnym ï praktyczna realizacja wymaga ,aby pr·bka byğa 
ustawiona pod odpowiednim kŃtem do wiŃzki elektron·w. 

W tym celu wytworzono bardzo cienkŃ pr·bkň, typowŃ dla pomiar·w transmisyjnym 

mikroskopem elektronowym (TEM). Wykonano mapň EBSD bezpoŜrednio pod czŃstkŃ 

wzmocnienia. 

2.5.2. Zginanie mikrobelek ï eksperymenty 

Pr·bka z mikrobelkami wytworzonymi na powierzchni zostağa zamontowana w uchwycie in-

situ nanoindentera firmy Alemnis. Oznacza to, Ũe obrazowanie mikroskopem elektronowym 

jest uŨywane w celu precyzyjnego ustawienia ostrza indentera na koŒcu mikrobelki wraz z 

zapisaniem obraz·w z cağego procesu. Do zginania mikrobelek uŨyto ostrza o 

zmodyfikowanym koŒcu w celu zminimalizowania wpğywu lokalnego odksztağcenia materiağu 

mikrobelki w strefie kontaktu z ostrzem. Wyznaczono eksperymentalnie, Ũe siğa normalna 

rzňdu 100 uN przekğada siň na pojedyncze nanometry gğňbokoŜci indentacji i w zwiŃzku z 

powyŨszym zostaje pominiňta z dalszych rozwaŨaŒ. Z powodu wykonania belek prostopadle 

do krawňdzi pr·bki uzyskano pustŃ przestrzeŒ pod belkŃ. W celu oszacowania ugiňcia 

materiağu w podstawie belki wykonano r·wnieŨ indentacjň w tym miejscu.  

 

Dodatkowo, przy pomocy FIB ksztağt koŒc·wki ostrza zostağ tak zmieniony, aby uğatwiĺ 

przesuniňcie ostrza w trakcie zginania belki bez ryzyka kontaktu z pozostağŃ czňŜciŃ pr·bki. 

Przed zmianŃ ostrze byğo Ŝciňtym stoŨkiem o kŃcie rozwarcia 60Á. PrňdkoŜĺ zadawania 

przemieszczenia wynosiğa 10 nm/s. Eksperymenty przeprowadzono do zğamania belki lub do 

osiŃgniecia kontaktu ostrza z pr·bkŃ w miejscu innym niŨ koŒc·wka belki (nominalne miejsce 

zadawania siğy). 

Dane uzyskane z eksperyment·w zostağy poprawione o uwzglňdnienie dryftu termicznego 

oraz podatnoŜĺ nanoindentera. CzynnoŜĺ ta jest quasi-zautomatyzowana w oprogramowaniu 

nanoindetera dostarczonym przez producenta. 
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2.5.3. Zginanie mikrobelek ï obliczenia 

Wynik eksperymentu zginania mikrobelek to dane czas-przemieszczenie-siğa. Dane te 

posğuŨyğy do wyznaczenia analitycznie krzywych naprňŨenie „ -odksztağcenie ‭ dla mikrobelek 

referencyjnych z czystego niklu i czystego SiC wg wzor·w z teorii belek: 

 

 

„
φὊϽὰ

ύϽὸ
ὊϽὅȟ 

 

 

 ‭
σὨϽὸ

ςϽὰ
ȟ 

 

gdzie w i t to , odpowiednio, szerokoŜĺ i gruboŜĺ mikrobelki, l to dğugoŜĺ. Wprowadzono 

r·wnieŨ oznaczenie Cg (czynnik geometryczny), kt·ry zaleŨy tylko od geometrii belki. WartoŜĺ 

ta pomoŨe w por·wnaniu belek ze wzglňdu na r·Ũnice w ich szerokoŜci, gruboŜci i dğugoŜci.  

 

2.5.4. Pomiar powierzchni przeğomu AFM 

Po zakoŒczeniu eksperyment·w zginania mikro-belek i zobrazowaniu przeğom·w za pomocŃ 

SEM, nastňpnym krokiem byğa rekonstrukcja geometrii poğŃczenia osnowa-wzmocnienie przy 

wykorzystaniu mikroskopu AFM. Zakğada siň, Ũe z powodu kruchego pňkania geometria 

poğŃczenia jest taka sama jak geometria przeğomu po stronie twardego SiC. Idea pomiaru 

polega na zmierzeniu topografii przeğomu przy pomocy sondy AFM z krzemowym ostrzem. 

Typowy pomiar AFM jest wykorzystywany do pomiar·w topologii wzglňdnie pğaskich 

powierzchni i obrazowania ich chropowatoŜci. W pomiarze przeğomu belki istnieje dodatkowa 

trudnoŜĺ w postaci geometrii przeğomu oraz jego okolic. Schematycznie przedstawiono to na 

Rys. 10. 

 
Rys. 10. Schemat pomiaru AFM powierzchni przeğomu: a) przygotowana belka przed zginaniem b) belka po 

zginaniu i pňkniňciu c) spos·b pomiaru powierzchni przeğomu za pomocŃ AFM. 

Rys. 10a przedstawia przygotowanŃ belkň przed eksperymentem zginania i pňkniňciem. Rys. 

10b. z kolei pokazuje geometriň pr·bki po odspojeniu wolnego koŒca belki. Z kolei na Rys. 

10c. Widoczny jest schemat pomiaru AFM powierzchni przeğomu. Ksztağt ostrza zostağ 

zmodyfikowany za pomocŃ FIB, tak by zmniejszyĺ szerokoŜĺ ostrza przy utrzymaniu stağej 

(3) 

(2) 
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dğugoŜci ï w ten spos·b koŒc·wka ostrza moŨe dotrzeĺ do powierzchni przeğomu bez 

kontaktu z niklowŃ czňŜciŃ pr·bki. Rzeczywiste ostrze AFM wraz z fragmentem belki przed i 

po modyfikacji pokazuje Rys. 11. 

 

DğugoŜĺ ostrza wynosi 10-15 Õm. Na tej podstawie zdecydowano o przygotowaniu belek o 

dğugoŜci mniejszej niŨ 10 Õm. Typowe parametry pomiaru AFM wynosiğy 1 s na liniň, 512 

punkt·w na liniň, 512 linii na obraz, wartoŜci regulatora PID P=1000; I=700; D=100, uŨywano 

sond AFM CSC17AL/BS. Wykonywano seriň obraz·w od duŨych rozmiar·w (100 Õm x 100 

Õm) do coraz mniejszych, tak aby zlokalizowaĺ poğoŨenie przeğomu. Ostateczny obraz 

przeğomu uzyskiwano poprzez uciňcie obrazu o wymiarach zgodnych z wymiarami przeğomu 

uzyskanymi przy obrazowaniu SEM. 

2.6. Metody badaŒ - metody numeryczne - zginanie mikro-

belek 

 

PoniŨszy rozdziağ przestawia metodologiň dotyczŃcŃ modelowania numerycznego zginania 

belek w mikroskali z uwzglňdnieniem wynik·w doŜwiadczalnych. 

Z indentera, podczas zginania mikrobelek, uzyskano informacjň o przebiegu siğy i 

przemieszczenia ostrza w czasie. Wymiary geometrii belek zmierzono przy pomocy SEM. 

Rekonstrukcje geometrii poğŃczenia osnowa-wzmocnienie przeprowadzono przy pomocy 

AFM.  

Dodatkowo, zakğada siň, Ũe: 

¶ Wymiary geometrii belek odpowiadajŃ prostopadğoŜcianowi zamocowanemu w 

Ŝcianie, kt·ra r·wnieŨ jest prostopadğoŜcianem o gruboŜci r·wnej gruboŜci belki. 

¶ SzerokoŜĺ i dğugoŜĺ rekonstrukcji geometrii poğŃczenia jest r·wna pomiarom SEM 

przeğomu danej belki i wyznacza przekr·j poprzeczny dla cağej belki. 

2.6.1. Metodologia og·lna 

Metodologia zastosowana do analizy numerycznej skğadağa siň z nastňpujŃcych etap·w: 

1) Przygotowanie obrazu geometrii poğŃczenia osnowa-wzmocnienie 

zmierzonych za pomocŃ AFM 

2) Obliczenie wsp·ğrzňdnych punkt·w charakterystycznych dla kaŨdej belki 

wyznaczajŃcych gabaryty czňŜci Ni (od wolnego koŒca) i SiC (od 

zamocowanego koŒca) oraz wymiary czňŜci kontaktu z p·ğsferŃ 

3) Dodanie punkt·w geometrii poğŃczenia, stworzenie siatki element·w 

skoŒczonych czworoŜciennych oraz par element·w kohezyjnych 

4) Przeniesienie wygenerowanej geometrii modelu do programu Abaqus 

Rys. 11. Zdjňcia SEM: a) ostrza sondy AFM przed modyfikacjŃ b) po modyfikacji. 
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5) Nadanie parametr·w symulacji i jej wykonanie 

6) Kalibracja 

7) Wyznaczenie wytrzymağoŜci poğŃczenia 

 

2.6.2. Opis poszczeg·lnych etap·w 

1) Geometria poğŃczenia osnowa-wzmocnienie uzyskana za pomocŃ pomiaru AFM 

zostağa wyeksportowana do pliku .xyz w postaci chmury punkt·w o wsp·ğrzňdnych 

przestrzennych XYZ  

2-5) Schemat przygotowania symulacji w programie GiD i Abaqus przedstawiono na 

Rys. 12. 

 
Rys. 12. Spos·b przygotowania symulacji: a) punkty charakterystyczne tworzŃce geometriň belki b) belka z siatkŃ 
element·w skoŒczonych c) model belki d) model belki po zakoŒczonej symulacji. 

 

 

¶ Rys. 12a przedstawia punkty o wsp·ğrzňdnych charakterystycznych dla danej belki, 

zobrazowane w programie GiD. Punkty te wyznaczajŃ strefy waŨne dla przebiegu 

symulacji. Strefa 1 jest stworzona z punkt·w dla obszaru, gdzie belka bňdzie w 

kontakcie z p·ğsferŃ, kt·ra odpowiada ostrzu indentera w eksperymencie. Strefy 1, 2 i 

3a w sumie tworzŃ niklowŃ czňŜci belki. Strefa 3a jest stworzona z punkt·w dla 

obszaru przy poğŃczeniu osnowa-wzmocnienie w celu zagňszczenia element·w 

skoŒczonych. Analogicznie powstağa strefa 4. Strefy 3b i 4 tworzŃ dğugoŜĺ ceramicznej 

czňŜci belki. DğugoŜci i przekr·j poprzeczny belki jest r·wny wartoŜciom z 

eksperymentu. Zakğada siň stağy i prostokŃtny przekr·j poprzeczny na cağej dğugoŜci 

belki zmierzony eksperymentalnie na przeğomie po zğamaniu belki. 

¶ Rys. 12b przedstawia siatkň element·w.  Na Ŝcianie strefy 3a od strony strefy 3b wňzğy 

element·w skoŒczonych oraz kohezyjnych odpowiadajŃ punktom pomiarowym 

uzyskanym przez pomiar AFM zaimportowanym z pliku .xyz. Analogiczne dziağanie 

wykonano w strefie 3b. Na miniaturce przedstawiono zagňszczenie element·w. Jest 

ono najwiňksze w miejscu zadawania obciŃŨenia oraz poğŃczenia osnowa-

wzmocnienie. Typowy rozmiar siatki wynosi 300 nm, w strefie 1 - 50 nm,  w poğŃczeniu 
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ï 20 nm. Nastňpnie tak uzyskana geometria modelu jest eksportowana do programu 

Abaqus.  

¶ Rys. 12c przedstawia model wygenerowany w programie Abaqus. Przerwa pomiňdzy 

strefami 3a i 3b jest usuwana i tworzone jest poğŃczenie osnowa-wzmocnienie 

dokğadnie odpowiadajŃce eksperymentowi za pomocŃ element·w kohezyjnych o 

zerowej gruboŜci. Usuniňcie tej przerwy oznacza, Ũe elementy kohezyjne sŃ parami w 

dokğadnie tych samych miejscach. Pary sŃ tworzone przez jeden element od strony 

niklowej czňŜci belki oraz jeden od strony ceramicznej. GruboŜĺ pojedynczego 

elementy kohezyjnego wynosi zero. 

¶ Rys. 12d przedstawia przykğadowy wynik symulacji w postaci rozkğadu naprňŨeŒ po 

zadaniu wymaganych parametr·w modelu i symulacji. 

NajwaŨniejsze parametry symulacji zginania mikro-belek w programie Abaqus byğy 

nastňpujŃce: 

¶ Stağe dla wszystkich symulacji 

o Statyczne zadawanie obciŃŨenia za pomocŃ przemieszczania p·ğsfery 

modelujŃcej ostrze nano-indentera 

Á Ruch pionowo w d·ğ, z zablokowanym ruchem p·ğsfery w innych osiach 

o Kontakt p·ğsfery i g·rnej powierzchni belki zdefiniowany poprzez: 

Á MoŨliwy kontakt wszystkich element·w p·ğsfery z elementami belki na 

g·rnej powierzchni strefy 1 

Á Wsp·ğczynnik tarcia w kierunku stycznym: 0,2 

Á W kierunku normalnym Ătwardyò kontakt z moŨliwoŜciŃ separacji 

powierzchni 

Á DomyŜlne wğaŜciwoŜci geometrii 

o Wsp·ğczynnik Poissona: 0,35 

¶ Zmieniane  

o Moduğ Younga oraz granica plastycznoŜci wraz z umocnieniem 

o Parametry poğŃczenia osnowa-wzmocnienie 

o Dyskretyzacja 

 

 

6) Dla wykonania kalibracji parametr·w materiağowych przygotowano r·wnieŨ 

belki jednomateriağowe osobno Ni i SiC. Skalibrowano moduğ Younga oraz 

granicň plastycznoŜci wraz z umocnieniemï te parametry symulacji dobrano 

tak, aby odpowiadağy wynikom eksperymentalnym. Wyniki kalibracji wskazağy 

na koniecznoŜĺ zmiany geometrii modelu poprzez dodanie fragmentu Ŝciany, 

w kt·rej zamocowana jest belka wg Rys. 13. 

 
Rys. 13. Geometria belek wraz z fragmentem Ŝciany: a) widok od g·ry ze wskazaniem zagňszczenia siatki w 

zamocowaniu b) widok od doğu ze wskazaniem zamocowanych wňzğ·w. 
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7) Wyznaczenie wytrzymağoŜci poğŃczenia - w trakcie eksperymentalnego 

zginania belek kruche pňkanie poğŃczenia osnowa-wzmocnienie nastňpowağo 

tak szybko, Ũe niemoŨliwa byğa obserwacja propagacji pňkniňcia. 

JednoczeŜnie celem badania jest por·wnanie wytrzymağoŜci poğŃczenia w 

zaleŨnoŜci od sposobu otrzymania tego poğŃczenia (poğŃczenie z i bez 

warstwy ochronnej). Z powyŨszych powod·w zdecydowano siň przyjŃĺ w 

badaniach numerycznych G=G1 oraz jako wartoŜĺ siğy, przy kt·rej pňka 

poğŃczenie, wyznaczono siğň, dla kt·rej zaczyna siň osğabiaĺ (osiŃga ůmax ) 

pierwsza para element·w kohezyjnych. ZastosowanŃ charakterystykň 

element·w kohezyjnych przedstawiono na Rys. 14: 

 
Rys. 14. Por·wnanie zastosowanej i typowej charakterystyki element·w kohezyjnych. 
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3. Wyniki 
3.1. Wyniki - wytwarzanie - skala makro 

W tym podrozdziale zostanŃ om·wione wyniki procesu wytwarzania pr·bek do dalszych 

badaŒ. BňdŃ to odpowiedzi na pytania: co zostağo wytworzone w procesie chemicznego 

osadzania, wsp·ğelektroosadzania oraz polerowania. 

3.1.1. Chemiczne osadzanie warstwy Ni na czŃstkach SiC 
SkutecznoŜĺ procesu osadzania chemicznego warstwy Ni na czŃstkach SiC oceniono na 

podstawie charakteryzacji SEM oraz dyfrakcji rentgenowskiej proszku. Rozpoczňto od test·w 

naniesienia warstwy ochronnej na proszek o rozmiarze 300 Õm stosunkowo grubŃ warstwŃ 

niklu. Wynik tego eksperymentu przedstawiono na Rys. 15. 

 
Rys. 15. Warstwa ochronna na duŨych czŃstkach SiC 300 Õm. 

Zdjňcie pokrytej czŃstki ukazuje kilka waŨnych aspekt·w osadzania chemicznego. Po 

pierwsze, warstwa precyzyjnie pokrywa cağŃ powierzchniň czŃstki SiC, tworzŃc ciŃgğŃ 

powğokň. Po drugie, moŨe siň zdarzyĺ, Ũe czňŜĺ warstwy ochronnej zostaje zerwana i odsğania 

powierzchniň SiC. Co wiňcej, dzieje siň to w trakcie procesu osadzania, poniewaŨ widaĺ, Ũe 

nowa, cienka warstwa niklu ponownie pokrywa, odsğoniňtŃ po zerwaniu, powierzchniň SiC. 

Niestety zastosowanie tych czŃstek przy osadzaniu kompozytu Ni-SiC nie przyniosğo 

zamierzonego skutku ï czŃstki byğy zbyt duŨe, aby siň wsp·ğosadziĺ. Zdecydowano o 

zastosowaniu mniejszych czŃstek ï o rozmiarach 1 i 20 Õm. 

Przygotowano okoğo 5 g proszku SiC o rozmiarze 1 Õm pokrytego niklem oraz analogicznŃ 

iloŜĺ dla SiC o rozmiarze 20 Õm. Do procesu osadzania wykorzystano 5 g proszku kaŨdego 

rozmiaru, ale z powodu wielostopniowego procesu chemicznego osadzania pewna iloŜĺ 

proszku zostağa utracona (przede wszystkim w efekcie wielokrotnego pğukania). Z drugiej 

strony, pokryty proszek zostağ bezpoŜrednio, bez suszenia, po ostatnim kroku pğukania 

wykorzystany do wsp·ğelektroosadzania kompozytu Ni-SiC, tak aby zminimalizowaĺ wpğyw 

spontanicznych proces·w mogŃcych zajŜĺ na powierzchni proszku pod wpğywem kontaktu z 
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powietrzem (przede wszystkim utleniania). Zatem nie byğo moŨliwoŜci bezpoŜredniego 

pomiaru masy proszku ï proszek tworzyğ wodnŃ zawiesinň. 

Wytworzone i dalej badane kompozyty zawierağy czŃstki o rozmiarach 1 Õm lub 20 Õm.  

W Tabela 3 przedstawiono przykğadowy wynik pomiaru EDS okreŜlajŃcego skğad chemiczny 

powierzchni czŃstki SiC po pokryciu warstwŃ ochronnŃ niklu - . 

 
Tabela 3. Wynik pomiaru EDS ï skğad pierwiastkowy powierzchni SiC pokrytej warstwŃ ochronnŃ. 

Pierwiastek ZawartoŜĺ masowa [%] ZawartoŜĺ atomowa[%] 

Si 99.2 99.6 

Pozostağe pierwiastki (Ni, 

Pd, Sn i zanieczyszczenia) 

0.8 0.4 

 

Wyniki wskazujŃ na obecnoŜĺ, poza Si, pierwiastk·w takich jak Pd, Sn i Ni. SŃ to Ŝladowe 

iloŜci, na granicy wykrywalnoŜci dla tej metody pomiarowej i nie naleŨy ufaĺ liczbowym 

wynikom. Niemniej jednak, wszystkie trzy pierwiastki pochodzŃ z procesu chemicznego 

osadzania niklu, gdzie chlorki Sn i Pd sŃ wykorzystywane w procesach pomocniczych przed 

zasadniczym osadzaniem Ni. Do analizy zignorowano sygnağ od wňgla, zar·wno z powodu 

obecnoŜci taŜmy wňglowej, na kt·rej leŨağ proszek, jak i braku wiarygodnoŜci pomiaru tego 

pierwiastka metodŃ EDS [108]. 

Wynikiem tego pomiaru jest jakoŜciowe potwierdzenie obecnoŜci niklu, bez ambicji na 

precyzyjne  okreŜlenie jego iloŜci. W celu dodatkowej charakteryzacji proszku 

przeprowadzono r·wnieŨ XRD. Dyfrakcjň rentgenowskŃ przeprowadzono na dw·ch pr·bkach 

proszku SiC pokrytego niklem w celu potwierdzenia jego obecnoŜci i identyfikacji fazy. 

Dodatkowo okreŜlono wielkoŜĺ krystalit·w w czŃstkach SiC. Wyniki przedstawiono na Rys. 

16. 
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Rys. 16. Wyniki XRD na proszkach SiC pokrytym Ni. 

Wyniki wskazujŃ, Ũe zawartoŜĺ niklu jest bardzo mağa, a co za tym idzie ï warstwa niklu jest 

bardzo cienka. Sam proszek SiC skğada siň z r·Ũnych, bardzo mağych ziaren. Udziağ 

poszczeg·lnych faz SiC w proszkach 20 Õm oraz 1 Õm r·Ũni siň. Mniejsze czŃstki majŃ wiňcej 

ziaren z fazy romboedrycznej i mniej heksagonalnej przy wzglňdnie takiej samej zawartoŜci 

fazy szeŜciennej.  

 

3.1.2. Wsp·ğelektroosadzanie warstwy kompozytowej Ni-SiC 
Na podğoŨu z miedzi o powierzchni 50 mm x 30 mm wytworzono wsp·ğelektroosadzonŃ 

warstwň Ni z czŃstkami SiC. Przygotowano cztery takie pr·bki z r·Ũnymi czŃstkami SiC ï 

pokrytymi Ni i niepokrytymi o rozmiarze 1 Õm lub 20 Õm. Tak uzyskane pr·bki pociňto w celu 

dalszej obr·bki i przygotowania do wytwarzania mikro-belek oraz wykonania test·w zuŨycia. 

Nominalna gruboŜĺ warstwy to 50 Õm, ale ze wzglňdu na poniŨej opisane polerowanie 

koŒcowa gruboŜĺ wynosi okoğo 20 Õm. 

3.1.3. Polerowanie warstw kompozytowych Ni-SiC 

ChropowatoŜĺ powierzchni pr·bek zmierzono bezpoŜrednio po procesie osadzania oraz po 

polerowaniu. Zgodnie z oczekiwaniami chropowatoŜĺ osadzonej warstwy wzrosğa w stosunku 

do chropowatoŜci podğoŨa z Sa=5 nm do Sa=20 nm dla obszaru bez wystajŃcej czŃstki. JeŜli 

do wyznaczenia chropowatoŜci wliczona zostağa r·wnieŨ powierzchnia z wystajŃcymi 
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czŃstkami to dla pr·bek z czŃstkami 20 Õm wartoŜĺ Sa roŜnie do pojedynczych mikrometr·w, 

a dla pr·bek z czŃstkami 1 Õm do setek nanometr·w. R·wnieŨ zaobserwowano r·Ũnice w 

procesie osadzania dla czŃstek czystych oraz tych pokrytych przewodzŃcŃ warstwŃ ochronnŃ 

Ni. Na Rys. 17 przedstawiono topografiň powierzchni miejsca, z kt·rego czŃstka czystego SiC 

odspoiğa siň prawdopodobnie na etapie pğukania po osadzaniu oraz obszar o niskiej 

chropowatoŜci.  

 
Rys. 17. Obraz powierzchni pr·bki z czŃstkami bez warstwy ochronnej po osadzaniu uzyskany przy pomocy AFM. 

W przypadku pr·bki z czystymi czŃstkami mamy do czynienia z zasadniczo r·wnŃ 

powierzchniŃ, kt·ra ma wgğňbienie wynikajŃce z obecnoŜci czŃstki - oznacza to, Ũe czŃstka 

spowolniğa narastanie powğoki w miejscu kontaktu, jednakŨe poza tym nie wpğynňğa na spos·b 

przyrostu niklu w swoim otoczeniu. Z kolei analogiczny profil dla pr·bki z pokrytymi czŃstkami 

ma inny charakter ï widoczne na Rys. 18 jest lokalne zwiňkszenie prňdkoŜci narastania 

warstwy wok·ğ zagğňbienia, gdzie znajdowağa siň pokryta czŃstka. 
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Rys. 18. Obraz powierzchni pr·bki z czŃstkami z warstwŃ ochronnŃ po osadzaniu uzyskany przy pomocy AFM. 

Prawdopodobnie oznacza to, Ũe pokryta czŃstka, kt·ra weszğa w kontakt z podğoŨem byğa na 

tyle jednorodnie pokryta przewodzŃcŃ warstwŃ ochronnŃ, Ũe nikiel w procesie 

elektroosadzania zaczŃğ r·wnieŨ narastaĺ wok·ğ czŃstki. Proces osadzania jednak zostağ 

zakoŒczony w momencie, w kt·rym ta czŃstka nie byğa wystarczajŃco silnie zwiŃzana z 

podğoŨem, by nie odpaŜĺ. Nie oznacza to jednak, Ũe poğŃczenie nikiel-czŃstka byğo bardzo 

sğabe - biorŃc pod uwagň stosunek wymiaru czŃstki (okoğo 20 Õm) do zagğňbienia (co najwyŨej 

setki nanometr·w) naleŨy oceniĺ, Ũe nie jest to wystarczajŃca informacja do jakoŜciowej oceny 

wytrzymağoŜci poğŃczenia. Wypolerowana powierzchnia osnowy ma chropowatoŜĺ Sa=3Ñ1 

nm i jej obraz przedstawiono na Rys. 19. 

 
Rys. 19. Obraz powierzchni pr·bki po polerowan20 uzyskany przy pomocy AFM. 

Powierzchnia osadzonej warstwy Ni-SiC bezpoŜrednio po wytworzeniu oraz po procesie 

polerowania jest przedstawiona na Rys. 20. 
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Rys. 20. Powierzchnia kompozytu a) bezpoŜrednio po wsp·ğelektroosadzaniu b) po polerowaniu (ciemnoszare ï 

czŃstki SiC, jasnoszare ï osnowa Ni). 

Na Rys. 20a widoczne sŃ sğabo zwiŃzane czŃstki na powierzchni warstwy, takie kt·re w 

momencie zakoŒczenia procesu wytwarzania nie zdŃŨyğy zostaĺ wbudowane w warstwň, 

jednoczeŜnie na tyle silnie zwiŃzane, Ũe w trakcie pğukania nie odğŃczyğy siň. Z kolei na Rys. 

20b widoczna jest powierzchnia kompozytu po polerowaniu, gdzie zostağy tylko czŃstki 

cağkowicie obudowane osnowŃ. Gğ·wnym celem polerowania byğo pozbycie siň nie w peğni 

zwiŃzanych czŃstek z powierzchni oraz zapewniĺ niskŃ chropowatoŜĺ pr·bki, tak aby warstwa 

umocniona byğa mağa w stosunku do wielkoŜci mikro-belek i nie wypğywağa na pomiar ich 

zginania. NaleŨy zwr·ciĺ uwagň, Ũe polerowanie materiağu kompozytowego z miňkkŃ osnowŃ 

i twardym wzmocnieniem skutkuje szybszym ubytkiem objňtoŜci miňkkiej fazy. Przykğad 

takiego efektu jest przedstawiony na Rys. 21 - jest to widok z boku na przekr·j warstwy, widaĺ 

w g·rnej czňŜci wystajŃce, spğaszczone i zaokrŃglone czŃstki SiC.  

 
Rys. 21. Widok od boku na przekr·j i g·rna powierzchniň pr·bki. 

CzŃstki wzmocnienia wystajŃ znacznie ponad powierzchniň - moŨe to wynikaĺ to z faktu zbyt 

dğugiego polerowania powierzchni w zawiesinie czŃstek Ŝciernych. Aby uniknŃĺ takiego 

efektu, wydğuŨono czas szlifowania na papierze Ŝciernym (pğaska powierzchnia papieru 

zapewnia relatywnie r·wnomierne zuŨycie osnowy i wzmocnienia) oraz skr·cono czas 

polerowania na suknie polerskim z zawiesinami. W efekcie uzyskano mniejsze wystawanie 

czŃstek ponad powierzchniň osnowy. Por·wnanie otrzymanych geometrii uzyskano przy 

pomocy mikroskopu siğ atomowych (AFM) i przedstawiono na Rys. 22. 
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Rys. 22. Por·wnanie topologii powierzchni kompozytu: a) po osadzaniu b) po dğugim czasie polerowania z 
zawiesinŃ c) po kr·tkim czasie polerowania z zawiesinŃ. Ten sam zakres kolor·w dla kaŨdego rysunku ma innŃ 

skalň. 

Na Rys. 22 pokazane sŃ topografie pojedynczych czŃstek  i otaczajŃca je powierzchnia 

osnowy. Rys. 22a bezpoŜrednio po procesie elektroosadzania i pğukania wodŃ dejonizowanŃ, 

Rys. 22b po pierwotnym procesie polerowania i Rys. 22c po docelowym procesie polerowania. 

Warto zwr·ciĺ uwagň, Ũe docelowy proces polerowania (dğuŨsze szlifowanie na papierach 

Ŝciernych i kr·tsze w zawiesinie czŃstek Ŝciernych) skutkowağo mniejszym wystawaniem 

czŃstek ponad powierzchniň osnowy. Widoczne jest r·wnieŨ spğaszczenie (starcie) g·rnych 

powierzchni czŃstek na Rys. 22 b) i c) w stosunku do a). Ostateczny proces mechanicznego 

przygotowania powierzchni jest przedstawiony w Tabela 4 .  

 
Tabela 4. Proces przygotowanie powierzchni pr·bek. 

 
Przedstawiony powyŨej proces umoŨliwiğ zmniejszenie problemu wystawania czŃstek ponad 

powierzchniň osnowy, jednakŨe nie zlikwidowağ go. Z tego wzglňdu do przygotowania mikro-

belek zastosowano kolejny krok polerowania ï polerowanie jonowe.  Efekt tego procesu jest 

przedstawiony na Rys. 23.  
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Rys. 23. Zdjňcie SEM krawňdzi pr·bki po polerowaniu jonowym. 

 

 

Polerowanie jonowe jest procesem analogicznym do trawienia skupionŃ wiŃzkŃ jon·w (FIB), 

jednakŨe na wiňkszŃ skalň. W tym przypadku przeprowadzono proces wzdğuŨ obu Ŝcian 

pr·bki przy jednej krawňdzi wg schematu z Rys. 24.  

 

 
Rys. 24. Schemat zmiany geometrii pr·bki w wyniku uŨycia polerki jonowej. 

W efekcie uzyskano r·wnŃ powierzchniň zar·wno na osnowie jak i wzmocnieniu. W kolejnym 

kroku wytwarzania umoŨliwiğo to wykonanie mikro-belek o powtarzalnych ksztağtach przy 

pomocy trawienia FIB.  

3.2. Wyniki - charakteryzacja - skala makro 

W tym podrozdziale zostanŃ przedstawione wyniki charakteryzacji w skali makro 

wytworzonych pr·bek za pomocŃ SEM, XRD i testu odpornoŜci na zuŨycie. 

3.2.1. Skaningowa mikroskopia elektronowa 

 

SEM wykorzystano do obrazowania wsp·ğelektroosadzonych kompozyt·w Ni-SiC 
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Podstawowymi danymi uzyskanymi za pomocŃ mikroskopu elektronowego sŃ zawartoŜĺ 

czŃstek SiC oraz gruboŜĺ warstwy. GruboŜĺ wszystkich warstw po polerowaniu mieŜci siň w 

przedziale od 20 do 25 Õm. Przykğadowy pomiar przedstawiono na Rys. 25 dla pr·bki z 

czŃstkami 1 Õm: 

 
Rys. 25. Przekr·j poprzeczny warstwy kompozytowej Ni-SiC z niepokrytymi czŃstkami 1 Õm wraz z pomiarem 
gruboŜci. 

Na podstawie obrazowania wykorzystanego do pomiar·w gruboŜci stwierdzono r·wnieŨ stağŃ 

zawartoŜĺ czŃstek w funkcji gruboŜci warstwy dla pr·bek z mniejszymi czŃstkami (1 Õm). Dla 

pr·bek z wiňkszymi czŃstkami (20 Õm) zgodnie z oczekiwaniami uzyskano pojedyncze czŃstki 

wzdğuŨ gruboŜci, gdyŨ wielkoŜĺ czŃstek i gruboŜĺ warstwy jest por·wnywalna. Na Rys. 26 

przedstawiono wyniki pomiaru EDS zawartoŜci czŃstek w pr·bkach po polerowaniu.  
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Rys. 26. ZawartoŜĺ SiC w zaleŨnoŜci od miejsca pomiaru EDS. 

Uzyskane wyniki wskazujŃ, Ũe wiňksza zawartoŜĺ czŃstek wystňpuje w miejscu, gdzie 

uderzajŃ w powierzchniň podğoŨa. Najwiňksza niejednorodnoŜĺ zawartoŜci czŃstek wystňpuje 

dla duŨych niepokrytych SiC. Wyniki r·wnieŨ sugerujŃ, Ũe pokrycie czŃstek uğatwia ich 

wsp·ğosadzanie, poniewaŨ rozkğad jest bardziej jednorodny. 

 

Niestety trudno jest por·wnaĺ zawartoŜci SiC w pr·bkach z czŃstkami pokrytymi i 

niepokrytymi. Wynika to z faktu, Ũe zawartoŜĺ czŃstek w elektrolicie w trakcie osadzania byğa 

r·Ũna. To z kolei jest skutkiem procesu chemicznego osadzania niklu na czŃstkach SiC - 

proces ten wymagağ wielokrotnego pğukania, przez co czňŜĺ czŃstek zostağa utracona. Z 

punktu widzenia gğ·wnego celu tej pracy nie jest to jednak problem, poniewaŨ (1) zakğada siň, 

Ũe w skali mikro, przy pomiarze jednego poğŃczenia osnowa-czŃstka, jednej mikro-belki 

zawartoŜĺ czŃstek w cağej warstwie nie ma znaczenia. ZağoŨenie to przestağoby byĺ speğnione 

w przypadku aglomerowania czŃstek - tego zjawiska w pr·bkach uŨytych w tej pracy nie 

zaobserwowano; (2)  przy testach odpornoŜci na zuŨycie dokğadnie zobrazowano miejsca 
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wykonania pomiar·w, tak by zawartoŜĺ czŃstek odpowiadağa miejscu wykonania pomiaru, a 

nie uŜrednionej wartoŜci. 

3.2.2. Dyfrakcja rentgenowska 

Dyfraktogramy wykonano dla warstw kompozytowych w celu okreŜlenia struktury 

krystalograficznej osnowy, okreŜlenia wielkoŜci jej ziaren i tekstury oraz dla czystego niklu. 

Wyniki por·wnawcze dla czystego niklu i kompozytu Ni-SiC przedstawiono na Rys. 27.  
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Rys. 27. Wyniki XRD dla pr·bek Ni oraz Ni-SiC. 
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PodstawowŃ obserwacjŃ z por·wnania dyfraktogram·w jest fakt, Ũe w kompozycie 

obserwowalne sŃ piki od SiC co potwierdza ich obecnoŜĺ w powğoce. KolejnŃ obserwacjŃ jest 

to, Ũe liczba zliczeŒ dla SiC jest duŨo mniejsza niŨ dla Ni. Wynika to przede wszystkim z faktu, 

Ũe Ni jest duŨo wiňcej niŨ SiC, ale r·wnieŨ z faktu, Ũe refleksy dla SiC istniejŃ dla niskich kŃt·w 

padania, gdzie gğňbokoŜĺ wnikania promieniowania jest najmniejsza.  

Wyniki dla warstw kompozytowych wskazujŃ typowŃ dla niklu strukturň FCC [109]. KolejnŃ 

obserwacjŃ jest r·Ũnica w stosunkach wysokoŜci refleks·w dla niklu, wskazuje to na r·Ũnice 

w teksturze. Szczeg·ğowe wyniki zostanŃ podane dalej. 

Na podstawie informacji o promieniu atomu niklu, wynikajŃcej z tego jego objňtoŜci oraz 

objňtoŜci kom·rki elementarnej FCC (dane z bazy ICDD, karta 04-010-6148) oszacowano 

zakres gğňbokoŜci wnikania od 3,2 Õm (najniŨsze wartoŜci 2ɗ) do 71,4 Õm (najwyŨsze wartoŜci 

2ɗ). Z jednej strony oznacza to, Ũe zawartoŜĺ SiC moŨe byĺ niedoszacowana, z drugiej dla 

duŨych kŃt·w obecne bňdŃ piki od miedzianego podğoŨa.  

 

Dyfraktogramy dla warstw kompozytowych przedstawiono na Rys. 28. 

 
Rys. 28. Dyfraktogramy dla wszystkich pr·bek. 

Uzyskane wyniki pokazujŃ, Ũe wszystkie pr·bki sŃ zbudowane z tej samej fazy Ni ï FCC. 

Ponadto, zaobserwowano r·wnieŨ dla pr·bki z wiňkszymi, pokrytymi czŃstkami udziağ fazy 

HCP dla niklu, kt·ra pochodzi od warstwy ochronnej. Brak tych pik·w dla pr·bki z mniejszymi 

czŃstki prawdopodobnie wynika ze zbyt mağego stosunku sygnağu do szumu dla tego pomiaru 

(zbyt mağej zawartoŜci czŃstek). R·Ũnice wystňpujŃ w teksturze, zawartoŜci SiC oraz wielkoŜci 

ziaren. 

ZawartoŜĺ SiC wg pomiar·w XRD szacuje siň od 0 do 19% fazowo w zaleŨnoŜci od pr·bki 

oraz miejsca pomiaru na pr·bce. Szczeg·ğowe wyniki przedstawia Rys. 29. 
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Rys. 29. ZawartoŜĺ SiC w Ni-SiC wg wynik·w XRD. 
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Osadzanie wykonano w takim uğoŨeniu, Ũe powierzchnia pr·bki byğa styczna do wiru 

tworzonego przez mieszanie. Oznacza to, Ũe spodziewanym wynikiem jest r·Ũna zawartoŜĺ 

SiC w pr·bce w zaleŨnoŜci od miejsca. NajmniejszŃ zawartoŜĺ SiC uzyskano w pr·bce z 

duŨymi czŃstkami w miejscu, gdzie siğa hydrodynamiczna dziağa w kierunku od pr·bki (pozycja 

nr 1). Najwiňksze zawartoŜci uzyskano zawsze najbliŨej krawňdzi, gdzie czŃstki niesione siğŃ 

hydrodynamicznŃ uderzajŃ w powierzchniň pr·bki (pozycja nr 3). PoŜrednie wartoŜci 

zawartoŜci wystňpujŃ w pozycji nr 2, gdzie siğa hydrodynamiczna jest styczna do powierzchni 

pr·bki. Co wiňcej, widoczny jest wpğyw pokrycia czŃstek SiC. Na pozycji nr 1 dla kompozytu 

z duŨymi czŃstkami praktycznie nie wystňpuje SiC, jednak pokrycie ich warstwŃ ochronnŃ 

niklu uğatwia wsp·ğosadzanie. Rozkğad zawartoŜci SiC dla duŨych, pokrytych czŃstek jest 

daleki od jednorodnego, ale czŃstki wystňpujŃ na cağej powierzchni. Dla mağych czŃstek bez 

pokrycia rozkğad jest bardziej jednorodny niŨ dla duŨych czŃstek bez pokrycia, co oznacza, Ũe 

wzglňdnie ğatwiej siň wsp·ğosadzajŃ. Jednak dopiero pokrycie tych czŃstek warstwŃ ochronnŃ 

pozwala na uzyskanie jednorodnego rozkğadu czŃstek w warstwie. Wyniki te sŃ 

komplementarne do wynik·w EDS. XRD umoŨliwiğo wziňcie pod uwagň cağej gruboŜci pr·bek, 

z kolei EDS zostağ wykonany w wiňkszej liczbie miejsc. 

WielkoŜĺ ziaren w kaŨdej pr·bce wraz z zawartoŜciŃ Ni w pr·bce przedstawiono na Rys. 30. 

 
Rys. 30. WielkoŜĺ ziaren w pr·bkach Ni i Ni-SiC. 

NajwaŨniejszŃ obserwacjŃ z tych wynik·w jest zmniejszenie ziaren niklu z powodu dodania 

czŃstek SiC do roztworu do elektroosadzania. Dla czystego niklu uzyskano Ŝredni rozmiar 25 

nm, a dla pr·bek kompozytowych pomiňdzy 11 a 16 nm. JednoczeŜnie moŨna zaobserwowaĺ, 

Ũe wraz ze wzrostem zawartoŜci czŃstek w obszarze pomiarowym maleje wielkoŜĺ ziaren. 

Ten spadek jest odzwierciedleniem faktu, Ũe czŃstki wzmocnienia dziağajŃ jako inhibitory 

wzrostu ziaren [110]. 

 

Wyniki wyznaczenia tekstury wyznaczono dla refleks·w o najwiňkszej intensywnoŜci na 

dyfraktogramie ï orientacji 111 i przedstawiono na Rys. 31. 
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Rys. 31. Wyniki pomiaru tekstury dla wszystkich pr·bek. 

XRD potwierdza istnienie silnej tekstury w kierunku 111 dla wszystkich pr·bek.    

Szczeg·ğowa analiza figur polowych w zaleŨnoŜci od miejsca (Rys. 32) wykonaniu pomiaru 

wskazuje r·wnieŨ, Ũe najsilniejsza tekstura wystňpuje w miejscach o najmniejszej zawartoŜci 

czŃstek SiC (miejsce pomiaru nr 1). 

 
Rys. 32. Wyniki pomiaru tekstury dla pr·bki z czŃstkami 20 Õm bez warstwy ochronnej w zaleŨnoŜci od miejsca 
pomiaru. 

3.2.3. Pomiar odpornoŜci na zuŨycie 
Pomiar odpornoŜci na zuŨycie przeprowadzono w sumie na piňciu pr·bkach ï 

nanokrystalicznym niklu oraz czterech pr·bkach kompozytowych Ni-SiC. Wykonano r·wnieŨ 

pomiary zawartoŜci SiC dla kaŨdego rowka zuŨyciowego. Przykğadowy wynik skanowania 

rowka zuŨycia za pomocŃ profilometru przedstawiono na Rys. 33.  
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Rys. 33. Rowek zuŨycia: a) obraz cağego rowka uzyskany przy pomocy profilometru stykowego b) przekr·j nr 1. 

 

Przedstawiony wynik pokazuje, Ũe testowana pr·bka byğa stosunkowo pğaska na dğugoŜci 

rowka. Kolejnym widocznym elementem zobrazowanej powierzchni jest fragment wystajŃcy 

ponad nominalnŃ powierzchniň (ciemno pomaraŒczowy) ï produkt zuŨycia. Co do zasady, 

rowki byğy czyszczone przed skanowaniem, ale czňŜĺ produktu zuŨycia jest mocno zwiŃzana 

z powierzchniŃ. Wyniki EDS wskazujŃ, Ũe jest to cienka warstwa utlenionego niklu. Widoczne 

sŃ r·wnieŨ zagğňbienia w powierzchni, prawdopodobnie jest to efekt wyrwania czŃstek w 

trakcie polerowania. W szczeg·lnoŜci moŨe to dotyczyĺ czŃstek, kt·re w momencie 

zakoŒczenia elektroosadzania nie byğy cağkowicie pokryte warstwŃ niklu (osnowy). W celu 

unikniňcia wpğywu tych zagğňbieŒ na wynik objňtoŜci zuŨycia zdecydowano, aby miarŃ zuŨycia 

byğa uŜredniona gğňbokoŜĺ rowka z 5 pomiar·w. 

 

Na BğŃd! Nie moŨna odnaleŦĺ Ŧr·dğa odwoğania. Rys. 34 przedstawiono wyniki test·w 

zuŨycia.  



66 
 

 

 
Rys. 34. GğňbokoŜĺ rowka zuŨycia w zaleŨnoŜci od zawartoŜci Si wg pomiaru EDS: a) por·wnanie dla czystego Ni 
i kompozytu Ni-SiC z czŃstkami 20 Õm b) por·wnanie dla czystego Ni i kompozytu Ni-SiC z czŃstkami 1 Õm 

 

Uzyskane wyniki dla czŃstek 20 Õm na Rys. 34a sugerujŃ, Ũe zuŨycie moŨe byĺ nieznacznie 

mniejsze dla pr·bki z pokrytymi czŃstkami SiC wzglňdem pr·bki z niepokrytymi czŃstkami. 

Widaĺ r·wnieŨ, Ũe dla kompozytu z pokrytymi czŃstkami udağo siň uzyskaĺ bardziej 

jednorodny rozkğad czŃstek, z mniejszŃ r·ŨnicŃ pomiňdzy skrajnymi zawartoŜciami 

wzmocnienia. Z powodu niewielkiej ostatecznej liczby punkt·w pomiarowych nie moŨna z 

cağkowitŃ pewnoŜciŃ okreŜliĺ trend·w dla tych wynik·w, ale prawdopodobnie, zgodnie z 

przeglŃdem literatury, zuŨycie kompozytu spada wzglňdem zuŨycia materiağu osnowy, a po 

przekroczeniu minimum zaczyna wzrastaĺ, moŨe nawet przekroczyĺ zuŨycie osnowy.  

Na Rys. 34b przedstawiono analogicznie uzyskane wyniki dla kompozyt·w z mniejszymi 

czŃstkami. Tutaj wpğyw pokrycia warstwŃ ochronnŃ jest bardziej jednoznaczny.    

Kompozyty z niepokrytymi czŃstki ponownie tworzŃ trend z minimum zuŨycia. Z kolei, dla 

czŃstek z pokryciem warstwŃ ochronnŃ wszystkie piňĺ pomiar·w zostağo wykonanych dla 

zawartoŜci okoğo 1% Si, poniewaŨ rozkğad czŃstek SiC dla tej pr·bki jest zdecydowanie 

najbardziej jednorodny. 

Po pierwsze, por·wnanie wynik·w miňdzy pr·bkami jest utrudnione ze wzglňdu na r·ŨnŃ 

zawartoŜĺ SiC w pr·bkach. Dotyczy to zar·wno globalnie cağej pr·bki ï r·Ũnice miňdzy 

najwiňkszŃ a najmniejszŃ zawartoŜciŃ dla cağej pr·bki sŃ mniejsze dla pr·bek z pokrytymi 
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czŃstkami. Jak i lokalnie dla rowka zuŨycia ï rowki na pr·bkach z pokrytymi czŃstkami majŃ 

mniejszŃ zmiennoŜĺ zawartoŜci SiC. 

Podstawowa obserwacja jest zgodna z wynikami literaturowymi[88]  ï kompozyty majŃ pewne 

maksimum odpornoŜci na zuŨycie (najmniejszŃ gğňbokoŜĺ rowka) w funkcji zawartoŜci 

wzmocnienia. Dodanie mağej iloŜci wzmocnienia drastycznie zmniejsza zuŨycie wzglňdem 

czystego materiağu osnowy. Dalsze zwiňkszanie zawartoŜci wzmocnienia dalej zmniejsza 

zuŨycie aŨ do osiŃgniecia minimum. Jeszcze wiňksza zawartoŜĺ czŃstek nie polepsza 

wğaŜciwoŜci trybologicznych. 

3.3. Wyniki - wytwarzanie - skala mikro 
W tym podrozdziale zostanŃ przedstawione wyniki wytwarzania mikro-belek do test·w 

zginania. 

3.3.1. EBSD 

 

Mapowanie EBSD wykonano w celu okreŜlenia mikrostruktury niklu. Na Rys. 35 

przedstawiono wynik mapowania w okolicy poğŃczenia osnowa-wzmocnienie zlokalizowanego 

pod czŃstkŃ SiC. 

 
Rys. 35. Wynik mapowania EBSD w poğŃczeniu osnowa-wzmocnienie. 

 

Uzyskany wynik pokazuje, Ũe ziarna czŃstki SiC oraz ziarna Ni z dala od czŃstki sŃ 

nanometrycznych rozmiar·w, co jest w zgodzie z wynikami uzyskanymi dla XRD ï gdzie 

rozmiar ziaren niklu wyznaczono na 12-16 nm.  
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Nastňpnie dokonano por·wnania rozkğadu ziaren Ni wok·ğ czŃstki niepokrytej i pokrytej 

warstwŃ ochronnŃ ï wyniki przedstawiono na Rys. 36. 

 
Rys. 36. Wynik EBSD - por·wnanie poğŃczenia dla czŃstek niepokrytych i pokrytych: a) poğŃczenie osnowy z 
czŃstka 20 Õm bez warstwy ochronnej b) poğŃczenie osnowy z czŃstka 20 Õm z warstwŃ ochronnŃ. 

W obu przypadkach ziarna niklu w dalszej odlegğoŜci od SiC sŃ rozmiar·w poniŨej 20nm, 

jednak mapowanie EBSD pokazuje, Ũe mikrostruktura niklu w pobliŨu poğŃczenia osnowa-

wzmocnienie zaleŨy od obecnoŜci warstwy ochronnej. Bez warstwy ochronnej ziarna niklu 

przy czŃstce SiC rosnŃ do rozmiaru okoğo 200 nm i ta strefa powiňkszonych ziaren wynosi 

okoğo 500 nm. Z kolei, dla czŃstki z warstwŃ ochronnŃ maksymalny zaobserwowany rozmiar 

ziaren niklu to nawet 1000 nm i wielkoŜĺ stefy zwiňkszonych ziaren dochodzi do 2 Õm. Widaĺ 

r·wnieŨ, Ũe te duŨe ziarna nie wystňpujŃ dokğadnie na cağej dğugoŜci poğŃczenia, co sugeruje, 

Ũe jednym z czynnik·w jest lokalny stan chemiczny powierzchni czŃstki SiC.  

 

3.3.2. Wytwarzanie mikro-belek 
Wytwarzanie mikro belek zostağo wykonane trawieniem skupionŃ wiŃzkŃ jon·w po wykonaniu 

procesu polerowania jonowego. Mikro belki majŃ wymiary w zakresie 0,5-2 Õm x 0,5-2 Õm x 

5-13 Õm (szerokoŜĺ x gruboŜĺ x dğugoŜĺ). Dla kaŨdej belki dokğadne wymiary zaleŨŃ od 

poğoŨenia czŃstki zostağy dobrane tak, Ũeby poğŃczenie miňdzy czŃstkŃ a wzmocnieniem w 

objňtoŜci belki przechodziğo przez cağy przekr·j poprzeczny belki. Belki sŃ trawione 

prostopadle do krawňdzi pr·bki w celu umoŨliwienia pomiaru ich topografii za pomocŃ 

mikroskopii siğ atomowych. W tym celu dğugoŜĺ belki nie moŨe byĺ powyŨej 13 mikrometr·w 

ï jest to typowa wysokoŜĺ ostrzy w standardowych sondach AFM. Wytworzenie kaŨdej belki 

rozpoczyna siň od zgrubnego trawienia przy prŃdzie 3 nA. Na Rys. 37A widaĺ, Ũe uŨycie tak 

wysokiego prŃdu nie generuje ostrych krawňdzi pr·bki i potrzebne jest dokğadniejsze 

wytrawienie mniejszym prŃdem. W tym celu w poŜrednim procesie uŨyto prŃdu 300 pA ï na 

Rys. 37B widoczne sŃ ostre krawňdzie przygotowane przy tych parametrach wiŃzki jon·w. 
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Rys. 37. R·Ũnica w uzyskanej geometrii belki dla prŃdu 3 nA (A) oraz 300 pA (B). 

 

JednoczeŜnie mniejszy prŃd zmniejsza efekt powt·rnego osadzania siň wytrawnego materiağu 

w okolicach miejsca trawienia ï przykğad takiego zjawiska przedstawiono na Rys. 38. 

 

 
Rys. 38. Efekt ponownego osadzania na belce w wyniku trawienia FIB pod belkŃ ï czarny: oryginalna geometria 
belki; czerwony ï osadzony materiağ. 

 

Dla pr·bek z czŃstkami wzmocnienia w rozmiarze 20 ɛm belki wykonano we fragmentach 

czŃstek. Dla pr·bek z czŃstkami 1 ɛm cağa czŃstka jest w przekroju poprzecznym belki. 

Wykonano r·wnieŨ zdjňcia pod kŃtem, tak aby zobaczyĺ powierzchniň bocznŃ belki, w 

szczeg·lnoŜci poğŃczenie miňdzy czŃstkŃ wzmocnienia a osnowŃ ï byğo to szczeg·lnie 

waŨne, poniewaŨ nieregularny ksztağt czŃstek SiC powodowağ, Ũe niewielka zmiana 

szerokoŜci mikrobelki mogğa powaŨnie zmieniĺ przebieg poğŃczenia. Przykğad takiej zmiany 

zobrazowana na Rys. 39. 
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Rys. 39. Zmiana widocznej geometrii poğŃczenia osnowa-wzmocnienie przy zmniejszaniu szerokoŜci belki. 
A,B,C,D ukazujŃ tň samŃ belkň po kolejnych procesach precyzyjnego trawienia wiŃzkŃ jon·w. R·Ũnica szerokoŜci 
belki pomiňdzy A i D wynosi okoğo 200 nm. Skala poglŃdowa ï oŜ belki nie jest prostopadğa do osi wiŃzki elektron·w 
SEM ï wystňpuje znaczny bğŃd paralaksy. 

 

Wymiary belek zostağy zmierzone przy pomocy zdjňĺ SEM w kierunku r·wnolegğym 

(szerokoŜĺ i dğugoŜĺ) i prostopadğym (szerokoŜĺ i gruboŜĺ) do osi belki ï przykğadowy pomiar 

zostağ przedstawiony na Rys. 40. 

 

 
Rys. 40. Wymiarowanie belki ï A ï dğugoŜĺ i szerokoŜĺ cağkowita, B ï szerokoŜĺ cağkowita i dğugoŜĺ od wolnego 
koŒca do poğŃczenia osnowa-wzmocnienie, C ï szerokoŜĺ i gruboŜĺ. 

Na przykğadzie szerokoŜci belki z Rys. 40 widaĺ, Ũe r·Ũnica w wyniku pomiaru w zaleŨnoŜci 

od zaznaczenia znacznik·w moŨe wynosiĺ okoğo 1%. 

Wynik dla kaŨdej belki jest podstawŃ do pomiaru topografii przeğomu ï wynik skanowania 

przeğomu jest ograniczony do wymiar·w przekroju poprzecznego uzyskanego ze zdjňĺ SEM. 

Na Rys. 41 przedstawiono wytworzonŃ mikro-belkň w widoku z doğu (A), z g·ry (B) i od bok·w 

(C i D). 
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Rys. 41. Zdjňcia SEM wytworzonej mikro-belki: A - widok od doğu, B - z g·ry, C i D - od bok·w. 

 

Przedstawiona belka zostağa wykonana w kompozycie o czŃstkach rozmiaru 20 Õm. Na 

zdjňciach widoczne jest, Ũe czŃstka tworzy podstawň belki. Zdjňcia potwierdzajŃ r·wnieŨ, Ũe 

poğŃczenie osnowa-wzmocnienie przebiega przez cağy przekr·j. Inne widoczne wyniki 

trawienia FIB to: 

¶ brak materiağu (wytrawienie) bezpoŜrednio pod oraz nad belkŃ 

¶ brak materiağu (wytrawienie) w znacznej odlegğoŜci pod belkŃ 

¶ nieznaczne zaokrŃglenie krawňdzi, zar·wno belki, jak i jej podstawy 

¶ nieidealnie pğaska powierzchnia belki, w szczeg·lnoŜci czňŜci niklowej 

¶ nieidealnie pğaski wolny koniec belki 

W trakcie wytwarzania uzyskano r·wnieŨ belki, kt·re ostatecznie nie zostağy dalej badane. 

Jednym z przykğad·w sŃ belki, kt·re po uzyskaniu ostatecznych wymiar·w nie skğadağy siň z 

czňŜci Ni oraz SiC. Przykğad belek, w kt·rej czŃstka SiC znajduje siň pomiňdzy czňŜciami Ni 

pokazano na Rys. 44.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Rys. 42. Belki odrzucone od dalszej analizy. 
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Wymiary belek, kt·re nastňpnie poddano modelowaniu przedstawiono w Tabela 5: 
Tabela 5. Wymiary belek do dalszej analizy numerycznej. 

 
 

Wymiary belek sŃ doŜĺ r·Ũne. Wynika to z wymagania uzyskania poğŃczenia w cağym 

przekroju belki. Dalsze wytrawianie za pomocŃ FIB byğo przerywane, gdy to wymaganie 

zostağo speğnione. Czasem nastňpowağo to relatywnie wczeŜnie (np. belka Ni-SiC nr 4 o 

najwiňkszym przekroju). W skrajnym przypadku nie udawağo siň tego osiŃgnŃĺ. Najmniejsza 

belka posiadağa przekr·j 638 nm x 841 nm. NaleŨy zauwaŨyĺ, Ũe r·wnieŨ poğoŨenie 

poğŃczenia w belkach r·Ũni siň. Podane wartoŜci zostağy wyznaczone w widoku z g·ry. Warto 

dodaĺ, Ũe wymiar poğŃczenia wzdğuŨ dğugoŜci belek osiŃgağ nawet 2,5 Õm. 

 

3.3.3. Przygotowanie eksperyment·w zginania mikrobelek 
 

Opr·cz przygotowania mikro belek do eksperymentu zginania wykonano r·wnieŨ czynnoŜci 

wstňpne takie jak:  

¶ wytrawienie ostrza nano-indentera ï za pomocŃ skupionej wiŃzki jon·w wytrawiono 

czňŜĺ materiağu ostrza tak aby uzyskaĺ zakoŒczenie o bardzo mağym kŃcie rozwarcia 

oraz promieniu zaokrŃglenia por·wnywalnym z szerokoŜciŃ belki ï por·wnanie ostrza 

przed i po wytrawieniu przedstawiono na Rys. 43. 

 
Rys. 43. Por·wnanie ostrzy nanoindentera przed (A) i po (B) trawieniu FIB. 

¶ kalibracja indentacji oraz podatnoŜci ï z ostrzem przygotowanym wg powyŨszego 

punktu wykonano indentacjň (odcisk referencyjny) w materiale osnowy, tak aby wynik 

wgğňbiania ostrza w materiağ oraz ugiňcia materiağu odjŃĺ od wyniku ze zginania. W 

rezultacie umoŨliwia to uzyskanie wynik·w siğa-przemieszczenie tylko dla zginania. 
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Por·wnawcze wyniki przedstawiono na Rys. 44.BğŃd! Nie moŨna odnaleŦĺ Ŧr·dğa 

odwoğania.  

 

 
Rys. 44. Por·wnanie indentacji materiağu Ni-SiC, podatnoŜci spowodowanej geometriŃ oraz podatnoŜci belki. 

Miejsce pomiaru krzywej siğa-przemieszczenie do oceny podatnoŜci przedstawiono na Rys. 

45. 

 
Rys. 45. Zdjňcie SEM pr·bki z ostrzem indentera z zaznaczonymi miejscami wykonania test·w podatnoŜci. 

 

Wynik wskazuje na wiňkszŃ podatnoŜĺ (mniejszŃ sztywnoŜĺ) w miejscu 1 w stosunku do 

indentacji na powierzchni pr·bki (miejsce 2), ale jednoczeŜnie sztywnoŜĺ nie jest znacznie 

mniejsza niŨ dla samej belki. Na podstawie otrzymanych wynik·w naleŨy stwierdziĺ, Ũe efekt 

podatnoŜci wpğywa na uzyskanŃ krzywŃ siğa-przemieszczenie dla belek i naleŨy go uwzglňdniĺ 

w dalszych rozwaŨaniach. Jest to moŨliwe albo poprzez odjňcie efektu podatnoŜci i indentacji 

z krzywej siğa-przemieszczenie, albo poprzez zmianň warunk·w brzegowych symulacji dziňki 

zamodelowaniu fragmentu podatnej Ŝciany. 

 

¶ stabilizacja nano-indentera ï w celu zminimalizowania pğyniňcia sygnağu siğy i 

przemieszczenia (zmiany sygnağy przy braku oddziağywania ostrza pomiarowego z 

pr·bkŃ) urzŃdzenie pozostawağo w spoczynku przez co najmniej godzinň po 
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zamontowaniu pr·bki oraz przed wykonaniem pomiaru (zginania belki). W celu dalszej 

minimalizacji bğňdu pomiaru, zerowy sygnağ siğy byğ mierzony przed i po zginaniu belki, 

tak aby umoŨliwiĺ proporcjonalne uwzglňdnienie tego bğňdu w trakcie analizy danych 

pomiarowych. 

 

3.4. Wyniki - charakteryzacja - skala mikro 
W tym podrozdziale zostanŃ pokazane wyniki zginania mikro-belek w postaci zdjňĺ SEM oraz 

wykres·w siğa-przemieszczenie uzyskanych z nano-indentera. 

3.4.1. Zginanie mikro-belek ï obserwacja SEM 
 

Obserwacja SEM zostağa wykorzystana w trakcie wytwarzania mikrobelek za pomocŃ FIB, w 

trakcie zginania mikrobelek za pomocŃ nanoindetera oraz po zğamaniu belek do zobrazowania 

przeğomu. Wytwarzanie mikrobelek zostağo opisane w podrozdziale 3.3.2. Obserwacja w 

trakcie zginania umoŨliwia pozycjonowanie ostrza nanoindentera na koŒcu mikrobelki. 

Pokazuje r·wnieŨ, Ũe pňkniňcie nastňpuje tak szybko, Ũe nie udağo siň zarejestrowaĺ 

propagacji pňkniňcia, ani za pomocŃ SEM, ani dla sygnağu siğy w nanoindenterze. Co wiňcej, 

powr·t zamocowanego koŒca belki do pierwotnej pozycji po pňkniňciu wskazuje, Ũe ta czňŜĺ 

belki podlega tylko odksztağceniom sprňŨystym, jeŜli w zamocowanym koŒcu znajduje siň SiC. 

Belki, kt·re wytworzono z Ni w zamocowanym koŒcu oraz SiC w wolnym koŒcu odrzucono.  

Na Rys. 46 przedstawiono zdjňcia SEM w stanie po zginaniu belki i oderwaniu wolnego koŒca.  

 

 
Rys. 46. Zdjňcia SEM belki po zginaniu: A - widok poglŃdowy, B - widok od g·ry. 

Widok A opr·cz zamocowanego koŒca belki tworzonego przez czŃstkň SiC pokazuje r·wnieŨ 

miejsce odcisku referencyjnego ostrzem nanoindentera (a). Z kolei, widok B z g·ry pokazuje 

geometriň poğŃczenia osnowa-wzmocnienie (b) ï zazwyczaj r·Ũnica miňdzy punktem najbliŨej 

podstawy a punktem najbliŨej wolnego koŒca wynosi mniej niŨ 1 Õm. 

Widok B pokazuje r·wnieŨ, Ũe czŃstka SiC nie podlega pňkniňciu w zamocowaniu (c). 

3.4.2. Zginanie mikro-belek ï wyniki siğa-przemieszczenie 

Na Rys. 47 przedstawiono kolejne fazy eksperymentu zginania belki. Przed punktem A ostrze 

przemieszcza siň do powierzchni belki, wiňc siğa jest r·wna 0. Nastňpuje kontakt w punkcie A 

i dalsze przemieszczanie ostrza powoduje op·r belki i wzrost siğy. W przypadku sğabych i 

kruchych poğŃczeŒ osnowa-wzmocnienie pňkniňcie w punkcie B nastňpuje w zakresie 

liniowym wykresu siğa-przemieszczenie. Nastňpuje raptowny spadek siğy do zera w przypadku 

cağkowitego zerwania poğŃczenia. Zapis danych jest kontynuowany w celu wprowadzenia 

poprawek ze wzglňdu na dryft termiczny (tu wykres juŨ skorygowany). 



75 
 

 

 
Rys. 47. Wynik siğa-przemieszczenie eksperymentu zginania belki. 

Rys. 47 pokazuje r·wnieŨ szum pomiarowy. Stanowi on okoğo 10% wartoŜci maksymalnej 

sygnağu siğy. Jest to gğ·wne Ŧr·dğo eksperymentalnej niepewnoŜci pomiarowej. Dla 

przejrzystoŜci do przedstawienia wynik·w zastosowano ŜredniŃ ruchomŃ (Ăwygğadzonoò 

krzywe). 

 

Na Rys. 48 przedstawiono wyniki siğa-przemieszczenie dla belek z czystego niklu 
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Rys. 48. Wyniki siğa-przemieszczenie dla czterech belek z czystego Ni. 

Cztery belki zostağy wykonane tak, by r·Ũniĺ siň tylko szerokoŜciŃ. Widoczne na wykresie 

cechy dla tych belek to nachylenie i granica liniowoŜci zaleŨne od geometrii belki oraz duŨy 

zakres odksztağcenia dla stağej siğy bez pňkania. Odksztağcenie plastyczne jest widoczne przy 

por·wnaniu geometrii belek przed i po zginaniu. Przykğad przedstawiono na Rys. 49. 
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Rys. 49. Zdjňcie SEM wybranej belki z czystego Ni: a) przed zginaniem b) po zginaniu. 

 

Na zdjňciu pomiňdzy belkami sŃ widoczne pozostağoŜci niklu, kt·ry nie zostağ usuniňty w celu 

zmniejszenia zjawiska ponownego osadzania przy trawieniu. Widoczne sŃ r·wnieŨ rysy 

bňdŃce wynikiem efektu kurtyny. KolejnŃ obserwacjŃ jest potwierdzenie bardzo mağego 

odcisku w miejscu zadania siğy ostrzem oraz po odciŃŨeniu widoczne jest odksztağcenie 

plastyczne belki. 

Nastňpnie wykonano analogiczne pomiary dla belek tylko z SiC ï belka wraz z podstawŃ w 

cağoŜci byğa wyciňta w czŃstce ceramiki. Wyniki siğa-przemieszczenie dla 3 belek 

przedstawiono na Rys. 50.

 
Rys. 50. Wynik siğa-przemieszczenie dla 3 belek z czystego SiC. 

W tym  wypadku naleŨy zauwaŨyĺ w przeciwieŒstwie do niklu ï przebieg tylko liniowy. 

ZwiňkszajŃc przemieszczenie ostrza uzyskano r·wnieŨ kruche pňkniňcie, widoczne na Rys. 

51. 
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Rys. 51. Zdjňcia SEM belek SiC: a) widok na 6 przygotowanych belek, 3 udanych i 3 nieudanych b) widok na 
zginane belki po pňkniňciu. 

Dla dw·ch belek z czystego SiC pňkniňcie nastŃpiğo zgodnie z teoriŃ u samej podstawy. Belka, 

kt·ra pňkğa w okoğo 20% dğugoŜci musiağa cechowaĺ siň wadŃ wewnňtrznŃ ï niewidocznŃ za 

pomocŃ SEM. Belki nieudane zawierajŃ w sobie czňŜĺ Ni, kt·ra zostağa odsğoniňta w trakcie 

wytrawiania FIB. Tych belek nie uwzglňdniono w dalszej analizie. 

Dla belki jednomateriağowej Ni wykonano r·wnieŨ cykl 3 obciŃŨeŒ i odciŃŨeŒ z narastajŃcym 

przemieszczeniem. Dla czytelnoŜci pokazano dane tylko dla obciŃŨania na Rys. 52. 

 

 
Rys. 52. Cykliczne obciŃŨanie belki Ni. 

 

Uzyskany wynik pokazuje, Ũe wraz z kolejnymi cyklami obciŃŨania maleje sztywnoŜĺ, nawet 

pomimo liniowego zakresu w cyklu 1. 

Nastňpnie wykonano zginanie belek dwumateriağowych. Wyniki przedstawiono na Rys. 53. 

 

 
Rys. 53. Wyniki siğa-przemieszczenie dla belek kompozytowych bez warstwy ochronnej (Ni-SiC) oraz z warstwŃ 
ochronnŃ (Ni-Ni/SiC) oraz ich wartoŜci czynnik·w geometrycznych Cg. 
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Uzyskane wyniki cechujŃ siň duŨym rozrzutem, zar·wno siğy, jak i przemieszczenia w 

momencie pňkniňcia belek. Jednym z powod·w sŃ r·Ũnice w wymiarach belek. Gdyby byğ to 

jedyny pow·d, wtedy czynnik geometryczny Cg byğby tym wiňkszy, im mniejsza siğa przy 

zğamaniu (czyli dla najmniejszych belek). Kolejnym powodem jest ksztağt poğŃczenia osnowa-

wzmocnienie r·Ũny dla kaŨdej belki. W dalszej czňŜci pracy zostanie podjňta pr·ba wziňcia 

tego czynnika pod uwagň. Ostatnim czynnikiem sŃ lokalne r·Ũnice w wytrzymağoŜci 

poğŃczenia. MogŃ one wynikaĺ z miejscowych zanieczyszczeŒ lub porowatoŜci. NaleŨy 

r·wnieŨ zwr·ciĺ uwagň, Ũe mikrostruktura niklu wok·ğ czŃstki jest inna niŨ w objňtoŜci powğoki 

ï wielkoŜĺ ziaren i ich uğoŨenie r·wnieŨ moŨe mieĺ znaczenie dla mechanicznej odpowiedzi 

belki. 

3.4.3. Zginanie belek ï wyniki AFM ï pomiar przekroju 

 

Celem pomiar·w AFM byğo uzyskanie chmury punkt·w zawierajŃcej geometriň przeğomu 

belki. W nastňpnym kroku uzyskana chmura punkt·w zostanie uŨyta do wygenerowania 

modelu belki z eksperymentalnym ksztağtem poğŃczenia osnowa-wzmocnienie. ZağoŨeniem 

tego badania jest, Ũe pňkanie zginanej belki propaguje siň wzdğuŨ tego poğŃczenia oraz, Ũe 

twarde SiC w zamocowanym koŒcu nie zmienia swojego ksztağtu w trakcie tego procesu. W 

trakcie prac nie zaobserwowano, aby to zağoŨenie nie byğo speğnione. 

Pomiary z wykorzystaniem AFM zostağy wykonane po uprzednim zğamaniu belek poprzez 

zginanie. Nie wszystkie belki zostağy wykorzystane do pomiar·w AFM ze wzglňdu na fakt, Ũe 

czasami niemoŨliwe byğo cağkowite oderwanie fragmentu belki, efekt ten przedstawiono na 

Rys. 54.   

 

 
Rys. 54. Zdjňcie SEM z widokiem na przeğom w belce bez oderwanego wolnego koŒca. 
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Wyniki kolejnych krok·w pomiaru przeğomu przedstawiono poniŨej dla przykğadowej belki. 

W celu zobrazowania zğamanej belki przy pomocy AFM, najpierw wykonano zdjňcia SEM 

(Rys. 55)  

 

 
Rys. 55. Zdjňcie SEM zğamanej belki wraz z wymiarami: a) widok od przodu b) widok od g·ry. 

Zdjňcie Rys. 55a pokazuje wymiary przekroju poprzecznego belki w przeğomie. Wymiary te 

zostanŃ wykorzystane zar·wno do modelu MES belki, jak i do otrzymania geometrii przekroju 

z AFMu. Rys. 56 przedstawia wynik pomiaru przy pomocy AFM. Skala koloru oznacza 

wysokoŜĺ w trzecim wymiarze (wzdğuŨ dğugoŜci belki) 

 

 
Rys. 56. Pomiar geometrii przeğomu: a) wynik pomiaru AFM obszaru 5 Õm x 5 Õm b) powiňkszenie obrazu a c) 
powiňkszenie obrazu b d) powiňkszenie obrazu c o wymiarach r·wnych wymiarom przekroju poprzecznego 
uzyskanego z SEM (Rys.56a) e) mapa poziomicowa uzyskanego obrazu f) zdjňcie SEM wyznaczanej powierzchni. 
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PoczŃtkowo uzyskano obraz 5 x 5 ɛm (Rys. 56a). Nastňpnie wybrano kolejno coraz mniejsze 

obszary, tak aby zidentyfikowaĺ wğaŜciwŃ powierzchniň przeğomu belki. Rys. 56d przedstawia 

obszar o wymiarach r·wnych zmierzonym za pomocŃ SEM. Dla uğatwienia potwierdzenia 

poprawnoŜci wykonanego wyboru Rys. 56e przedstawia zdyskretyzowane izolinie ï 

por·wnujŃc Rys. 56e oraz Rys. 56f (zdjňcie SEM) moŨna zauwaŨyĺ, Ũe prawy dolny r·g jest 

miejscem najbardziej wystajŃcym z przeğomu, z kolei lewy g·rny r·g jest najbliŨszy podstawie 

belki. R·wnieŨ r·Ũnica w wysokoŜci pomiňdzy tymi dwoma punktami jest w granicy bğňdu 

pomiarowego ï wg pomiaru AFM wynosi 450 nm, a wg zdjňcia SEM (Rys. 55b) 440nm. 

R·Ũnica moŨe wynikaĺ z bğňdu pomiaru znacznikiem SEM w najniŨszym punkcie, poniewaŨ 

nie ma tam wyraŦnej granicy pomiňdzy szukanym punktem a krawňdziami pr·bki. Do modelu 

MES dane z AFM sŃ eksportowane w formacie .XYZ, gdzie Z to wymiar wzdğuŨ osi belki 

(wysokoŜĺ punkt·w na przeğomie). 

 

3.5. Wyniki - metody numeryczne 

3.5.1. Wygenerowany model 

Przykğad modelu wygenerowanego dla belki z poğŃczeniem osnowa-wzmocnienie 

przedstawiono na Rys. 57. 

 
Rys. 57. Widok z programu Abaqus wygenerowanego modelu belki z poğŃczeniem osnowa-wzmocnienie. 

Model zawiera czňŜĺ niklowŃ od wolnego koŒca, czňŜĺ ceramicznŃ w zamocowanym koŒcu 

oraz p·ğsferň reprezentujŃcŃ ostrze indentera zadajŃce przemieszczenie. Model zawiera trzy 

obszary, gdzie siatka element·w skoŒczonych jest zagňszczona (elementy sŃ mniejsze). 

Zagňszczona siatka 1 to zamocowanie belki w Ŝcianie. Zagňszczona siatka 2 to powierzchnia 

moŨliwego kontaktu belki z p·ğsferŃ. Zagňszczona siatka 3 to poğŃczenie osnowa-

wzmocnienie. Zagňszczenie wynika z potrzeby zapewnienia wiňkszej dokğadnoŜci obliczeŒ w 

tych newralgicznych miejscach symulacji. Zagňszczenie zostağo zaimplementowane poprzez 

stopniowe dopasowanie wielkoŜci element·w. Najpierw zadano wielkoŜĺ element·w dla 

cağego modelu, typowo uŨywanŃ wielkoŜciŃ w tej pracy byğo 0,3 Õm. Nastňpnie dla wybranych 

powierzchni zmniejszono rozmiar element·w. Dla siatek 1 i 2 typowo uŨywano 0,05 Õm. Z 

kolei zagňszczenie siatki 3 (poğŃczeniu) wynikağo z rozdzielczoŜci pomiaru AFM i kaŨdy punkt 

z chmury punkt·w byğ definiowany jako wňzeğ. Typowa wielkoŜĺ to 0,02 Õm. Warto zwr·ciĺ 

uwagň, Ũe metodologia generowania modelu pozwala na dostosowanie odlegğoŜci p·ğsfery od 

krawňdzi wolnego koŒca do odlegğoŜci uzyskanej w eksperymencie. Schemat przedstawiono 
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na Rys. 58. Strefa kontaktu ma zawsze szerokoŜĺ r·wnŃ szerokoŜci belki i dğugoŜĺ 1 Õm a 

ostrze jest umieszczone centralnie. Oznacza to, Ũe odlegğoŜĺ ostrza do granicy wynosi 0,5 Õm 

i w zaleŨnoŜci od wynik·w pomiaru odlegğoŜci krawňdŦ-ostrze w eksperymencie moŨna 

obliczyĺ potrzebne odsuniňcie ostrza. W eksperymencie nie umieszczano ostrza na samej 

krawňdzi belki z powodu ryzyka niekontrolowanego zsuniňcia. 

 
Rys. 58. Widok na wolny koniec belki ze strefŃ kontaktu belki z ostrzem. 

Opr·cz zachowania zewnňtrznej geometrii belki, kluczowym aspektem modelu jest 

odwzorowanie doŜwiadczalnej geometrii poğŃczenia. Na Rys. 59 przedstawiono geometriň 

przykğadowego poğŃczenia przed (a) i po (b) wyğŃczeniu widocznoŜci czňŜci niklowej. 

 
Rys. 59. Widok na belkň: a) widoczna geometria poğŃczenia b) odsğoniňta geometria poğŃczenia wewnŃtrz belki. 

PoğŃczenie ma dokğadnie takie same wsp·ğrzňdne wňzğ·w od strony niklowej i ceramicznej. 

Wňzğy tworzŃ elementy kohezyjne o identycznych wsp·ğrzňdnych i zerowej gruboŜci. 

PokrywajŃce siň elementy tworzŃ pary o zadanych wğaŜciwoŜciach mechanicznych. Rys. 59 

pokazuje r·wnieŨ, Ũe geometria poğŃczenia nie jest pğaska. Na Rys. 60 przedstawiono 

por·wnanie otrzymanego modelu z eksperymentalnŃ belkŃ. 
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Rys. 60. Por·wnanie wygenerowanego modelu oraz zdjňĺ SEM: a) widok z g·ry b) perspektywa od przodu c) 
widok z boku. 

Zdjňcia SEM przeğomu pokazujŃ, Ũe geometria jest skomplikowana. Mimo to por·wnanie 

modelu i eksperymentu w widoku z g·ry (Rys. 60a) oraz od przodu (Rys. 60b) wskazuje, Ũe 

odwzorowanie jest precyzyjne i przedstawia najwaŨniejsze cechy powierzchni poğŃczenia z 

doŜwiadczenia. Na Rys. 60b widoczne jest r·wnieŨ uproszczone odwzorowanie Ŝciany, w 

kt·rej zamocowana jest belka ï z powodu procesu technologicznego wytwarzania nie ma 

materiağu ani pod, ani nad belkŃ. Z kolei Rys. 60c por·wnuje belki z boku tuŨ przed 

rozpoczňciem zginania. Widoczne na tym zdjňciu sŃ kolejne waŨne cechy modelu ï zadbano 

o odpowiedniŃ odlegğoŜĺ ostrza od krawňdzi wolnego koŒca oraz odpowiedniŃ odlegğoŜĺ 

poğŃczenia od zamocowanego koŒca.  

Podstawowe parametry symulowanych belek przedstawia Tabela 6: 
Tabela 6. Wybrane parametry modeli belek. 

 
R·Ũnica w rozdzielczoŜci punkt·w w poğŃczeniu wynika z r·Ũnej wielkoŜci obraz·w AFM o 

stağej liczbie punkt·w na liniň obrazu. Nie zawsze zmniejszenie obrazu dawağo wynik o 

odpowiedniej jakoŜci. Liczba wňzğ·w i element·w zaleŨy od wymiar·w belek oraz 

rozdzielczoŜci wňzğ·w w poğŃczeniu. Wyniki pomiar·w odsuniňcia ostrza wskazağy na 

koniecznoŜĺ uwzglňdnienia ich w modelach. Wymiar poğŃczenia wzdğuŨ dğugoŜci belki 

pokazuje jak bardzo poğŃczenia mogŃ siň r·Ũniĺ. Wskazuje r·wnieŨ, Ũe nie jest moŨliwe 

powtarzalne uzyskanie poğŃczeŒ np. zawsze blisko zamocowania belki w Ŝcianie.   
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3.5.2. Zginanie uproszczonych mikro-belek 

Po wykonaniu modeli wykonano szereg symulacji dla belek dwumateriağowych o arbitralnie 

przyjňtej geometrii poğŃczenia nikiel-wňglik krzemu. Dla tak przygotowanych modeli nie ma 

por·wnania z eksperymentem, a ich celem jest zrozumienie jak geometria poğŃczenia moŨe 

wpğywaĺ na mechanicznŃ odpowiedŦ belki. Przygotowane belki miağy dğugoŜĺ 10 Õm i przekr·j 

1 Õm x 1 Õm. Kontakt ostrza z powierzchniŃ belki jest w odlegğoŜci 0,5 Õm od krawňdzi 

wolnego koŒca. Warunki brzegowe sŃ zadane w taki spos·b, Ũe wszystkie wňzğy na koŒcowej 

Ŝcianie belki sŃ umocowane, a ostrze przemieszcza siň o 2 Õm w d·ğ. CzňŜĺ Ni znajduje siň 

od strony wolnego koŒca. Z kolei, czňŜĺ SiC od zamocowanego koŒca.  

Pierwsze por·wnanie wynik·w dotyczy zmiany poğoŨenia idealnie pğaskiego, idealnie 

prostopadğego do osi belki poğŃczenia Ni-SiC. Wykonano 9 symulacji zaczynajŃc od poğoŨenia 

poğŃczenia w odlegğoŜci 1 Õm od wolnego koŒca belki i przesuwajŃc poğŃczenie o 1 Õm 

ostatnia symulacja posiada poğŃczenie w odlegğoŜci 1 Õm od zamocowanego koŒca. Modele 

tych dw·ch skrajnych poğoŨeŒ przedstawiono na Rys. 61. 

 
Rys. 61. Por·wnanie modeli o dğugoŜci 10 Õm, gdzie poğŃczenie znajduje siň 1 Õm od wolnego lub zamocowanego 
koŒca. 

W pierwszym kroku przedstawiono symulacje, w kt·rych zağoŨono idealnŃ wytrzymağoŜĺ 

poğŃczenia osnowa-wzmocnienie. ZağoŨono, Ũe idealna wytrzymağoŜĺ to taka, dla kt·rej 

naprňŨenia w parze element·w kohezyjnych rosnŃ liniowo bez ograniczenia g·rnego wraz ze 

wzajemnym oddalaniem siň tych element·w. Wyniki krzywej siğa-przemieszczenie dla tych 9 

modeli pokazano na Rys. 62. 
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Rys. 62. Wyniki symulacji ï krzywe siğa-przemieszczenie ostrza dla 9 poğoŨeŒ poğŃczenia dla idealnego poğŃczenia. 

Wyniki te wskazujŃ, Ũe sztywnoŜĺ cağej belki roŜnie wraz ze wzrostem dğugoŜci czňŜci SiC. 

Widoczne jest zmniejszenie wpğywu zawartoŜci SiC dla rosnŃcych dğugoŜci SiC. KolejnŃ 

widocznŃ cechŃ tego por·wnania jest osiŃganie plateau dla coraz wiňkszych siğ wraz ze 

wzrostem dğugoŜci czňŜci SiC. Dla tej wartoŜci z kolei widoczne jest zwiňkszanie siň wpğywu 

zawartoŜci SiC dla rosnŃcych dğugoŜci SiC. OstatniŃ obserwacjŃ na podstawie powyŨszych 

wynik·w jest zwiňkszanie siň odksztağcenia, dla kt·rego zaleŨnoŜĺ siğa-przemieszczenie 

przestaje byĺ liniowa wraz ze wzrostem dğugoŜci SiC. Gğ·wnŃ przyczynŃ zaobserwowanych 

zaleŨnoŜci jest oczywiŜcie wiňkszy moduğ Younga dla SiC w stosunku do Ni.  

W kolejnym kroku uwzglňdniono nieidealne poğŃczenie. Nieidealne poğŃczenie oznacza, Ũe sŃ 

zdefiniowane maksymalne dopuszczalne naprňŨenia ůmax , po osiŃgniňciu kt·rych nastňpuje 

osğabienie poğŃczenia element·w kohezyjnych. Rys. 63 przedstawia por·wnanie idealnego i 

nieidealnego poğŃczenia dla wszystkich 9 geometrii. WartoŜĺ ůmax zostağa tak dobrana, aby 

dla skrajnego przypadku (najdğuŨsza czňŜĺ SiC) nie nastŃpiğo zerwanie poğŃczenia.  

 
Rys. 63. Wyniki symulacji ï krzywe siğa-przemieszczenie ostrza dla 9 poğoŨeŒ poğŃczenia dla idealnego i 
nieidealnego poğŃczenia. 

Dla kaŨdej belki maksymalne dopuszczalne naprňŨenia w poğŃczeniu oraz osğabienie byğo 

r·wne. Najszybciej pňkağy belki z poğŃczeniem najbardziej oddalonym od ostrza zadajŃcego 

obciŃŨenie, jednak r·Ũnice w maksymalnej sile dla najmniejszych dğugoŜci SiC sŃ duŨo 

mniejsze niŨ dla najwiňkszych dğugoŜci SiC. Warto zwr·ciĺ r·wnieŨ uwagň na zmieniajŃcŃ siň 

zğoŨonoŜĺ obliczeniowŃ ï dla belek z najdğuŨszymi czňŜciami SiC program byğ w stanie 

wykonaĺ obliczenia aŨ do koŒca zadanych 2 Õm przemieszczenia. W przypadku belek z 
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kr·tszŃ czňŜciŃ SiC zmiany nastňpowağy tak szybko, Ũe program musiağ przerwaĺ obliczenia 

wczeŜniej. 

 

Nastňpnie sprawdzono wpğyw wielkoŜci siatki w strefie poğŃczenia na uzyskany wynik. 

Przygotowano belki wg Rys. 64. 

 
Rys. 64. Widok rozmiar·w siatki i poğoŨeŒ poğŃczenia. 

I uzyskano dla idealnego poğŃczenia nastňpujŃce wyniki przedstawione na Rys. 65. 

 
Rys. 65. Wyniki symulacji ï krzywe siğa-przemieszczenie ostrza dla 3 rozmiar·w siatki dla idealnego poğŃczenia. 

Zaobserwowano brak wpğywu wielkoŜci siatki na sztywnoŜĺ belki. Wpğyw wielkoŜci siatki jest 

widoczny dopiero dla zakresu od granicy liniowoŜci. Wiňkszy rozmiar siatki generuje wiňkszŃ 

wartoŜĺ siğy w zakresie plateau. Ponadto, wiňksze r·Ũnice wystňpujŃ dla belki z dğuŨszŃ 

czňŜciŃ SiC. 

Nastňpnie wykonano analogiczne symulacja dla nieidealnych poğŃczeŒ. Wyniki przedstawiono 

na Rys. 66. 
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Rys. 66. Wyniki symulacji ï krzywe siğa-przemieszczenie ostrza dla 3 rozmiar·w siatki dla idealnego i nieidealnego 
poğŃczenia. 

Uzyskane wyniki pokazujŃ, Ũe wpğyw wielkoŜci siatki na odpowiedŦ belki z nieidealnym 

poğŃczeniem jest nieznaczŃcy. JednoczeŜnie moŨna zaobserwowaĺ wpğyw wielkoŜci siatki na 

obliczenia numeryczne ï dla belek z najmniejszŃ siatkŃ obliczenia zostajŃ przerwane 

znaczŃco wczeŜniej niŨ dla pozostağych przypadk·w. 

Kolejne por·wnanie dotyczy poğŃczeŒ pğaskich, ale nieprostopadğych do osi belki. Szczeg·ğy 

przedstawiono na Rys. 67. 

 
Rys. 67. Wyniki symulacji ï krzywe siğa-przemieszczenie ostrza dla 5 przypadk·w pğaskiego poğŃczenia dla 

idealnego i nieidealnego poğŃczenia. 

Przedstawione poğŃczenia sŃ pğaszczyznami obr·conymi o 45 stopni wzglňdem referencyjnej 

geometrii pğaskiego i prostopadğego do osi belki poğŃczenia. Wyniki wskazujŃ, Ũe to 

referencyjna geometria najszybciej ulega pňkniňciu, a druga z kolei jest geometria oznaczona 

kolorem turkusowym. Z drugiej strony, geometria czerwona nie przejawia oznak osğabienia. 

Wskazuje to, Ũe duŨe znaczenie ma, czy geometria poğŃczenia powoduje stosunkowo wiňkszy 

skğadnik obciŃŨenia ŜcinajŃcego (geometria czarna ï najmniej korzystna), rozciŃgajŃcego 

(geometria turkusowa), czy ŜciskajŃcego (geometria czerwona ï najbardziej korzystna). 


























































