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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:
1 Protective layer on reinforcement will increase wear resistance of co-electrodeposited
composite coating
9 Protective layer will increase matrix-reinforcement interfacial strength
1 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-lon-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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1. Wstnp
1.1. O badaniach naukowych

Naukowe badania podstawowe anidlzjapiskdkjywaoianpeaw e d | a \
naukowych, bez bezpoSredniego nast awi elohikao nrtay nuraahk tNy

mogN byl badania stosowane, kt -re koncenturuj N s
technicznego lub aplikacyjnego, zazwyczaj w skali i warunkach laboratoryjnych. Inaczej

m- wi Nc, zmierzajN one do wykorzystania wynik-w w
procesus N badania wdroUeni owe, kt -orte zyanaewga&jhN wta e 8
wyni k-w w praktyce w skal. i war ungkraacnhi cp rpzoem ynsdgz
tymifazamibywa trudne, jednakUe planuj Nc badania naul

w kt-rym mimdeesicaunatjedqgo sin rozwaUane dziagani a.
zadawane pytania, stawiane hipotezy badawcze oraz wybierane metody.

Badania materi agowe mogN byl prowadzone w ka
procesu . Na etapie bada® podstawowych przykgadowe
AJaki mechanizm w rozwaUanym materiale odpowi ada
bada® stosowanych powyUsze pytanie moggoby sin
praktyczne: AW j aki spos-b moUna zwifikszyl wyiwzymago:
szczeg-lnoSci jeSli t e rozwaUani a bygyby pro
wykorzystania teg o mat eri agu (np. wag napndowy), z cze

rozwaUamy to zwinkszenie wytrzymagoSEazab(agdeaodne t r i
wdroUeni owych polega na kreatywnym dostosowywani
warunk-w produkcji w danym kraju, zakgadzie czy

W powyUszym ninepzami @oausytuuje sifi na granicy
i stosowanych. Zaczynaj Nc od rozwaUa® podstawo
pogNczencer amitlada w trakcie odksztagcania tego p
typowych dla bada® sposowamycleni AWt gaknholsogi A v

pol epszyl wgaSciwoSci mechaniczne materiagu komj
zakresu podstawowego (fADlaczego wJaSmddyiiladc i me cC |
procesu technologicznego?0). Kont ekst bada®& wdr
jako og-lne tgo motywacji dla tej pracy.

Z drugi ej strony, funkcjonujNc w polskim systemi
na formalny podziagd prawny wprowadzony ustawN
szkolnictwie wyUszym i nauce. Zgodnie z powyUs:z
apikacyjne, przy czym wedgug w art. 4 wust. 2 pkt 1
l ub teoretyczne maj Nce przede wszystkim na celu
zj awi sk [ obserwowal nych fakt - w bez nastawier
komercyj ne 0 . W tym sensie poni Usza praca jednozn

podstawowych, g dkotdercyjrmesest iedynienpawnymepunktem odniesienia.

1.2. Motywacja

Gg-wnN motywacj N podj fci-metd iemmetalicaramika v waiptWacz e E me t
kompozytowych jest chii zapegnienia |luki pomindz
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wzakresiepowgwsk - el ekt roosadzanych. Pomysg na zapegrt
procesu technologicznego wytwarzania danego mat e
zachowaniu skgadu chemicznego oraz zbadaniu wpdg

mechanicznepo § Nc z e E | c a § ©dysot rkoonnyp obzaydtau®® podst awowych
opi sanie (il oScinehasizmiiz ¢ rakarSica owpe § N-ovzmeaniende wo s n o wa
zal eUnoSci od procesu wytwarzania oraz gor-ba z
pogNczeni a (skal a mi kr o) na odpornoSi na zuOy
stosowanych, mot ywacj N jest znal ezienie sposobu
materi agu, kt-ry jest stosowany w tym celu (han

s k § ahemicznego.

Kol ejnym aspektem motywacij.i j est chnl ul epszeni
wytrzymadgo S c-osnowaopiziN pdnecresngm udoskonaleniu metod badawczych
stosowanych w tym celu. W szczeg-InoSci, modyfik
dodani em do kompozytu ni e 4 stosawan je dvekorpozitacm no wy m
spiekanych j ako bariery dyfuzyjne. JednakUe w
motywacja dla modyfikacji powierzchni jest inna - ochrona powierzchni wzmocnienia przez
potencjalnie negatywnymi (z punktu widzenia mechanicznego) skutkami niekontrolowanej

zmi any skgadu chemicznego tej powierzchni (np. u
osadzanie z fazy gazowej, co jest procesem dr o
ur z Nd zZeartieam k wlteyjwaN jiN do wy konania tej pracy jes
chemicznego osadzania zamiast wspomnianego fizycznego osadzania. Jest to potencjalne

szybsze, taGsze i QJgatwiejsze do przeskal owani a d

1.3. Zdefiniowanie tematu

W kontekScie tematu tej rozprawy doktorskiej
kluczowe znaczenie. APogNczenied jest tutaj tra
moUe miel naturnd fizycznN |lub chemicznN. Nie s
jd&Nr owe, ani grawitacyjne. Z kolei, modyfikacja p
wytwarzania materiagu zapewniajNca pewnN kontr
Wyt worzony materiag jest powJokN kompozyrazowN, ¢z
kompozytu, kt -ry jest na to podgdgoUe naniesiony.

nasthipuj Nce pogNczeni a:
(UPogNc zeni Ewapstvakpropdatowa w skali makro
(2)Po g Nc z eni &wapsiwva kprapdzytowa w skali mikro:
a. PogNczeni eospowad go Ue
b. PogNczeni kwzmacdighie Ue
B)Po g Nc zeni kewzmemeniena skali mikro

Przez skaln makro rozumie sifin cechy dotcgohyz Nce ¢
c

a
dotyczNce pojedynczych czNstek wzmocnienia i [ h

W obu skalach moUna r oz waelcah a ntiackzinee wiaekl kno.Sicni. ttrw

Younga, wytrzymagoSi na rozci Nganie, wytrzymago
wsp-gczynni k tarcia (w danej parze tr Nibezjp i zad
warstwy do podgoUa. Jednak zwi Nzek tych wgaSci wo

12



Il naczej m-wi Nc;wywarztyondigoBakr ma rozci Ngani e war s
W nietrywialny wypaoasz-ybmagd Smi kma rozci Nganie posz
materi agu.

W tej pracy wytworzono warstwy kompozytowe nikiel-c z Ns t Kk i wnglika krzemu
mi edzi met odN wsp-gel ektr oos adz a-cefamika (N48i@)y f i k acj
polegaga na dodaniu do procesu wytwarzaniNa et apt
powgokN z niklu metodN chemicznego, bezpr Ndowegc
na pogNczemizumocsin ewa e (wytr zy ma-gskdal mkioleaaz pogNc
wgaSci woSecmeacchha ntircizmoych powdoki kompozytowej w
zu0yci e) .

1.4. Struktura pracy

Struktura pracy | est nasthinpuj Nca: w Rozdziale 1
kompozytowych dotyczNcy proces-w wytwarzania, st
ze szczeg:-lnym uwzglndnieni em ws p - gweflgel kitkruokorszaednz c
(Ni-Si C) . Przedstawiono r-wnieU podstawy metod ni
rozprawie. Ponadto, opisano i st ni ej Nce probl emy oraz l uki w
zdefiniowano zagadnieni a, kt-rych pr-bn rlozwi Nze
ko®Ezy sin postawieniem hipotez badawczych. W R

metody eksperymentalne i numeryczneiich parametrydl a wykonanych bada®& W
3 przedstawione sN wyniki tych bada® W Rozdzi al

wni osKki na podstawie aktualnego stanu wiedzy or
koG zy Rozdziag 65, na Kk hie wraz z eyiznaehiam lgerumiku ¢lao d s u mo w
kontynuacj.i bada® oraz komentarzem jaki8&bi bgnd-
realizuj Nc badania w zbliUonej tematyce.

1.5. Stan wiedzy

W poni Uszym rozdziale zostanN prizevddtjawiacrze np o (
znaczenie z wi Nzzanreo z pZoaswtNani e opisany r-wnieU aktualn
kontekst niniejszej pracy.

1.5.1. Stan wiedzy - badania o zakresie podobnym do
rozprawy

W poni Uszym podrozdziale przedstawione zostanN b

1.5.1.1. Elektroosadzane kompozyty metal i ceramika 1
w g a S c itnbo-rSechaniczne

Twar dg &ist powszechni e mi erzonym parametrem me:
kompozytu wynik liczbowy zaleUy przede wszystKki.i
przypadku wzglndnie minkkiej osnowy metalicznej
sin wzeogbneni twardoSci wraz ze WwzrZessawien® zawar

przykgadowych wynik-w z Rystl,eratury przedstawiono
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Warto jednak zwr - deékiaronameavym,i kle tswdartde Sci dla cag
Nie jest jasne jak zmienia sin twardoSi same|j 0
wzmocnienia. Dodat kowo przedstawiono zakres przewidyw
pomocN podej Scia tregmijekseaafnmi xakugadaj Ncy |jed
(dol ne oszacowanie) oraz jednolifl.e odksztagceni a
Co wincej, cznsto nie jest jasne, czy parametr
uSrednienilmawyri kimzwi Wé el koSi i ggnbokoSi odci s
duUa w stosunku doPrmdkellé&kmSicén cziNst &% . pr[8lJedyskut
niestety jedynie w zakresie symulacji. W pracy[9] z ast os owaknio oc zwNsetl ko Sc i 1(
a g§idokoodci sk uzaledwieni3@0inlaDl a kompozytu wuzyskano :
t wardoSci wbglifndemamego materi agu osnowy. Dal s ze
sifn uzyskal w wyniki d & dadet vkpoaeyEL(] zastbsowatokpulsoveei e p | n e
wsp-gelektroosadzani e. UmoUl i wi o to zwinkszeni e
poczNtkowo zaobserwowano zwinkszenie twardoSci
zawartoSci. Jednak dla wifnkszychgavamalodic.i Zaswtaa
wyt gumaczone pr zej SRetchadoodwlotnegb efdktt MallaHPatthh. dest to

o tyle ciekawe, Ue zmiana twardoSci Kompd@zytu | e
powodu zmiany wi.el Wy8aijezisamen dJei rmeGeywyl b
skompli kowana, poniewaU jednoczeSnie wysthpuje
nasthipuje rosnNce uWecws gamrei aOreojwamraacy pr zepr oV
obserwacjn TEM poyNmaemi anioes nnavmawalUaj Nc, Ue po:
porowatoSci i pnAnknindl i wskazuj Nc, Ue przyczynia
Ni estety nie por - wnyacrho ppro goheckz,e E -dwnai erG thni e pr zep
mechanicznych tWprdcy[lp agwWNc ze0o@0 uwaghi na wzajemne

zawartoSci czNstek oraz rozdrobnienia mikrostr.
wykazanym w tej pracy jest udowodnieni e, Ue umo
dla mniejszych czNsteksamanocnawai tao Paizywz glkii kg m
wi nkszymi czNstkami ze wzglfidu na mniejszN odl e

dodat kowo utrudnial poSlizg dysl okkKaljdj i N zmrpaov,i
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kt -rej wskazano n[al],tgdzie praygomwhnoohgorydojvyekenpozyt Ni-W-
SiC. Zastosowanie mieszaniny mikro- i nano-c z Nst ek wzmocnienia zwifks

jednoczeSnie pokazano, Ue zgy dob-r zawartoSci i
spadek twardoSci neanveytj nppnithegr do&ter materi agu
Ostatecznie w pracy [12] zast osowano zmodyfi kowanN metodni ClI
twardoSci na podstawie wpgywu wielkoSci ziarna,
zawartoSciPodasNsoeavika.n o, Ue zawartoSi czNstek ma
t wardoSci kompozytu. Nie brano pod uwagn jakoSci
osnowa-wzmaocnienie.

Kol ejnym cznsto mi erzonym parametrem me c
wytrzymagoSi na rozci Nganie. JednakUe w przypadk
to typowy test ze wzglindu na koniecznoSi usuni
mat eZi pg§dnej strony moUna osadzii warstwid na tyl
pr-bki odci Ni [t3},wnzi ed(t upgoidegio ket r ony moUnaf[l4ytr awi |
.WadN pierwszego rozwi Nzania jest koniecznoSi u z
aby cincie bygo moUliwe, przy czym mikrostruktu
narastaniem gruboSci . Jednym z przykgad-w mo U
wzmocnienia w elektrolicie w wyniku wsp-gosadz
zawarto$ | czNstek w g-rnych c¢czfAiSciach warstwy. Dr

wprowadzeni e znacznym naprinUe@® w wyniku cifnci a
koniecznoSileniapeswed ekt ywma$SeiOyt uswinddii podgoUe ni

badanej warstwy. Nie bandzie to moUI iwarswacNiea dowol
mni ej , nal ey zwr-cil uwag+dtzNdtekidl @ae rkaommpko z yu z y
zmniejszenie wytrzymagoSci na rozci Nguozysty w wyn
osnowy, a wngaas cfii pwnoi Sec i pozostaj N na wzglindnie st :
spadfd5 .N DuUezemiae dl a wga$@ainweSana rdao brraz diyMper s |
kompozycie, tak aby uni knN[fi6.duUej koncentraciji n

Nastiapnym wgaSciwoSci N, waUnN z punktu widz
zuUOybiestety ze wzglfidu na mnogoSi parametr . - w t
por -wnywal wyniki r-Unych prac bezpoSrednio, |ect
bogata. Przede wszystkim naleUOy zauwaUyi, Ue do
czNst ek wzmocnienia bardzo obniUa zuUycie wzgl
ZawartoSi wzmocnienia okogo 1% moUe prowadzili a
zuUyfralednakUe dalsze zwinkszanie zawartoSci \
proporcjonalnego zmniejszenia zuUyci a. Zal eUOnoSi
kt-rym dalsze zwifnkszanie zawartoSci prowadzi d

moUe naswBpilosnBgnincie zuUycia winkszegw ni O d
ni ekt -rych badani ach ni e ob[s8kr wwajcez kel Wi enkzr pe § o
wspomni anego mini mum moUe yzanliekUend io d |dau h geyket h- cr zyb
mi ni mum moUe | eUel poza zakresem .Cadanyickjzawar
sama zawartoSi wzmocnienia w kompozycie moUe p
zuUycie w zaleUnoSci o[t cpzayr awieet |tk owdGjoidedmytre dasnti eak
sposob-w na zwifkszenie odpornoSci na zuUycie |j
osadzania[21] , kt -re prowadzi do bardziej r-wnomi ernej
Ziarna osnowy.

NastfipnN wdjaSciwoSci N jest .wsPodgehkyinai kak acalgc

zal eUy od duUej 1liczby czynnik-w. Najbardziej

materi pjawele( wszystkim wgaSciwoSci osnowy i wzi
ksztagt [ zawart oSi wzmocnienia), mechaniczne (
praidkoSi) i fizyczne (t e mp)2]abodatkewo, zyednejgtmiyn o Si i
mamy mod el tarcia Bowdena i Tabor ao{il®®i®da or az |
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pomocN podrcaguna czinSi adhezy[R3 NZ dougigj strong d k s zt a
istniejN modele statystyczne, dzi Aki kt -rym mod0Ur
na ostateczny ws Metaglc eykorzystywane twatycke moadelach to: metoda
Taguchi[24] , model powierzchni odpowiedzi [25] , sieci neuronowe [26] , czy analiza wariancji

ANOVA [27]. Podobna analiza moUe byl stosowana r - wni e
[28. Przy tarciu naleUy r-wnieUO zwr-cil wuwagn, Ue
roSnie znaczenie skgdadowe]j adhezdyljan epjo i apra rwz ew tsi
mi kro zdarza sin, Oe wartoSi wsp:-gczynnika tar
Wskazuje to r-wnieU na fakt, Ue podstawN do anal
adhezj i (wpgywa na skgadowN adhezyjnN) or az

odkszagceni owN) .

1.5.1.2. Elektroosadzane kompozyty metal i ceramika 1
powi erzchnie mindzyfazowe

RozwaUaj Nc wdgaSciwoSci elektroosadzanych kompoz,)
zal eUON one od zjawisk zachodzNcych na powierzchn
W trakcie wsp-gelektroosadzania oraz dla gotoweg
wyr -UOnil kilka takich powierzchni. W trakcie osa
w kt-rym rozproszone sN czNstKki c erfadmiycf Zdzeo.wal st
¢ z N sdlektrmlit oraz (2) elektroda-elektrolit. Z kolei po wytworzeniu warstwy mamy do

czynienia z powi er z c [Bnceranika-osnoivaiotdaz ()fp & zl alrespbwa.

1.5121. Powierzchni a mi ndz-yf azo:
elektrolit
Mechanizm wsp-gosadzania czNstek z elektrolitu

skomplikowany [29],j ednak Ue paocoj dozgpdwi sk zachodzNcych
mi ndzyf azowel ekctzrNosltikta zanim zaj dzi ePowierngszejosadze
dodanie czNstek do elektrolitu skutkuje otoczeni
procesu zaleUN od wgaSciwoSci powierzchni czNst
Srodk-w powierzchniowo czynnyc herpzoclhenp sJasiztdNgsrit sktio S |
zjawi sko polepszaj Nce dyspersjn czNstek Roar - wno
drugie, w nadjadopwasna czNstka zbliUa sifin do kat oo

ale w przypadku mieszania elektrolitu sigy hydr
zbliUeniu sin czNstki na odleggoSi mniejszN niC
nast ipujin adsorpcjast ghllzokowamMatwaosadzaBONcej sir
Wyni ka z tego, Ue wgaSciwoSci powi erzchni «c¢czNs
pogNczeni-warstva Ns ekaal nymi wiel koSciami opisuj Ncyr
sN zwil Oapontoedicjoargazel ekt rokinetyczny

Zwi |l OalnoSi czNstki przez elektrolit okreSla hy
hydrofilowe z gatwoSci N sN otaczane czNsteczkami
woda (elektrolit) znajduj e sin p o miipawpduje powi er
osadzanie metal u. Skutkiem tego czNstka | est W
el ektrody. Odwrotne zjawisko maimbkjBeri @l ai &z &:

do elektrody powoduj e wypchnifncie cieczy odNpi zesztNrszt ekn
CzNstka zostaje obudowana narastwppoMnimernal pc ze
t worzy po[3pwat oSi
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Zkoleipot encjag el ejkestokmnat Nckngzby jon-w zgromad

czNst ki zanur zonej w elektrolicie. Wy kazano, Ue
dodani e Srodk-w powierzchni ¢3voN rezaltycie nugyskano d o el €
zwi fkszenie zawartoSci wzmocnienia w kompozyci
odpornoSci na zuUyci e. JednoczeSni gbromeky k azano
heksadecylotrimetyloamoniowy) mi a g r-wnieU wpgyw na strukturt
Zznieksztagcenie sieci krystalicznej, co prawdo|

wg aSci wo-Biechanitzmyghb o

NastiApnym zjawiskiem, kt -re naleOy wzi Ni pod
mi fndzyf azoweljekctzrNosltikta j e st mo Ul i wo S WypsatyNpi eni &
[32lpokazano, Ue hydrofobowe czNsOkimn$SieG sgadgdarsavo

zwil UalnoSi, co w rezultacie zmniejsza iloSI SicC
Co wincej, zastosowanie HF do wusunincia utleni ¢
wgaSci woSci SiC sprzed wulteniend%®ci Pmodkdayfainko wra

powi erzchni SiC sN dalekig ocd twspkaawydghe ,wileS oviaws$
jest bardzo cienka oraz skgada s PotwielzomotoGaych pr

pomocN pomiaru XPS. Obliczono r-wnieU, Ue grub
przekracza 2 nm, nawet dla bardzo dgugsineh czas
utl eniaj Ncy ( pCoon ad Rn4c egjo,d zoipnry-)c z i SiQ«Q@ haeuttenianej z wi Nz k -
powierzchni,wpracy[33) wy kazano r - wni eU obecnoSdspogmiaadji t u. W
pracy grafit ma byl odpowiedzialny za cziASciow
hydrofilnoSci z p owapbwierzohhigagkonproSuktu utl@iarta. Opr - ¢ z

zastosowania ulteniacza w postaci w202, Wykazano bardzo podobne efekty dla SiC
zanurzonego w kNpield:i do el ektroos #Actkolviek a t y p
udowodniono r-wnieU, Ue efekt wutleniania w podwy
od utleniafé4la w kNpiel:d

Z kol ei, z punktu widzenia tej pracy wytwor zen
elektrolicie moUe powodowal zmniejszenie -wytrzyn
wzmocnienie w wsp-gelektr-8@sadzonym kompozycie N

1.5.1.22. Powierzchni a mi ndzyf azow

elektrolit
TuUrzeprozpocziciem procesu el ektroosadzania istni
elektroda (katoda bidNca przygot owa fielektrofitod go Ue n
Wartoz auwaUyi, Ue moment rozpoczihicia osadzania ozn
osadzanego, co zZzmi eni a ukgad powi erzchni mi nd
zachodzNce w tym obszarze (war st wy podw-j ne

el ektrochemi c[35 yWhprach[26dl ezB pr ezent owano met odn p ol
rozwaUanej powierzchni mi fi,dzsyzfcazzeogned o wyr zpyr zuelgylcN du
t emaci e mo Un B7].Z punktuewfdkeniamej pracy wa Un e o b spewienzahaij e

mi ndzyf eektmdaelpktroltt o f akt odwzorowania podgdgoUona pr
nawet dla bardzo skomplikowanej geometrii [38] ; dopasowanie sieci krystalicznej osadzanej
warstwy do podgdoUa, a nastnpna zmiana sieci do
(r-wnieU zaleUne od[3%awarmedtr - whrmpomaveastugSci wr az
gruboSci [40}ar sspyy wtrplH teud erka wgaSMPIwdScwi waejs,t wyk §
samego elektrolitu jest do4j[48f.any w zal eUnoSci o
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1.5123. Powierzchni a mi ndz-yf azo
oshowa

Powi erzchni a mi ndpoyg hawawa e s rdbsgugmaraneresowania
niniejszejpr acy, w szczeg-lnoSci |j eJo wyztyrnznyinka gwo, STk tmerce
wzi NI pod uwagn nal eON:

T Skgad chemiczny powierzchni
Skgad chemiczny na powierzchni czNstki z powodu
nomi nalnego skgadu czNstki. W pr zy$cidkliue omeaelcenlbaSik
rozwaUal dwi e powi er zc hn iwarstwaiufiediang forazz wanseva czNst
utleniona-osnowa.

1 Warstwa ochronna
Skgad chemiczny powierzchni mo Ue r-wnieU zost a
ochronnej. Pocz Nt kowo warstwa ochronna byga zastosowa
mi fdzy osnowN a wz mo c bkicepiriejkompazytu{44] azknca lea zogbar -r - wn i
zastosowanie jako bariera przeciw dyfuzji w procesie spiekania [45] . W kont ek Sci e
zwi fkszania wytrzymagoSci ychko@deaytach warstwa echrenhae kt r 0 0 s
zostaga zastog46lwana w pracy

1 Kierunek narastania warstwy
W pracy [47] pokazano, Ue spos-b narastania warstwy n
zwil Ual noSci t ej czNst ki przez elektrolit or a
kanapkowych udowodniono, Ue kierunek prZiydostu w
pod czNstkN powierzchnia warstwy jest vwatstwaczna do
roSnie szybciej w pobliUOu czNstki i jejWpowier
przypadku hydrofobowych czNstek nie zaobser wowa
mi zyfazowej.

1 Geometria
PowyUej cytowane badania bragy pod wuwagn czNst

zjawi sk zachodzNcych w trakcie wsp-gosMdGmaia. T
go opisal jako wiel oScizaryicd eo sStErMy ol zkerka vofj duz ied ceht
kompozytu Ni-SiC z pracy [46) ws kazuj e, Ue geometria cziNst ki W
zastosowanie hydrofobowych czNstek Si C powinno z
wok-§ czNstki, ale w przytoczone,j pr ansoyU ep okkyaiz a n ¢
porowata. R- wnol egl e opracowano metodi pomiaru wytrz
pogNczeni-azmsanmiwani e, w kt-rej geometria tego p
rzeczywistego pol a powi er zchni przegomu pr - bki

optycznego [48]

9 Struktura krystaliczna

W celu zbadania zachowania materiag-w w skali p
zaawansowane obliczenia numeryczne [49] .Sy mul acj e DFT d{Si@wpracg Nc z en i
[50] wskazuj N, Ue na poziomie atomowym obecnoSi wa
z Al wpgywa na wartoSi adhezji, modudu dbounga i
idealnych (lub quasi-i deal ny ch) moW pr&kiyce ekspergnientainej osnowa jest
nieidealnym polikrysztagem, w te]j p rDadatkowa, i ar n a
osnowa jest zanieczyszczona at omami zwi Nzk-w obce
K. CZNst ki S1i i€s tsoN rmanekrystaéickne. Ponadto, w osnowie obecne s N
naprfnUenia wewnfntrze spowodowane r - Uni cami W S
obecnoSci N czNstek SiC oraz p O inAymi zjawiskanwi Nz i on-
powoduj Ncymi dysiokaejic[Blh §52]. PowyUsze czynniki mo g N
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mechaniczne zachowaWi éejpodPNazcgninaci s kskampwejo Uony
badania rzeczywistego kompozytu, W reldsymcie w
znaczeniuni e bfndzie wytrzym&ioSci N pogNczenia Ni

1.5.1.24. Powi erzchni a mi ndzyf azow
osnowa
Za wdaSciwoSci kompozytu odpowiadaj N wdjaSci woSci

Podobniew ukgadzi-powdalja Ura wgaSci woSci cagoSci wpg)
powdjokipogNéeézeani eowi 2azemnpa mifndosndwayewa waddoile
cziiSci N ukgpdwiopwagoUe punktu widzenia potenci

kompozytowych Ni-Si C nal eUy r - -wnieU zadbal o zwinkszani
pogNczeni a powgoki z podiawetm. ndjnlaegeia mp avw N
przeciwzuUyciowa, nie biAidzie spegnial swojej r ol
kt-re ma WihirkesrmziolS.i bada® wsp-gelektroosadzanyc]l
koncentruje oiStiaahwBa®Bpbwytu, jednak nalelUy ws
opi suj Ncych zmiany w adhezji powgoki do podgoU:

Przede wszystkim wa  rwwyidealimowangr przypadkueelgkirgosalizanie
t wor zy chemiczne wmiNezdmiianypo np aciddzoyUem (at omami

powgokN (atomami Ni). Jednak w praktyce nal eOy
podjoUa jest zmieniona w [S3t.Wsuwnwkupdoymatkui ajodz
oabsorbcjhn [ utl eniani e powierzchni, kt -re pow

real i zowane w wkddkdi, e zmpkiclalsdt ¢ nmiketezdzfiany adhezji
podgpddegoka jest zmi ana gnfst {b4.cdo istptmeNwlystarcpyr zy 0 S
wytworzyl jedynie cienkN waNstdwWwkzgpapewasafNaNeo
pr Ndu moUna zmienii do wartoSci potrzebnej do uz
InnN met odN jest zmi an a55kihzmuogspenieaaR. b @®zomu p200drjoo U a
030mspowodpwalgad zi esiziwd inklsrzetnne siddemwdnize bmew] d
od podBopal.arnN metodN na zmianfid adhezji j est
powierzchni [56]. SkutecznoSi tego podej Scia zaleUy od
aktywacyjnego dopowmkjioakds.z poad-olUro §Eipokwa zmrnaocy Ue
bardzo wytrzymage podNczeinpoewdw ksay sNie nmoeU npao dujzoyUsek

wytrawieniu powierzchni Cu i bezpoSrednim o
Zzanieczyszczeni a l ub utl enieni a powi erzcahni Cu
aktywowane trawieniem, transport podgoUa w powi
powodu powstanie cienkiej warstwy tlenku. W pov
warunk-w aktywacij.i przez cady czWyjabwbdnonjemzha
wzrostu jest moUliwoSi stworzenNa pavaddéiaku | i czby
obecnoSci innych atom- w. A w przypadku dopuszcz

r-wnieU sgabe oddziagywanie van der Waalsa mif
osgabi a aKdlegjjmym dowodem na wagn przygotowani a

r-Unica pomindzy adhezj N warstwy Ag osadzonej r
odwrotnej, t.war st wy Cu osadzonej B8 poddjoUu Ag w pracy
Z punktu widzenia tej pracy naleUy wysnul wni o
procesu, kt-ra moUe miel wpgyw n-azmoenienie pst mago Si
bardzo duUa. JednoczeSnie istnieje potrzeba be:
Po8dnie pomiary mogN byl silnie zakg-cone prze
zmi anin wytrzymagoSci pogNczeni a.
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15.13. Pomi ary wy t rpoymlagzedd ia 0osn
wzmocnienie

Typowym testem wgaSciwoSci mechanicznyc[B9.kompozy
Jednak w celu | epszego zrozumienia zjawisk zac
potrzebne jest nie tylko poznanie wgaSciwoSci
badanie zjawisk zachod z Ncy c h d | aego petemmentdl y wambcnienia. W

wyidealizowanym przypadku pr-bka dbyjsdhonsicawé&
osnowy i <c¢cznSci wzmocnienia z pdaskim po@gNczeni

rzeczywpsgdbeenie bndzi e geometryczni e bardzi ej
przypadku caNetegowti &r zal,myeh jlsztt aptlddwe uzysk
takich samych geo\vpetyl6DlpregedNecaswnioao metodn pomi a

osnowawz mocni eni e za pomocN testu rozci Ngani a. Po
pr-bki z czNstkN wzmocnienia. Odsgonifncie czNst
elektrycznego i br ak przewodoeSaczar - - bei pr-bka zawiera
stronach czNstki. Nastfipnie pr-bka jest rozci Nga
na obliczeniu stosunku siopyoawyy wajcNdNejt kda pPoll e k
za pomocN mikrrmegkWapdN otpegya zr ozwi Nzania sN tech
miniaturyzacij.i (np. jeSli czNst ki sN mniejsze
uzyskania wzgl fdndni e. pWaarstka edgood apio,§ Nltez emneitao da t a ni
w wartoSciach modudu Younga, wsp-gczynnika Po
pogNczenia oraz odksztagcenia materiag-w. Par ar
|l okalnie naprinUe@® w stirecfziNestkad g NcZz etnd ggo opscnvoondyu
metoda zani Ua waritopcdNEvydmizgimajosStcrony, nie | es
roztworu trawi Ncego materi ag -wasnocwy e miae .p oJdNs iz
prawdopodobne, PpozoszawNe wempobl i UwzmagregidNc zeni a

osjabiMat pda ta zostagdga r-wnieU zastosowana do
osnowa-wz mocni enie z warstwN ochrondiNa nlagmnponWt - m

spiekanych w pracy [61]. Dl a elektroosadzonych kompozyt - w
przygotowania pr - bek [62hPoleganmaindleiekirndsazeniu niklu rmac y

pr-bce zgoUonej z mi edzi i cerami ki, a nastnpf
zawi eraj Ncej niwkriaezl zi iccehr apMagMc zteemd @ mr oz wi Nz an|i
przygotowanie pr - bki z duUego kawagka ceramiki,
to taki rodzaj przygotowania powterzemina ,dlkd - ¢ x|
cerami ki uUywanych do przygotowani a el ektroosa
wi ncej, inna jest r-wnieU geometria osadzania ni
pogNczenie. WarutwoaUydwnileO wyni k otrzymany tN me

najni Uszy dla omawi anych metod pomiaru wytrzymas¢
MPa, a wyniki z prac [60], [61] to odpowiednio 37-59 MPa oraz 54 MPa. Wz g | i d Wise ewy

wartoSci w 3astdsdwanjaNspiekania do wytworzenia kompozytu. W trakcie
wysokotemper atur owego procesu dochodzi do wzaj
wzmocnienia [63], co mo Ue prowadzi i do umocni eni a

wsp-gel ektr oos ad zJoendengaok knoanppaoyifliniyet r zy magoSi pogNc
z pr-by jednoosi owegemert@dc iofsgadrzioan yc emrea nidkNa PV D w
58 MPa. Oznaczato, #Jjednejstronymet oda pomi arowa budzi pewne Ww
pola kontaktu), adrugiejni e j est jasne, w jakim stopniu pr-bki
dla duUego kawagka cerami kt -odpbwipdaj Wy pwoe bk ome
z kompozytu.
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16. Probl emy do rozwi Nzania & wcz

badawczej

Ci Nggy wzrost wymaga®& stawianych materiagom gen
materiag-w | ub dopracowywania technik wytwar zal
stosowane jest to drugie podejScie w celu polep
kompozyt owych. Dopracowani e wybranej techni ki W
optymalizacja parametr-w tego procesu ze wzglnd
Fr-deg wysthnpowania niepoUNdanych zjawi sk i mo dy
ichywpdg W I iteraturze moUna znale¥i wiele publik
parametr-w procesu wsp-gelektoosadzania, jak i r
jego modyfikacje. Nat omi ast, szer oki sadzamia@ gl Nd |
ujawni § niewiele kreatywnych rozwi Nza G, kt -re n
wychodzi gyby poza samo el ektroosadzani e. Jedny
powierzchni, w tym przypadku powierzclondea czNst e
obecna np. w kompozytach spiekanych, gdzie sgu
zauwaUOyi, Ue zjawiska fizyczne zachodzNce w obu
wysoka temperatura i ci Sni e n-CewzpagweondnuN aNi yrireurzw arin i e
wn g,lkr@aemu i ni kl u, a nawet powstanie ich zwi Nzk:- - w.
mikroskopu elektronowego w trakcie standardowego obrazowania mikrostruktury 7w

zal eUnoSci od parametr-w procesu spiwtaamk a obse

czNst e[B3].Zi Wrugi e] strony, w trakcie wsp-gelektr
zjawiska elektrochemiczne zapewniajN osadzanie ¢

wiiglika krzemu sN obudowywane tak powstaj NcN war
wihngaikrzemu sN wystawione na dziagania kwaSnego
okogo 4). W [B3l ad g wdSdrciho/n o, Ue takie warunki p C
powierzchni wiglika krzemu. Z punktu widzenia me
nie jest bezpoSrednio pomindzy wzmocnieniem a o
cienkN warstwidz{eikeé Nwmiamoenetmi @) r-UOUnych zwi Nzk
jestoczywiste,j aki jest wpgyw tej warstwy na wgaSciwoSc
jednym z powstaj Ncych produkt-w jest czysty win
stosowany jako smar [65]. Jest to waUny argument za hipotezN
negatywnie wpgywa na wytr agmoengmeSI pogNczenia osn

Praca nad wzrostem wytr zy amarjoongecid jestoasafidonazve ni a 0'S

kontekScie og-lnego zagoUeni a, UOe winksza wytr
pogNczeniezmosmiowmai e) przekgada sifn na |l epsze w
szczeg-lnoSci trybologiczne) w skal. makro (war
jednak oczywiste jak silna jest to zaleUnoSi, b
zachodzNpwpche wtrNcej. MoUliwa jest r-wnieOU sytu
warst wa zwi Aksza wytr zymaNocEie inpeendjasardmécos h Nu kt ur i

osgabi Kaotl eerniodly i woSci N jest niewielki wpgdgyw wy
odpornoSi naskzutlkyocwaegobcyo br aki em zmian dla tej w
Podsumowuj Nc, W niniejszej pracy zostagy post
1) W jaki spos-b wytrzywangodsSii eronigfcgreneé lag ada owian
na zuUycie?

2) Czy zastosowanie warstw ochronnychzymagow®ier z
podNczen i-azmacsignie?w a
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Podobne problemy te zostagy poruszone we WwczeS

Opi ekuna Naukowego nNini ejszej pracy, dr a hab.
przedstawi one i aah[25)y i[6K]z [617, €62]w[64]psrNacj ednak dal eki
wyczerpania tematu, a jednoczeSnie w niniejszej
pierwsze, skalnd migkarSoc i weBSmamind acyhch, po drugi e,
przygotowanych bezpoSrednio w objnAtoSci kompozyt

Wspomniane prace t e j grupy rozwijagy met ody wyznaczani
osnowa-wzmocnienie, takie jak:

(1)r ozci Nganie jednoosiowe drutu z pogNczeniem
2)Scinanie pogNczeni a

Zaletami metod wykorzystanych w tej rozprawie w k ont e k Sszyce s p @ svy ilich w
wad sN:

(l)operowani e na powANmzemiieanioes nbevapoSr edni o obec

kompozytowym

2)geometria pomiaru odpowiada rzeczywist-emu, 2z
skali; nie jest, obar czony m du UN, wyiteali@osvanin przgpgdiidie wE

skali makro

B)pomi ar geometridi (rzeczywi st eg-ozmpamieniedlt ont akt

mikro-belki przy pomocy mikroskopusi § at omowych oraz mikroskoj
jest obarczony mniejszym bgindem ni U w przyt o

1.7. Hipoteza badawcza

1.7.1. Obserwacje

Gg-wnym <celem badawczym | est sprawdzeni e mo U1 i
mechanicznych kompozyt - -w ws pwiggelliekk t rka @seartuz a Py @
Zzastosowani e chemicznie osadzonej powgoki met a

tr-dgjgem pomysgu zastosowania pB3gowk ltc-hrejnnyaha z
Ue w trakcie wsp-gelektroosadzania powierzchni a
sin zwi Nzki wi dgaywnywptyywcdr afiiemki ch warstw na w
mechaniczne cagego kompmo zyatgw dieteg teadsnia.dOs daanvao w

grafit jest znany i stosowany jako znakomity smars t d6§lyZ t ego powodu przypus
Ue dodanie cienkich warstw ochronnych polepszy

osnowa-wz mocni eni e, co z kolei zwifdkszy odpornoSi n
W pracy[62] ws kazano, UOe materiad czystej osnowy jest
ni U kompozyt, co wsk az wzmrocniellenie jest ijlddlnezeans tefi prsined wa
pracy[14] wy kaz ano, Ue dodanie warstwy ochronne|j Cu

wytrzymédnpo3ytui Ni-Si C na r ozZmiNegraznonreo r - wnieU wyt:
pogNczenia metahovckierunkath ormalnym i stycznym i otrzymane wyniki
wskazujN zwinkszenie wytr zymaagdrSak Ued | cab awae ksst preyr
zostadgy wykonane na-siptru bp@a@giNc z-wainé @ misempiwea z o st
z ast Np isiturpeygaowanymi eksperymentami.

Z drugi ej strony, kompozyty sN bardzi e] odpor n:

zal eUnoSi nie |jBwt2poceywitatwaonbNawpgyw zawartoSc
znormalizowanN's zy bkzowWSly ci a dl a kompozyt - ¥normalizavanao wi e n
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szybkoBUyci aa wgznaszorm§ j ako stosunek danego wyniku
zuUycia do szybkoSci zuUycia dla materiagu osnow
wartoSci w cytiadwarmsyzm bkro-Sctlie zuUycia dla najmniej
zuUyci a)

2.0
] —m— Ni/Mo-diament [67]
1.8 4 Ni-SiC [20]
1 —4A— Ni-SiC [3]
— 164 Ni/W-SiC [68]
.8 | —4#— Ni/W-SiC [10]
= 1.4 - —4— Ni-TiC [69]
2 45 —»— Ni-SiC [70]
9 —o— Ni-SiC [70]
S 40 Ni-SiC + AZTAB [71]
2 Zasada mieszanin
3 08 Model liniowy [72]
@ . >
c 7 b’.
o 06 4
E g
S 044 -
© - _
E 0.2 i _——
Q
e
N 0.0 S
T T T T T T
0 20 40 60 80 100

Zawartos¢ wzmocnienia [0bj.%]

Rys.2. Zal eglima8dal i zowarajlysiybladSeziawartoSci czNstel7/lna podst
[20], 3], [68], [10], [69], [70], [71], [72].

Wynik z Rys. 2. wskazuje,d |l a odpowi edni o duUych UzawarlyocSci nva:

Swoj e mini mum. Przekroczenie tej zawartoSci zZ Wi
moUe prowadzii do zuUycia winkszego TakiWynilot r zy ma
sugeruje, Ue polepszenie wgasSmowoniSeni epodmdde enr

nast rceskytkN

T Uni knifcie mi ni mum zuUycia i otrzymani e mo r
zawartoSci czNstek
f Obni Uenie minimum zuUyci a

f Osi Ngnmniicéejeszego zuUycia niU przed polepszen
wzmaochienia

1.7.2. Pytania

PowyUsze rozwaUania prowadzN do nastnpuj Ncych py

T Czy dzinki warstwom ochronnym na czNstkach
kompozytu Ni-SiC?
§ Czy zmianii zuUycia moUna powi Nzali ze zmianN

wzmochnienie?
f Czy pomiar wytrzymagoSci tego posjiNceweni duthlN

dokgadnoSci N, z uwzglfidnieniem geometrii teg:
9 Czy moUna zmienil wytrzymagoSi tego pogNcze
ochronnych?
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1.7.3. Hipotezy

A.Chemicznie osadzona warstwa ochrzowminaksmregy cz

odpornoSi na zuUycie kompozySiQu wsp:-gel ektro
B.Chemicznie osadzona warstwa ochrzowmimak srza ¢ z
wytrzymagoSi po4viMNnocnieniei a osnowa
C.WytrzymagoSi pogNczeniazmobgotosnteglo wyamacn

poprzez zastosowanie eksperymentalnych danych ze zginania mikrobelek do
modelu numerycznego
aa W szczeg-IlnoSci, wartoSi wyznaczonej
uwzglndnelsapar yment al nej geomet r-ii po
wzmochienie
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2. Metody badaCE
21. Wstnp

PogNczeni-wzmeaoniwani e wystnpuj Nce w kompozytach

W celu badania wytrzymagoSci takiego pogNczeni a
tak aby m-c okreSlil j aki stan naprinUeE& wyst
eksperyme nt al nej , t a geometri a bndzi e Zawsze okr ¢
zmini mali zowania wpgdgywu tego bgndu, poUyteczne
wystarczaj NcN dokgadnoSci N bfidN generowagdy, Wr ¢
naprfiUe & (]jSdinsokoasriioevel ub rozci Nganie, jednoosiow
skrficanie swobodne). W kompozytach z c¢czNst kami (
bygoby uzyphkalhkimi kwokt - ryc hwzpnoajcNcizeemii ee joessnto wpag a s |
przyjednoosi owym rozci Nganiu otrzymal tyl ko naprniUe
takim pogNcylkhoedcinanie jednoosi owe. Co wihce
geometrii pogNczenia nie -mapoliyebcaSlpe zewkarpawa
pogNmi e generowagyby inne odkarzt @§dieWiyourgaz powo d
wsp:-gczyPoniskssoma, co z kolei odchylagoby | okalne
szczeg-lnoSci wprowadzi oby to zgoUony stan napr
W praktyce, czfisto wystarczaj NcN i nfgdyosrmwa) N j e st
[ wzmocnienie pozostaje to samo, jednak zmieni e
uzyskanie mocniejszego pogNczenia. Zakgikrda si i,
bindzie powodowago bardzi ej wytrzymadgy materiag

na podstawi e ¢&eistnaw zoudlbyocrineo.

W t ej cznsSci zostanN przedstawione szczeg-Jy met
podzielil ze wzglndu na skal fn - amiadskatowevadny ch zj
uproszczeniu przyjmuje siifn, Ue w skal.i nsalk,r o zai
pewne uSrednienie wgaSciwoSci osnowy i wzmocni
badanym jest pojedyncza czNstka wzmocnienia |u

otoczeniemomabayi agDo met od makroskal owych zal i
wyt war zani a pr - bek wsp-gelektroosadzani e wr az

pol erowani e, a w zakresie charakteryzacij.i sN to
krystalograficznej, topografii powierzchnior az pomi ar zuUycia. W skal. n
mikro-bel ki z pogNcwzmioem e@rsinewa przekroju takiej b
t e bel ki, po ugamani u wol nego k o Ec a mi erzono

przeprowadzano symulacje numeryczne tego procesu.

2.1.1. Wytwarzanie-powgoki metal owe i komp
Kompozyt, materiagd skgadaj Ncy sifn z dw-ch 1lub
podgdwUmuost ac.i powjojkgopul arniejszych technik umol
systemu -powdjoka naleUN techniki gal waniczne,
krystalizacyjne i platerowanie. KaUdN z tych tec
na zakrestejpracy om- wi one zostanie wykorzystanie techni
powgok kompozytowych o osnowie metalicamym)]j ze W

orazproces chemicznego bezpr Ndowego osadzania met
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2.1.1.1. Techniki galwaniczne-powg o k i kompozyto

Podst awowN ideN gal wanot e cdsadzakid warstey metkld popszezs ad z a n i

redukcjin jon-w tego medektioligcie rapavjerdanji iNregoamietalls i 1w
(el ektrody) pod wpgywem przepgywu prNdu elektryc
umoUl i wiyatj WWocraz eni e war stwy metalicznej na przew

zgodnie z r-wnaniem reakcij.i

VEERQO AN QQOIGDHENQO D 6

Reakcja ta zachodzi w strefie k ont akt u podgoUa (el ektrody, met al
skutkuje zarodkowaniem i dalszym wzrostem sieci krystalicznej osadzonego metalu. Jest

moUl i we r-wnoczesne osadzanie wifcej ni U jednego
osadzania metal:] (nastnfpuj Nce poPasroabnieet rvaantis tcwayg)e
procesu sN: s kfpapH,e |l m&ktt eoil ad ueliektrod, temper at
mi eszani a, stfiUenie tlenu oraz natfnUenie pr Ndu
umoUdji Mikontroln kinetyki [ mechani zm-w osadzani
na wielkoSi ziaren, rodzaj Fr8l.e ci krystalicznej C

W przypadku ni klu mallaireer jwd tl kosSicN g midii iog edy nc z
poj edynczych .mikypanveN rswr uktur N uzyskiwanN w tré
struktura ScienniZeaceaat majwlnaatgfvyg c} Agkstukasyeht adt Kk o
ziaren motirelowbnpz a pomocN zastosowanych palaametr -
gistoSci pr Nedm2hp PDmuay;s ksali oldpowi edni o tekstury <
i <210>[74].

W celu wytworzenia kompozytu, do elektrolitu dod
co do zasady nie ma ogranicze® materiagowych). C
W zal eUnoSci od wgaSciwoSci fizyczsiyit hmeohna reirzmn

wsp-gelektrWorsypadkuamniepr z e woodzzNlsowy cehl ekt roldnei e zos
otoczone jonami W spos-b przypadkowy (wynikaj Nc:

gadunk-w na powierzchni czNstek) i sN przyci Nga
Siga tego przyci Ngania jest stosunkoweszchagda | W
czNstek z objhitoSci elektrolitu do powierzchni
doci er agwilrzclihoelektrody jony ( ¢ h mur a njao np-ow)i er zc hni czNst el

elektronyzpowodu przepgdywu pr NdruedulsujaN Nsisi fin at elmakti r
z powi efflechcmaoga czNst ki 0 spaodwz@ao ksH riiz ynmmeotsat| i gcrzunbao
p o w gpmkoduje pokrycie ¢ z Nisutnk e mo Ul i wi aj NWynikaezjtegop@ee r kvamti &k t
czNstki z podgoUem musi byi na tyle dgugi Ueby

par ametr ami kl uczowymi dla final nej zawartoSci (
powi erzchni czNstek, prindkoSIi mieswiaal ki ¢éj szybla
procesu wsp-gelektroosadzania, podej mdiwarmnws pN, by

wartN odnot owa n Guglielmipw1972 fokufre],d jMags t ipni e [Qlil i s w 1
Fransaer w 1992 [78].

Kluczowe wgaSciwoSci zpowiuekzahnwi dzzMs tagokwsp- §o
przewodnoSi etrwkltOUglkumbmodira przewodnoSi powoduje
wsp-gelektroosadzania na powierzchni znajduje s
elektrodN zwifnksza sifi szansa na zatrzymanie ¢
hydrofilowe c¢czNstkiudws pj § omd dld ztag Nh ysdiriio ftorbowe . W
zjawisk zachodzNcych pomifndzy elektrodN a czNstk
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wodny elektrolit z gJgatwoSci N otacza cagN czNstKk

cienkiej warstwy elektrolitu mindzy czNstkN a el
W ten spos-b czNstka jest niejako wypyalama Nodl
warstwn. W przeciwie@twie do czNstek hydrofobow
czNstkN a elektrodN wypychaj N elektrolit, twor:
obudowana narastaj NeON Edrekttwl| mét amlite musi byl
zatem powyUsze rozwaUadiudy maBlna zwoy Oamila pomin
el ektrolitem bndzie, co do zasady, wugatwiag osadc
Dl a niekt-rych czNst ek ceramicznych, w tym SiC
zawartoSci czNstek w warstwie jest z powyUszyc
rozwi Nzaniem tego problemu jest zwi nkszenie za
powod uj e kol ej ne utrudnieni a. Jednym z nich |jes
zwi fkszanie zawartoSci czNstek w kompozycie nie
poprawy wdaSciwoSci mechanicznych, w tym odporno
r-weU nasycenie i dal szy wzrost zawartoSci czNs
wzrostu zawartoSci czNga80ek w osadzanej warstwie

Jednym z potencjalnych powod-w tego zj awi ska
wzmocnienie oraz pojawienie sin porowatoSci przy

W tej pracy elektroosadzanie jest wykorzystywane do wytworzenia warstwy kompozytu o

osnowi e ni Kkl owej [ wzmochieniu czNst kami cer
zmodyfi kowanN K8ilpzZieel zwWaNzksiaem SLS jako Srodkie
czynnym.

21.12. Techni ki bezpr Ndowp o w{orkd mi
metalowe
W odr - -Unieniu od techni k gal wanicznych, t ech

zewnifitrznego Fr-dgfa pr Ndu do tywynmedeks skutkujbcej r e ak ¢ j
osadzeniem warstwy metalu. Techniki te sN wykor zystywane do wytwa

metalicznych, jak i kompozyt owych. ZaletN tych technik | ec
pierwotnie ni eprzewodzNcej powi erzchni poprzez
Procesy te wytwarzaj N zarodki met al i czne na ni

powierzchni. Jest to tzw. aktywacja (ang. Activation). Standardowo jest to wykonywane
poprzez reakcjn redoksorazSnd.dzWatjem §$pms wb PwdaSci

osadzania moUe zostmlpowséaia§iycjhalziOzomw&myaht o, Oe
Fr-dgem jon-w (np. s - | metal u) potrzebrn82 jest |
wykorzystano jako Fr-dgo jon-w chlorek niklu a
sodu, cytrynianowi sodu or az chl or kowi amonu. C
zostagy wykorzystane jako wzmocnienie wj.Wepiekany
wni oskach z tej pracy zasuger owano -wznocoisnie wyt r z
z warstwN wzglfidem <czystych czNstek, jednakU
bezpoSredniego pomi8mpwkrZtloolceiNsw kpgr é8dyC war st wN
mi edzi [ uUOyto w spiekaniu kompozytu o osnowie
popr awin wytrzymagoSci kompozytu na rozci Ngani e
uzyskana dla miedzi. Mpeypti sane® t op miielsizae | miteed :
spowodowago | epsze wypegnienie porowato$sd]i pr zez
pokazano, Ue bezprNdowe osadzanie niklu na c¢zN
struktury powstage] . war st
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JednN z g§g-wnych motywacji wytwarzania powgdok na
c z N g85]e &o jest jednym z kluczowychp ar amew rs-psi ek ani u i odl ewani u
JednakUe w kontekSci ewanUmiieejgsizem ptrasywadnuileo pow
zapobieganie reakcj om c he mi-wzmocyieme. Rrzympekddiaoz eni u 0
odlewaniu reakcje chemiczne z a ¢ h ogdgz- Nw nppwoduavysokiej temperatury. Twor z N s i i
nowe zwi NxSiywkgmpozytachWi-Si C) oraz zachodzN przemiany
wsp-Jgelektroosadzania tempelatakajri ehpmstzab te
naskutek oddzi agy wawedrzahnigd z N $[83tKnodyfikowana chemicznie
powierzchnia mo Uz2nacz Nc o wmgchamiezhNwrya r z yimpaogdl& zeni-a osnov
wzmochieniew powst agej powgoce kompozytowe]j

Celem zastosowania bezpr Ndowego osadz &kmiceh cSiien kwi

pracy | est zwinkszenie odpor#so&cipopazen Uy wi &k &
mechanicznej wytrzymagoSci f 0 yzZhocnienie i $IC wes no wa
wsp-gelektroosadzanym kompozyci e. JednocieSni e
powoduj e, Ue koEowy kompozyt chemicznie utrzymu

21.13. Przygotowanie pr - Dbki

Proces przygotowania pr-bek do dalszej charakter
mi einacaMpcdyy w na otr zymane wy rsiotke przy badarsach wiskali s z ¢ z e g
mi kr o, gdzie pojedyncze bgndy w procesie przygo
Jednym z przykgad-w jest nanoindentacja wypolero
[ pol erowanie wprowadza odnkpzhNndgnéemi av plaast wi 2n e

JeSl i zmi eniona w ten spos-b werjstwa g§ebokodsrc
nanoindentaciji, t o datyozy eykka wanstwy Wwievzahnidjorfiel bnd zi e
odpowi adal wgaSci wamdicieomagsuadzonego
21.14. Cinci e i Pol erowani e

Zazwyczaj po wytworzeniu materiagu istnieje potr
wymi arach do planowanych test-w. NaleUOUy miei Swi
zmi emiidr os tmautketruiraigu na wiele mikrometr-w w ggNb
te mogN wynikal bezpoSrednio z odksztagcenia pla
tarcie. Z tego powodu <cincie pr-bek do precyzy
odbywal owohRi p(mniejsza generacj a cimpBwryobyAl t
szl ifowanie i pol erowani e powierzchni do testu
czNstek Sciernych (czyli zmniejszajNcym sifn ich
przy klasycznym pol erowani u na s uakstwa emocniona awi e s i
wynosi do tr-jkrotnoSci rozmiaru uUytych czNstek
gruboSi warstwy umocnionej moUe sifgal do 180
warstwy o gruboSci 1000 nm moUe tel znmiejszeneNco wp.
gruboSci warstwy umocnionej moUnaimrashkoa opwa s upkon
z zawiesinN powolnie puwemlmiraspgtcza Wsitfenwswpsei b
uzyskanie pr-bek o powierzchni odpowi edni ej do |
umocni ona praktyczni e ni e wystnpuj e. Probl eme
wielofazowych jest fakt r- Waaj apmadleoSaigupolf arzzo\

niepgaskN powierzchni N.
W tej pracy cifcie wy&romayjon NEDMria deaktrid-disenbrgek t r o
machining) w celu szybkiego uzyskania po UNdanego ksztagtu (prostope
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sin, Ue zmiany w warstwie wierzchni[88., Meosgtdiyp rsiial
pr - bki mechanicznie szlifowano i polemmawrainmn Nt ak

2.1.1.5. Polerowanie jonowe

Rozwi Nzaniem powyUszego problemu jest zastosowa
polega na wykorzystaniuwi Ngkin-w do wytrawienia zaplanowanej
tego podej Scia jest brak wprowadzania naprnUeE& m
do wielostopniowego polerowania oraz niewiele z
wysoki koszt u r z N d zbeak prezxyzyjnej kontroli trawionej geometrii oraz niekontrolowane
nagrzewanie si i prpcesu.b kRo awitNzaaknciieem dw-ch ostatni
frezowanie skupionN wiNzkN jon-w (FIB). Ur zNd z
trawienie jonoweoraz wy kor zystuje duUo mniejsze weosidy, co
temperaturyp r - b ki .

W tej pracy polerowanie jonowe wykorzystano, aby
pr-bki z bardzo magym pr omi e nastesowarmaowytwoizgriae ni a kr
mikro-b el ek o o0si prostopadge]j do krawidzi pr - bki

21.2. WgaSci wo-Rechanibpne materiag- - w
pomiaru
21.21. Twar doSi

Twar doSi j est parametrem materiagu okreSl aj Ncy
plastyczne spowodowane wci sk anirejgsubdagawgednek a. Odp
z trzech podstawowych skal - makro, mikro oraz nano. Pomiary w skalima k r o zj afkk JJeed a
wszystkie niejednorodnoSci mat du [bbbgjui badicdiegou Sr e d ni
materiagu w stosunku dnukrosiiktery. Kik®indentagakpdzvdlan i k - w

wprowadzil pomiary rozr-UniajNce skgadni ki mi kr ¢
jest winmzyTynm Usplosobem moUna ocenil osobno mik
(faz |l ub kierunk-w) metalu |l ub faz kompozytu. 4

el ementy mikrostruktury o nanometrycznych r ozmi
cienkie warstwy).

Twar doSi j est mi erzona przy Ipadamoncayt ewci iasgk a nWgag nvbg
mogN miel r-UnN geometrif (tr-jSciennax Ppiramid
wykonaniu odcisku obliczane jest pole rzutu powierzchnik ont akt u na powWer zchni
wi nkszejblsik@adeni a s N wyk on ynpazmierzonejab eg pd Str 2 Winé o
przedgodmi sku (w przypadku kwadrydtwowe go paddius lok)r T
Dl a bardzo ma®y elwya dicFinigwiddoznya v mikroskopach optycznych)

Oliver [ Pharr zaproponowal ina podstawielanalizay krzyweg c z ani a
odci NUania i wyznaczania r[8@kczywistej ggnbokoSci
TwardoSi jest wyznaczane ze wzoru:
O _C% Wz . r nr
0

gdzie H to twardoSi, F mak sy ma lwierachns korifaktu man d e nt a c
powi erzchgwnsgr-bkie: pole kontaktu).

W skal. makro twardoSi kompozytu o osnowie z mi
czNstkami ceramiki roSnie wr a[8.zaVv wkrad st enmnkz awd n
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zar-wno osnowy, jak i wzmocnienia [89 T&olezval eUel
skal.i nano z jednej strony moUna bal80dkdugipj. wpgy\
osobne problemy naukowe stanowi N ef ePktchg[Q13 kal i w
Twar doSi j est podstawowym parametrem mechanicz
wierzchni ej materiag- w. W tej pracy wyznaczenie
znaczne r-Unice w twardoSci osnowy dla por-wnywa
na zutpgNebyl waUnym czynnikiem anlandaczyejwym- Wi- Nvc
zuUyci e zal e U92], ooznafdujeaodzdierSediénie j uviklasycznych modelach
zuUOycia (np. pP,wogdzicchardBycie jest odwrotnie
t war doSci

21.22. Modug Younga

Modugd Younga jest wsp- §czyn n-iirfformejenonsoptymijakiest o Sc i
z

odksztadgcenie swp r nzUayksrteysm e w ki erunku wyst Apov
rozci Ngaj Ncego/ Sci skaj Ncego jest spowodowane pr
zal eUOnoSi mindzy twardoSci N i modugem Younga, | i
badany w analogicznych skalach jak tward 0 ST . Co waUne ,-Pmait ma au®d Ulviewi
wyznaczenie tego modugdu z krzywej odci NUOania uzy
W t ej pracy modugd Younga jest waUnym parametrem

zar - wno ni4,zujl0ylkciie odpowi ed¥ [®krobel ek na zgina

2123, WytrzymagoSI na rozci Ngani e
WytrzymagoSi na jredndNi Neg amaijewajUensitej szych, z punkt
mechanicznych, wdgaSciwoSci N materiagui(quadpoUna j N
statycznej pr-by jednoosiowego rozci Ngani a. Ood
naj wi nkszej si gy uzyskan g jestjast wykoaylwany ve magroskah. y . Tr a
Ze wzglndu na znaczny postninp techniczny mo Ul i

pozostagych dw-ch skal. W przypadku mi kroskal:

drutu metal owego z mi kroczNsBkNbskeaelriammognh, r b:
pojedyncze ziarna. W tej p r a c-wzmbcaiehi@ w geojnetris t pogdN
mikro-bel ki . Zginanie takiej bel ki bndizi ®cigskajrova ¢
pogNczeniu, jednakUe bAndNnWgetapowagycraBUenoSaoc
geometrii -ptoagkNkez emiichzi e to zgoUony stan naprinUe

wykonywana przy pomocy metod numerycznych.

A 7

2124, OdpornoSlI na zuUyci e

OdpornoSi na zuUycie iloSciowo torkNubghidvadajyehk szybl
warunkach. Dla duUej c¢cziSci zastosowa@® naj waUni
wymiar -w geometry@aonpyoh enk@adu n rowka zuUyci a
odl eggoSci cznSci mechanicznych, co macjdaks kut kow
przykgad moUna podal pracin tgokaowerryhdjnaelr wg mis a
Srednicy zewnitrznej tgJgoka i Srednicy yskamanitr zne
optymalnych parametr-w spalani a. Nadmi erne zuUyc
doprowadzi do zwinkszenia luzu i spadku parametr
zastosowal w tt raNkdneejj e rp aar§zye, kt-rych zmi ana wymi
zuUyciem, bndzie bardzo maga nawet po wielu cykl
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W tej pracy odpornoSi na zuUycie jest parametre

odni esieni a dl a mechani cznych - pianraacnzeetjr - wn- wiiRkc
modyfi kowane sN pwgiMNeceeneani @esnowaal i zowany | est
t ego p camdlmwakrenu Uy ci e .

213. Charakteryzacja materiag-w i |

2.1.3.1. Mikrostruktura

Podstawowe informacje o mikrostrukturze kompozytu o osnowie metalicznej i wzmocnieniu

czNst kami ceramicznymi orbhadmékalScst ompzoms mowy ,zi ®m
tekstur a; materi ag, ksztagt i Sredni rozmiar wzn
wzmocnienia, porowatoSi i zanieczyszczenia. Mate
definiowane przed procesemwytwarz ani a, al e zawartoSi domieszek i
oczywista-z t ego powodu pr zepr owaamicamege (Par. PRE.R2BR). zn sk
Wi el koSi ziaren powyUej pojedynczych mikrometr
mi kroskopu optycznego i analizy obrazu (r-wnieU

zakresie Swiatga widzial nego ha glaktofiafieniee st osu
rozkdadzie czNstek wzmocnienia r-wnieU moUna w
n

pamiftal, UOe w og-lnym przypadku rozkgad moUe ul
celu zmniejszenia tego ryzykaDwakommuijee¢ sgziy@ hproel
ziaren i czNstek stodPwjdstsiwd wylbns spwasojpe mSBEMmi ar
jest metoda Archimedesa oparta na gfistoSci i wyp

mi ej scowego scharakterymajvanii8ciceir opbpwatup8cisi i
stykowN.

W tej pracy mikrostruktura | est charakteryzowa
czNstek wzmocnienia i iwiielhk otféelstiicaaiiem toysmlowyar a|
pomi ndzy pr - bkami mogN wynikal z r-0Unic w proce:

parametr - -w mechanicznych.

2132. Skgad chemiczny

Skgad chdmifoamu | e o] zwi Nzkach chemicznych 0be
wni oskowany na podstawie pomi 2awaps ted id umsflike mwi a s
byl wyraUona w procentowym udziale atomowym | ub
r-OUnice w masach atomowych pierwiastk-w obecnych
liczbowo bardzo r-Une.

W tej pracy skgad chemiczny jest wyznaczany dIl a
wiigli ka olkzwyzmuaczeni a zawart oS.cDio owmyNsntaeckz ewmi po K¢
pierwiastkowego moUna wykorzystal metodnhn EDS 1l ub
rozdzielczoSi) i posiada niUszy pr-g detekcji n
czas pomiar u, cCo j est Sz czed:-édrzohniavych [96].0W n e dl a
przeprowadzonym badaniu dokgadna analiza iloScio

wykorzystal metodn EDS. Dodat kowo, w przypadku p
ni klad £h@&miczny okreSlono za pomocN XRD, kt-re
objAatoSci proszku nawet dla bardzo cienkich war s

2.1.3.3.  Struktura krystalograficzna

Struktura krystalograficzna informuje o tym, w
zorgani zowanego ugoUenia atom-w (dokgadni e: pr :
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materiag jest amorficzny. Przy jednakowym, powta

monokrysztagem. Wystinpowanie w pr-bce wielu gr
nazywa sin mat eri agem poli krystalicznym, w s
nanometrycz ny ch r ozmaiterr-ivagem nanokrystalicznym.

Znaczenie struktury krystalograficznej w tej pracy wynika z potencjalnie istothego wp gy w

ujgoUenia ziaren na odpowiedF materiagu na =zadan
omi j ane w pracach z Zzakresu kompozyt - -w o oS hni
wzmocnhnienia wpgywa na strukturnin osnowy, zmi eni a
wypadk o wN obecnoSci wzmocnienia i zmiany paramet:r
wsp-gelektroosadzanych kompozyt -w obecnoSi czNst
t o, Ue uzyskane wzrosty twardoSci kompozytu wzg
tylkospowodowane obecnoSci N twardego wzmocnieni a, a
osnowy np. zwi NzanBPeit chaf eRoeéat Hawd,a znaczenie r
wielkoSi ziaren, alie krszimige8trocktugal&oi emnowa
wgaSci woSci mechaniczne ni U |l aminarna) oraz teks

W tej pracy struktura krystalograficzna |jest p
r-Onymi czNst kami

2134. ChropowatoSi

Chropowat oSi to zbiorcze okreSl eni geomeyczmymet r - w

powi erzchni g®roanz pawiarichhi. Do najcznSciej uUywanyc
parametry Ra ( Sr edni e odchylenie od | inii Q @hlidzane i eni a
analogicznie, jednakUe dla danej powierzchni ).

W tej pracy ¢ksopowaadknoaSiw dw. Rohpierwsze wetraksi¢ a ¢ h
el ektroosadzania powstajNca powdjoka do pewnego

na kt-rej sifi oshdopowd®t dddicepawdgoUa i koEcowe]
wyni kaj N z faktu |l okal nego gromadzenia siahi ga
chropowat oSci podgoUa, co zwinksza lokalnN gfisto
narastaniem warstwy na wierzcho g k a c h ni U w przypadku do!l in
chropowat oS powgoki kompozytowe|j znacznie wpgy
zjJapanych c¢czNstek wzmocnienia. W celu wuzyskani .
wzmochieni a, powgoka waensitu.p oW dtaewa nsap qpso-lbersngabo :
odpadaj N (naleUy zwr-cil uwagn, Ue te bardzo s§
pJukania pr-bki poa) pr @censs ipee gmyit wawizNaznaine ¢z Nst Ki
drugie, polerowanie do niskich wartoSci chropowa
dyfrakciji esteazriket rozprmszamychwm. in. w celu wizualizacji struktury

krystalograficznej oraz skuteczniejsze wykonanie mikro-belek.

W t ej pracy chropowat oSIi | e smechanicenago idizyskaniejejo c e su p
ni skiejumattoBca przygotowanie powierzchni pr-be
zawartoSci czNgt&blwi wposewioewanie jonowe umoUl i\

do pomiar-w EBSD w trybie travrslaki syjnym oraz wyk

2.1.3.5. Inne

Adhezja-s i jgak N malzeg @ynCy ij ednost ki powierzchni), aby
bidNce w kontakcie.

32



W t ej pracy adhezja warstwy kompozytowe|] do podg
minimalne wymaganie funkcjonaine-ni e ul ega rozgNczeniu od podgo

przygotowania pr-bek oraz ich test owwana jast Z drou
adhezj a czNst ek wzmocnieni a do osnowy kompozy
eksperymentu zginaniamikro-b el ek wi el koSci N, kt - ra jest wyzna
zal eUno $ir zesnigeaszczeni e k o Ec a bel ki . Ta zal eO
numer ycznych, j est uUOywana do wyznaczenia-pola n
osnowa. NastfApnie wnioskuje si.ih owwyrtzymatpogdiScmo
rozumiel jako adhezji materiagu wzmocnienia do n
Kohezja-s i jgak N rmalzey@y @yply rozdzielil jedno ciago na
nowop owst agej powierzchni).

W tej pracy zjawisko kohezji moUe -bel &N jeshi ej sce
oczywiste, czy propagacja phiknincia nastNpi wzdg
bel ki bndzi e wy gNczni e materi agemi ®@s moawye,r i age
wzmocnienia. MoUe dojSIi do sytuaspowa wj kst rteak a
Ue dochodzi do dekohezji osnowy (lub wzmocnienia

Wy mi ary geometryczne pr - -bkiokieflsa thatakbaeyght pb

pr-bki i jej skgadnik-w, przede wszystkim te ist
W tej pracy do najwaUniejszych nakwzidtnienigw ubo Si
kompozycie, wymiary mikro-b e |l ek i wymiary rowk-w zuUyciowych

2.1.4. Metody numeryczne

Obok metod eksperymental nych i analitycznych, n
bada® w inUynieri.i materi agowe|j i mechanicznej
szeregu problem-w zwiNzanych =z powi Nzaniem w{a
Struktur a ta moUe byl opi sywana w wielu r-Unych s

pojedynczych at o mabwinitio [97,. dynamek& aondlgkularna [98]), przez
mi k r o gakadiza mikrostruktury, np. metody typu Monte Carlo [99], met oda el ement
s ko &c z[@00)y c hmet od a el ement[104])) ,dy a Kr edtony makr os k al i

konstrukcij. i materiag-w | itych, [402]- )w Dane met o0
wej Scidowemodmbgt® mi el swoje Fr-dgo zar -wno teol
mi ndzyat omowe wykorzystywane w dynamice mol eku
wytrzymagoSi na rozci Ngani @ wwkbcejyst pvasaj v M
modelowanie wieloskalowe[103], kt - re w zagoUeniu wykorzystuje
mniejszej skali jako dane wej®4i owe do model u w

W t ej pracy zast osowan oczameh oD aementarhi &kkohezyjiymiw s k o E
mikroskali. W celu analizy zerwaniap o § N @ psecwa-wzmocnienie wyznaczono parametry,

trudne l ub ni emoUl i we do wyczasiea zginamia imikro-betlekS wi a d ¢ z
Podstawowym celem przeprowadzenia symulacji numerycznych jest wyznaczenie
maksymal nego naprfiUenia w parze el enrermaniew kohe
p o § Nc zwe trakcie zginania-mikro belek na podstawie rzeczywistej geometrii tego
pogNczenia oraz eksperymeneml agzhbhz&kmizege wkolEcasi § e

m- wi Nc, gNczNc moUliwoSci eksperymentalne (siga,
oraz numery czne (wyznaczanie polapoapwhéde@&@ wybdkpma
pogNczeni-azmsaomwani e w zal eUnoSci od procesu wyt
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2141 Metoda el ement-w skoEzonyc

Met oda el ement-w skoE&zonych ( Me MBS ang. Fihiement - w
Element Method -FEM) jest jednN z najczinSciej uUywanych
naukowych. W t ym przypadku rozwi Nzanie numeryczne zas
dl a MESr sANwithNekaghad- w r-wna® r-Uniczkowych. MES =z

model u na wiele element - w. El ementy te powinny
ksztagty, kt - re umoUliwi N otrzymanie rozwi Nzani
Elementy teneNpdefizniwsway . Tworzenie whzg-w i e
model u) nazywa sin dyskretyzacij N. Zazwyczaj pog
wsp-lne whzgy, ale moUliwe jest zdefiniowanie p
powierzchniach. Warunki brzegowe to zadane wartoSci wi e
przemieszczenie, temperatura) w wnzgdgach (|l ub kra

numeryczne rozwi Nzania sN wyznaczane dla wfzg-w
oblicza si fNzowytnadkychdI|pumkts] w el ement u

2.1.4.2. Model strefy kohezyjnej

Jednym z ogranicze®& metody el ement - w skoCczon)

ci NggoSci i zgodnoSci ©przemieszcze® Oznacza to
ksztadgtu za pomocN poV awil eniuai kinfh nghlnit @Rgioa.ogr ar
szereg metod, kt -re umoUliwiajN numeryczne zama
mo d e | strefy kohezyjnej. | dea tego model u pol
nieodwracalna deformacja (strefa kohezyjna), kt - ra | okal ni e osgabia mat
nastnpuje po przekroczeniu pewnego proguw wtedy
praktyce oznacza to, Ue wgaSciwoSci mechaniczne
sN opisane funkcj N we waniesgeczenie.dafynkcha dafirupjakeUe ni e

jest poczNtkowa sztywnoSi tego pogdNc immiaa K, wa
przebieg tego osgabienia. Po osi Ngnifdnciu maksym
ul egga devkexuitae plemerityni e sN dalej pogNczone. Przyl

funkcji przedstawiono na Rys. 3.

2 500
2 000
1500+

G1 G2

1000

w
b=
>

0,0005 0,001 0,0015 0,002 0,0025 0,003 0,0035

Przemieszczenie [um]

Rys. 3. Charakterystpykae meaeprzcdemiiee pary element -w kohezyjnych

o
@

Naprezenie [MPa]

Definiowanie tej charakterystyki moUe nastNpil
ma k s y ma | nax@ergzaoldiG=G+G,. Nachyl enie K opisuje jak szy
przy zadawaniu obci NUenia (a w zasadzie wzroSc
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kohezyjnych). Po omnhBghfhpoje wagabBeniég. W tym p
jest funkcj N liniowN, ale moUna zastosowal i n
wsp-gczynni kowi uwal niania energii. Dodat kowo, r
sin phnkanie w tr hecWargynlkvinygmk daryipmcmogN byl rozp
l ub w spos - -[b06lmi eszany.

2.1.4.3. Motywacja

Mot ywacj N do wykorzystania metod numerycznych w

war st wy ochronnej na czNstkach wzmocnieni a na
wzmocnienie. Wy t r zyma go Si taki ego pogNczenia moUe zost
eksperymentalnych tyl ko w ograniczonym zakresie
tego typu pogNczeE& i braku mo Ul i woSci oddzi e
materi agowegh) nweSezcdotyczy to eksperyment- -w mi
met od numerycznych umoUl i wi wzi nci e (gpomekrii uwagn

pogdgNczeni-azmocsignelwaW ten spos-b uzyska sifi dostinp
(np. pole naprnUe @) mat eriagu niedostnp@ych za
wincej, geometria mikrostruktury bndzie zrekonst
pomiaru przegomu bel ki. Odzwierciedlenie rzeczy\
pogNczenie jest silniejsze.

W zwi Nzku z faktem, Ue wszystkie eksperymentaln
pogNczeni a, dodat kowN motywacjnin stanowi chnl z
parametr-w podgNczenia na wgaSciwoSci mechaniczne

2.1.4.4. Cel

Gg-wnym celem zastosowani e met od numerycznych

wytrzymagoSci p emgmbenemienw nakrodend kwa& h kompozyt owych.
serin pr - bek wyt wor zono dl a kompozytu przygot
wsp- gel ektiraa o sZza dkealne i druga seria pr-bek ma dod
ochronnN na powierzchni c¢czNstek wzmocnienia. Pr.

I

r
celu poprzez wyznaczeni e Umavwk spyanrazl en eegl oe nmeanptr - i eknoi ha
kt - re powoduje zerwani e pnokipKaekreapddsdawierzdécaywistef i e z g i

geometri.i tego podgNczenia or azprezkesnp eersyznceznetnai len yk
bel ki . l naczej m- wi Nc, napWeaer nbiaedjasnziea ojdetswor g ak
eksperymentu  zginania mikro-b e | e k . GNczNc moUl i woSci eksp
przemieszczeni a, rzeczywi sta geometri a) oraz nu

odksztagce® por-wnano wyt rezymadgmiSdnipogwWczaheddn
procesu wytwarzania.

Dodat kowym celem jest zbadanie wpgywu mikrostruk
mi krobel ki przy zadanych, arbitralnych parametr a

2145. Zakres bada@GE

W zakres bada® numerycznych wc ho-betek napodstayig ot owa n i
pomi ar-w doSwiadczalnych dla kaUdej i thaekKki 0S 0
zastosowano el emanty skw@&czenea {waiNcnemina eo sty
el ement -w kohRzyykhyadowe zobrazowanie pogoUeni a
kohezyjnych dla cznSci M€ bel ki przedstawi ono n
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- Elementy skoriczone
- Elementy kohezyjne

Rys. 4. CzinSI SiC belki wraz ze wsKkazarkohezginyghozycij i el ement - w ¢

Nastfipnie w zakresie bada@E jest przeprowadzeni e
eksperyment-w i wyznaczenie maksyialDodatkdwo,dopus z
przeprowadzono symulacje zginania belek jednom
arbitralnie wybranych cechach pogNczenia (ksztag

22. Met ody -lwgptwlaszéhie - skala makro

Wyt worzono cztery serie pr-bek warstw kompozyt o\
czNstek wiglSerie aawikraj 2eznmus.t ki o Sredni nm0Omlabndi ar ze ¢
OmJedna seria z duUymi czNst kamiwzimojcend rean i |ae rzioas t
uUOyte bez modyfi Rarzpst e czzkspiddamet pozed procesem
wytwarzania kompozytu dodatkowemu procesowi technologicznemu. Zastosowano proces

bezpr Ndowego chemicewnegbu opadeggnia czNst ek Si C
ochronnN z .ni kl u

221. Chemiczne osadzanie warstwy Ni

Przebieg chemicznego osadzaniaNiTi pi ici oet ap o w g mzedgstawionyena Rys.
5.

i 4

Czyszczenie Wspomaganie Aktywowanie Osadzanie

3. SnCl,+HCl 4. PACl+HCI

5. Roztwor:
NisO,

NaH,PO,
C,H.0,
CH,Na,0,
CH,N,S

Rys.5. Schemat <ci Ngu proces-w.chemicznego osadzania Ni
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Czyszczeni e odbygo sin w dw- ch krokach. W pie
zdyspergowanychw 50 mINaOHpr zez 20 minut w myjce ultrad¥win
usunifnto pipetN, dodano wody i po wymieszaniu us
wodn i z uUyciem wir- - wki odseparowano czNstKki C
powtarzana por &RUdymWzdBugi m Kkr oksiprzdzo20 minub 50 ml
mieszano wW myjce Culytszaa®wii®kaonaejna cel u wusuni ec]

powierzchni czNst ek w celu Zzapewni eniRo r-wno
przeprowadzeniu procedury pgukania dodano do czl
SnCl 2 x H2O oraz 80 g/ L HCI [ mieszano W myj c
Wspomaganie ma na celu uzyskani e maBopenbwngmar od k - w
pgukani u, w czwartym kroku dodano 50 mkH@o0zt wor
oraz 30 m/ L HCI i mieszano pr z ek t2y0wanw anruite wp anwij rct
zarodki Sn o dodat kowe atomy Pd, gdzie w trakci
Nasthnpnie czNstKki wypgukano. Wszystkie powyUsze
skgadni k-w w temperaturze pokojowej. Ostatnim Kk

ni klu, do czNstek dodano 30 ml r o°@ praygotowanegoo d gr z an
z poni Uszych s kxBH0B0 K NaH.PON k 19,0 30 g/L; DL-C4HeOs 20 g/L;
CHNa>04 20 g/L; CH4N,S <0,1 g.

222. Wsp-gelektroosadzona w8&8€stwa Kk

NastfiApnym etwppmgeblyegkot r oosadzani e na podgoUu z
Pgaskowni k z miedzi o wymiarach 50 mm x 30 mm x
Sciernym o gradacji od 320 do 1200 przy uUyciu |
300 obrot-w nsa Aminmet fu0yn®&® s ueksmarempiol eawkéesgnoN z:
czNstkami diamentowymi o kOmiejmryithk aDzinN a2 @@ ho 19
minutn. KaUdy krok bygd zako® zony obfitym pguka

izopropyl owy m. Uzyskano chropowatoSi 1pN@n er zchn
zmierzonN przy uUyciu profilometru stykowego

pgaskowni ki sguUygy jako katody, natomiast anodN
10 mm. Odl eggoSi mi idzy el ektrodami fammo.cowanyi
Proces wytwarzania warstwy kompozytowe]j odbywag
wszystkich serii. Skgad pedddawinTabdlailt u do osadzani a
Tabela 1. ZawartoSli odczynnik-w chemicznych do elektroosadzani e

Sk gadrNiSOs | NiCl; |HsBOs [ SLS KCI 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 prnd
temperaturze 60 oC i czasie 120 minutpr zy gfist oSci pCzasbsadzdnia8 A/ d m
dobrano tak, aby gruboSiOmvarstwy wynosiga okogo

2.2.3. Polerowanie warstw kompozytowych

Wsp-Jelektroosadzanie zoskaatgood z p e z wppiieaMeagdiz one n
kawaghki enozi . Hi potetyczna warstwa samego nikluwu
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winkszN od podgoUa, jednakUe z powodu obecno:¢
zdecydowani-weywi ReRsta zar-wno z zaburzenia przez

ni skiej chropowatoSci podgdgoUa, jak i r-wnieO w
warstwy niklu. Zatem w celu skutecznego wytworzenia mikro-b el ek o st agym pr z
poprzecznym na g-rnej powierzchni war st wy ko
przeprowadzono kolejne kroki polerowania wg Tabela2na ur zNdzeni u Presi Me

(kroki 1-3) oraz wibropolerce (krok 4).

Tabela 2. Proces przygotowania powierzchni pr - bek
Materiat polerski Istotne parametry
1 Papier scierny o gradacjach od 320 Predkosc obrotowa = 300 obr/min
do 1200
2 Sukno polerskie z diamentowg Predkosc obrotowa = 200 obr/min
zawiesing 9 um dodatkowo lubrykant
3 Papier scierny o gradacjach od 3000  Predkosc obrotowa = 300 obr/min
do 5000
4 Sukno polerskie z zawiesing Al,O, 60 Wibropolerka
nm

Procesy wykorzystuj Nce papier Scierny sN przeprc

zmini malizowania r-Unic wysokoSci mi ndzy twardyn
mi ARkkiej osnowy. Brak dguUszego pol erowekui a w z:
agl omeracij i czNst phblziaOwi eszNgt ek wzmocnienia.
generowagoby to wzglndnie szybsze polerowanie (w
mi ej scach, co skut kowagoby ni estagy-belki przekr
W wyni ku uzyskano chr omow akiowe ha pgriomied Sax3zNchm i i

czNst kami wzmocnienia wystaj Ncymi W - zmietktong m st op
kikal osowo wybranych c¢czNstek okoRBpiEss Gmda gay pma-kbskyi maz
duUy mi czNst kami, RpfleOnmazwyczaj okogo

23. Met ody -krmdkdedzacja - skala makro

Do charakteryzacij. wytworzonych pr-bek zastosow
(Crossbeam 350, Zei ss, Ni emcy) w celu azobrazo
procentowej zawartoSci czNstek w warstwie. Wykon
z dyspersjN energii (EDS) w celu okreSlenia skg
umoUl iwia uzyskanie informacij. O wystnpa@awani u r
wzmochieni e. Pr - bki zostadgy poddane dyfrakcj.i

struktury krystalograficznej or az wy kteczney st ano
rozproszonych (EBSD) do jej zobrazowaniaw o kol i cy .czNstek SiC

2.3.1.1. Skaningowa mikroskopia elektronowa

Mi kroskopem el ektronowym wykonano zdjncia wypol
przekroju poprzecznego w celu wzrokowej oceny
powierzchni i wzdduU gruboSci), zmierzenia grub
pogNczenia wpmoaowhepreyr na$piie s /ojarbpetunze 300 m
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Nastipnie wykonano obrazowanie z pomocN spektr os

pomi aru zawartoSci czNstek w warstwOamPpeyyiniR26, k)
Ue miarN zawartoSwidceygNanak zSio@rpgsam€elemni a 2z a\
takiego podej Scia jest moUliwoSi por-wnania zaw:
uzyskane wyni ki liczbowe mogN sin r - Upomibr, gdy b
masowy poprzez zwaUenie kompozytu, a naosychipni e w
czNstekPoSi@r.y zawaykonanBwi d&i €Eh trybach. Po pier\
wzdgsuzler cilboeddzonej pr-bki, tak aby wuzyskal infor
drugie, w zwiNzku ze zmiennN zawarto9PoiwNt aWelgona

po zulWydkiomano r- -wnieU typowe obrazowanie SEM r 0\
SpektroskopiaEDSz ost ada r - wnieU wykorzystana do okreSle
wngl i ku kr zemu dl a potwierdzeni a uzyskania war
chemi cznego osadzani abiorc¥éspekirogpamy jakzi mapewameo

Podjnto r-wnieU pr-bin wykonani a mapnapowierictipadu or i

kompozytumet odN dyfrakcji el ektron-w Wpowedslamioe r ozpt
magych ziaren (20 nm i mni ej ) nie udago sifn uz
Analizn krystalograficznN wykonano pr zyrazpomocy

EBSD wykonanego w trybie transmisyjnym dla pr - bk
2.3.2. Dyfrakcja rentgenowska

Eksperymenty dyfrakcj.i rentgenowskiej zostagy wy
jednostce: Si e | Badawc z ai I@Baylutalsthicbwaipc zy moj e obecnoSci
wynik-w zostaga wykonana przeze mnie z pomocN dr

Pomiary dy frakcj i rentgenowski ej zostagy wykonane
Brentana zr eal i zowany zostadg z zasb o fmpyeonanazne pr omi ¢
miedzi owej. DgugoSi fali uUytego_ w pdamivarpze pr

Plamka pomi arowa miaga wymastyidujil NeenmpaZaméebsypw,

detektor PIXcel
rozmiar plamki | 1mmp2mm
pomiarowej

29 PI1 AU4JE] 505252113
29 ET dAl x U | 15221672937
29 EQj E 0,1050422
czas pomiaru dla| 4788,135
jednego kroku [s]

Pomiar tekstury faznikluzr eal i zowany zostag z wykorzystaniem

Wykonano r-wnieU pomiary skdgadu fazowego dla pro

Wykorzystano tn samN | ampi, |jednm&stzimpejnNoem:oo par
detektor PiXcel

rozmiar plamki | 10 mm p 10 mm

pomiarowej

29 b1 AU4EI]20
29 ET d@ x U] 1521694
29 EQI E 0,0131303
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czas pomiaru dla| 900,15
jednego kroku [s]

2.3.3. Indentacja

Wykonano indentacjfi osnowyi il wwaeildeye mtraablkn N za
t wardoSci i mwWwykandnonante nrdeat acjn przy uUyciu wgghn
Kal i bracja wggnbni ka zostag.a Wylkomathagon amatz&«d iea Kk
jego parametr- wmechanicznych, k tw-szeeokim zakresie s Nhiez al e®dd prAidkoSci
odk szamiga oraz sigy. Kalibracja ma na celu zni wel
wggnbni ka odl nidlekenadlacgpo.zo0st aga wykonana na mat
skgadni ku kompozyt u, kt -rego wdgaSciwoSci moggy u
I ndentacjfi wykonano przy pon¥e ywzuglziNdduz ema awyf s tr i
efekt - wl[loglkaliindentacj it alvy k abagnogghnbokoSi strefy
plastycznego bygda por - wnywall eika. zMawkyssyarkad SicNi Ns i njifi
eksperymentalnie dobrano t ak, aby ggnbokoSi mak:
(10% wysokoSci bel ki).

Maksymalna siga indentacji wynosiga 3 mN, prndKk:
MmN/ s przy kontroldi sigy. Po uzyskaniu maksymal ne
wyeliminowania znaczNcego wpgywu pedJgzzacioay. Twar o
met odN -Bhairaf8d)r aWpgyw dryftu temperaturowego Wraz
odj Aty przy pomocy oprogramowani a Wmacyeki®m wanego
stycznej potrzebnej do obliczenia modugdgu Younga
w zakresieod 2do60% mi er zomwe jc zaaisjye odci NUani a

D D O Qi

23.4. Pomiar odpornoSci na zuUycie
Pomi ar odpornoSci na zuUycie zostad wanaonany |
pjgaszczy¥Tnie w Slizgowomym Zadhnme polszreahkEdanei e
poprzez ¢ i nddlar znanej masi e wynosi go 5,16 N. Przeci
(Al 203) o Srednicy 5 mm. DgugoSi posuwu itlooB mnm
cykli byg&zaswhnan zostag eksperymentalnie dosto

zuUycia nie 1pWwzgkubhoBaiRaowakstzwyWycia bygd mierzon
profilometru stykowego T8000 nanoscan. Dedykowane oprogramowanie u
zuUOyt e]j obj At oSci oraz malboymalkmoevjo gadl rawkakkao(Bdce g
zuUyciopweygagy wykonane pomiary zawartoSci SiC w

24. Met ody -bptwlasz&hie - skala mikro

24.11. Przygotowani e eksperyment
mikrobelek

Na Rys. 6. przedstawiono pierwsze kroki procesu przygotowania mikrobelek w kompozycie

Ni-Si C. Kol or jasnoszary obrazuje osnown Ni, a ¢
krokiem bygJgo wykonanie pr @ae spw morcaNwipeordPeacekwi N zoknlo
ten zostag wykonany t.hdminalny éfektjestavidesdngnb Rys. 6k Mak r - |

to na celu wusunincie warstwy utwardzonej po pol
Nastfipnie anal ogiczny proces powt-rzono na tej s
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efektemwg Rys.6c.Rys.6d t o0 powiRyskés zeWi eéal tutaj, Ue rozmie
jest losowe oraz naleUOy zwr- -cil uwagn, UOe dla c
pewna szansa, Ue wifnkszoSl orygi RmléamzedstawdiaNst ki z
efekt trawienia skupionN wiNzkN j,onw wc agadBoi, wco
obecnN w nRys 6friwmka@®zuje analogiczne trawienie FI
Umo Ul i wi a to zmi ni mali zowani e ryzyka bardzo bl
umoUl i wia dostosowanie odleggoSci odDadadtsk kwN do
zal et N wsthpnegdyswoet riawli ejnédésat wgsuni ici e war st wy
trawienie wiNzkN jon- w.

Rys. 6. Schemat przygotowania powier zbdknin) ppr biklai pdo pwy tewmmwae
mechanicznym b) pr-bka popteawserai popoeéerz&NnjanowNi d) pr -t
jonoiwlt uga powierzchnia e) ipi-eblwaszmo powawirercihmi BI Bi) pr - bka
druga powierzchnia.

Efektem powyUszych krok-w | est wstnpny wyb-r
przygotowana mikro-belka. Rys. 7 pokazujek ol ej ne kroki , w jaki spos:

a) b) c)

Rys. 7. Schemat wy

t ia bel ek: a) pr-bka po przygotowaniu
bocznych Scian b

i
) pr-bka po wytrawieniu FIB dol nej S



Rys.7a j est powt - r z Bys.i6feRys. tbs tpatzreidesgawi a ef ekt wytr a
bel ki. Kluczowe |jest pot wigeNbd zneantieer ioabdeuc,n ot Sacki Ccezbi
uzyskanie pogNezmemndmi eonsineo wa ¢ a J yalejnpnr etapeknrjestj u b e | |
wytrawi eni e [Rygsd7c.bNeallkeNJywgz wr - ci i uwagn, Ue powyUO
wyidealizowane.

Przygot owani e powi erzchni zostago Wy knoanpai nfiec i 2 m |
przyspieszajN\cym 30 kV.  Na s tzigpmuibeni e przygotowano ksztagdt b
Precyzyjne docifncie przeprowadzono z prNdem 700
wymiar -w, zminimali zowanie warstwy zaimpl antowan
PowyUszy proces zostad zobrazowany dla magych
odpowiada wymiarowi przekroju poprzecznego belek. Analogiczny proces przeprowadzono

do wytworzenia belek dla prKkefEebkwy eudiyimi zoliNazt &
Rys. 8.

Rys. 8. Schemat wytworzonejbelkidlak o mpozyt u z ¢z Nst kami 20 Om

m, Ue czNstwa SiC
[ czNstki tworzNca

Widoczna r-Unica polega na t
trakcie pomiaru zginanianal e Uy s,praawd zd 1 A
ulega dekohezji od niklowej osnowy.

y
S

2.5. Metody - b a d adtarakteryzacja - skala mikro
2.5.1. EBSD

Typowo pomiary EBSD wykonuje sifn na powierzchni
pr-bek o nanometrycznych ziarnach rozdzielczoSi

powierzchni interakciji wi Nz ki Blda evi M& s zwniza ptre
rozdzielczoSci stosuj e sin po.nSclemat éksp&ynentu t r y bi o
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przedstawiono na Rys. 9.

Wiazka elektronow

Rys. 9. Schemat pomiaru EBSD w trybie transmisyjnym i praktyczna realizacja wymaga
ustawiona pod odpowiednim.kNtem do wi Nzki el ektron-w

W tym celu wytworzono bar dzo cienkNypowNkiIl a pomiar - w t |
mi kroskopem elektronowym (TEM). Wy konano maphn
wzmocnienia.

2.5.2. Zginanie mikrobelek i eksperymenty

Pr-bka z mikrobel kami wytwor zonymi na powierzchi
situ nanoindentera firmy Alemnis. Oznacza t o, Ue obrazowanie mikr
jest uUywane w celu precyzyjnego ustawienia ost
zapisani em obraz-w z cagego procesu. Do zgin
zmodyfikowanymk o G®cu w cel u zmi ni mali zowania wpgywu | ol
mikrobelki w strefie kontaktu z ostrzem. Wy znaczono eksperiygme nrtarl malen a
rzndoO0 uN przekgada sin na pojedyncze nanometry
powyUszym zostaje pomi niZipdewaduwykahania berel prostopadiez wa U a E.

do krawndzi pr - bki uzyskano pustN przestrzeE& p
materiagjgu w podstawie belki wykonano r-wnieU ind
Dodat kowo, przy pomocy FIB ksztagt ko@Ec: - wki 0s
przesunincie ostrza w trakcie zginania bel ki be:

Przed zmi anNSobnitgteo (bkyigeom o kNcPehndloaWiar zadawa
przemieszczenia WkepeigmedaOynmlizeprowadzono do z
osi Ngniecia kontaktu ostrza z pr-bkN w miejscu i
zadawania si gy)

Dane wuzyskane z eksperyment-w zostagy poprawion
oraz podatnoSi nanoi nde n tzammatyzo®anywoprogiamowardau j est
nanoindetera dostarczonym przez producenta.
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2.5.3. Zginanie mikrobelek i obliczenia

Wynik eksperymentu zginania mikrobelek to dane czas-przemieszczenie-s i.{dDane te
posguUygdgy do wyznaczenia an,aodhkygztzadjadkobeeky wy c h n

referencyjnych z czystego ni kIl u i czystego SiC w
o . 2)
" oD O h
Q.
— 3
T cO‘Jh (3)
gdzie w i t to , odpowiednio,s zer okoSi i gr ub oSidgmipioddiom| ki ,

r-wnielU ogj{faeyemi&k geometryczny), kt-ry zaleUOy t
ta pomoUe w por - -wnaniu belek ze wzglndu na r-0Oni

254. Pomiar powierzchni przegomu AF

Po zako@® zeniu eksper yomdretk- w zpibmrarzioavamiikur q@r ze g
SEM, nastnpnym krokiem byga r ek on-svtmoanikniejpray g e o me't

wykorzystaniu mikroskopu AFM. Zakgada sin, Oe

pogNczenia jest taka sama jak geometria przegomu
polega na zmierzeniu topografii przegomu przy po
Typowy pomi ar AFM jest wykorzystywany do pomi
powi erzchni i obrazowania ich chropowatoSci. W p
trudnoSi w postaci geometridi przegomu ormz | ego
Rys. 10.

Potfgczenie Ksztalt przed Zmodyfikowane

osnowa- modyfikacja ostrze AFM
wzmocnienie

.&
Rys. 10. Schemat pomi aru AFM powierzchni przegomu: a) przygot
zginaniu i pinkninciu ¢c) spos-b pomi.aru powierzchni przegomi

Rys.10a przedstawia przygotowanN bel ki pr zRyss eksper
10b . z kol ei pokazuje geometrin pr - bki pRys. ods poj
10c . Wi doczny | est schemat pomi aru AFM powierzc
zmodyfi kowany za pomocN FI B, tak by zmniejszyl
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dgugaé Sciten spos-b komBddewkdotaszterizado powi erzchni
kontaktu z n i k | coamNSperi -NRkeczywiste ostrze AFM wraz z fragmentem belki przed i
po modyfikacji pokazuje Rys. 11.

Rys.11. zZdj ncia SEM: a) ostrza sondy AEFM przed modyf.i

DjugoSi ostr-xtd @GywnoBa 16j] podstawie zdecydowano
dgugoSci mniejszej niU 10 Om. Typbws par daimeinfny

punkt-w na linifAa, 512 | i ni iP=10G0; =r®0r =200, wialytwaSicoi r
sond AFM CSC17AL/BS. Wykonywano serin obraz-w o
Om) do <coraz mni ej szych, tak aby zlokalizowal

przegomu uzyskiwano poprzez wucincie obrazu o wyr
uzyskanymi przy obrazowaniu SEM.

26. Met ody -bnatadgr@mneryczne - zginanie mikro-

belek
Poni Uszy prerdtiaawga metodol ogii dotyczNcN model o
belekwmik r oskali z uwzgldd8weademawgnek - - w
Z indenter a, podczas Zginani a mi krobel ek, uzy
przemieszczenia ostrza w czasie. Wymiary geometrii belek zmierzono przy pomocy SEM.
Rekonstrukcje geomet r i i p 0 § Nazrmoenieniex przepsowamize@o przy pomocy
AFM.
Dodat kowo, zakgada sin, Ue:
f Wymiary geometri.i belek odpowiadaj N prost o]
Scianie, kt-ra r-wnieU jest prostopadgoSci anct
9 SzerokoSi i dgugoSi rekonstrukcji geometri.i
przegomu danej bel ki i wyznacza przekr -] pop!

26.1. Metodologia og-1na

Met odol ogi a zastosowana do analizy numerycznej S

1) Przygotowani e obrazu g e 0 me-wzmochienie p o § Nc z
zmierzonych za pomocN AFM

2) Obliczenie ws p-grzndnych punkt-w charakterysty
wyznaczaj Ncychzngabh@odlit wol nego ko Eca) i
zamocowanego ko@Eca) oraz wymiary cznSci k

3y Dodani e punkt-w geometri.i pogNczeni a,
sko@®zonych czworoSciennych oraz par elenm

4) Przeniesienie wygenerowanej geometrii modelu do programu Abaqus
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5  Nadani e parametr-w symulacji i jej wykona
6) Kalibracja
7y Wyznaczenie wydgNgymaijiodci

26.2. Opis poszczeg-lnych etap-w

1) Geometria pogNezmocmai @esin@ewazyskana za pomoc
zostwyeak sportowana do pliku .xyz w postaci ¢
przestrzennych XYZ

2-5) Schemat przygotowania symulacji w programie GiD i Abaqus przedstawiono na
Rys. 12.

Rys.12. Spos:-b przygotowania symulacji: a) punkty charakterys
el ement -w sko&zonych ¢) model bel ki. d) model bel ki po zak:

1 Rys.12a przedstawia punkty o wsp-grzadnych chai

zobrazowane w programie GiD. Punkty te wyzn:
symulacji. St refa 1 |jest stworzona z punkt- -w dIl a
kontakcie z p-gsferN, kt-ra odpowiada ostrzu
3a w sumie tworzN niklowN cznSci belki. Str
obszaru pr zyosnpwadvenoemi eni e w celu zagnszcz:e
sko®E zonych. Analogicznie powstaga strefa 4.
cznSci bel ki . DjugoSci i przekr -j poprzecz
eksperymentu. Zakgdadaprszdkrs-tjagpyopr zpecozsrmny kNa n
bel ki zmierzony eksperymentalnie na przegomi ¢
1 Rys.12bpr zedstawia siatkn el ement . w. Nal zQoyi ani e

el ement - w s kaaEdkahezginyehho d powi adaj N punktom pol
uzyskanym przez pomiar AFM zai mportowanym z
wykonano w strefie 3b. Na miniaturce przedst
ono naj wi nksze w mi ej scu zadawania -obci NU
wzmocnienie. Typowy rozmiar siatki wynosi 300 nm, w strefie 1 -50nm, w po gNczeni u
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T20 nm. Nastfipnie tak uzyskana geometria mod:i

Abaqus.

T Rys.12c przedstawia model wygenerowany w progr a
stref ami 3a i 3b jest usuwana -wzmdchmeoie zone |
dokgadnie odpowiadaj Nce eksperyment owi za p
zerowej gruboSci wyUsumiaitziag tlej epreanemty kohe
dokgadnie tych samych miejscach. Pary sN two
ni kKl owe j cziSci bel ki oraz |jeden od strony

elementy kohezyjnego wynosi zero.
T Rys.12dprzedstawia przykgadowy wynik symul acij.i
zadaniu wymaganych parametr-w model u i symul e

NajwaUniejsze parametry -eglmauk aavj i praogirmam iea Arhial
nastnpuj Nce:
T Stage dla wszystkich symulaciji
o Statyczne zadawanie obciNUenia za pomoc
model uj Ncej-indestera ze nano

A Ruch pionowo w d-§, z zablokowanym ruc

o Kontakt p-gsfery i g-rnej powierzchni bel

A MoUl i wy kontakt wszystkich el ement . -w p
g-rnej powierzchni strefy 1

A Wsp-gczynnik tarcia , 2 kierunku styczny
AW kierunku normalnym Atwardyo kontak
powierzchni

A DomySlne wgaSciwoSci geometrii

o Wsp-gczynni k,35Poi ssona: O

1 Zmieniane

o Modug Younga oraz granica plastycznoSci w

o Parametry pogNwzmemenia osnowa

o0 Dyskretyzacja

6) DIl a wykonania kalibracji parametr . -w mate
bel ki jednomat er i ag®kweel iobsroobwnaon oNimoid ugi &.ou
granici plastycznoS¢tepammetry symulagirdab@mi eni e m
tak, aby odpowiadagy wynikom eksperyment a
na koniemimm$l geometri.i model u poprzez doc
w kt-rej zamocowRBysd3jest bel ka wg

a)

=8 Zageszczona
siatka

Zamocowane

wezty
Rys. 13. Geometria belek wraz z fragmentem Sciany: a) widok o
zamocowaniu b) widok od dogu ze .wskazaniem zamocowanych wni:
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Wyznaczenie wytr zymawg drékcid eksperyjéhmlinegmn i a
zginania belek kruchep ik ani e p o § Ncewzemd can ioesmioewan ast i p

t ak szybko, Ue ni emoUl i wa byga . obserw
JednoczeSnie celem badania jest por - wnah
zal eUnoSci od sposobu otrzymania tego p
warstwy ochronnej). Z powyUszych powod:- w
badaniach numerycznych G=G, or az j ako wart oS si gy, [
pogNczeni e, wyznaczono sign, dl amax®t -1 ej

pierwsza par a el emedaswosloamamNpkneclystyk
el ement - w kohezyjnyRys.14r zedst awi ono na

omax —-

—  Zastosowana charakterystyka

------------- Typowa charakterystyka

G=G1 G2=0

0

Rys. 14.

Por -

0,0005 0,001 0,0015 0,002 0,0025 0,003
Przemieszczenie [pm]

wnani e zppowsepwahajakterystyki el ement -w kohezyjn
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3. Wyniki

3.1. Woyniki - wytwarzanie - skala makro

W tym podrozdziale zostanN om-wione wyniKki pr o
bada . BAidN to odpowi ebsitaja wytaoraone wW proc
osadzania, wsp-gelektroosadzania oraz polerowani

3.1.1. Chemiczne osadzanie warstwy Ni
SkutecznoSi procesu osadzania chemicznego war st

podstawie charakteryzacji SEM oraz dyfrakcji rentgenowskiej proszku.Rozpocznt o od t es
naniesienia warstwy ochronnej na proszek o rozmiarze 300Om st osunkowo gr ubN w
niklu. Wynik tego eksperymentu przedstawiono na Rys. 15.

S R ~ R O "_ ‘ ~ _—~

- . I~

Zerwana czesc

warstwy ochronnej Ponowne

pokrycie
SiC

-

Rys.15.War st wa ochronna na duUych czNstkach SiC 300 Om

Zdjhncie pokrytej czNstKki ukazuje kilka waUnych
pierwsze, war st wa precyzyjnie pokrywa cagdgN pow
powjokn. Po drugie, moUe sin zdarzyi, Ue @znSi w
powierzchnin SiC. Co wincej, dzieje sin to w tr:
nowa, cienka warstwa niklu ponownie pokrywa, od
Ni estety Zzastosowani e tych c z Ns-6i@ kie payi yos 9s adz a
zamierzonego skutku 1 ¢ z Nst ki bygy zbyt duUe, aby sifi wsfy

zastosowaniu mnii efoanamtAi20@Mst ek
Przygotowanook oo 5 g proszkuOnpiokrotregominarkie ml or az

iloSi dla SicCOmDoogpmiaegse @9adzania wykorzystanec
rozmiaru, ale z powodu wielostopni owego proces:!
proszku zostaga utracona (przede wszystkim w ef
strony, pokrytyeppoSrgleHsuzans,tpaoj ost atnim kroku g

wykorzystany do wsp:-Jgel ekSir@,ostaalk aaby Xompiomgl iu:
spontanicznych proces-w mogNeckppbdzeap§iwem bowi ak
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powietrzem (przede wszystkim utleniania) . Zatem nie bygo moUliwoSc
pomiaru masy proszkui pr oszek tworzygd wodnN zawiesini.

Wyt worzone i dalej badanNstklimpo z@myneaé@ma elr afjy
W Tabela 3 przedstawionopr zykJadowy wyni k pomiaru EDS okreS§|
powi erzchni c¢czNst ki SiC po pokryciu warstwN ochr

Tabela 3. Wynik pomiaru EDST s k §ad pi er wi astkowy powierzchni Si C pokrytej

Si 99.2 99.6

Pozostage pi e 0.8 0.4
Pd, Sn i zanieczyszczenia)

Wyni ki wskazujN na obecnoSi, poza Si, pierwiast
il oSci, na granicy wykrywal rnoSciie dn alicsidiggm urheati o d
wynikom. Ni emni ej jednak, wszystkie trzy ©pierwiast
osadzania niklu, gdzie chlorki Sn i Pd sN wykor:
zasadniczym osadzaniem Ni. Do analizy zignorowano sygnag od w
obecnoSci taSmy wifiglowej, na kt-rej liawtagd prosz
pierwiastka met odN E D188].

Wynikiem tego pomiaru jest j a k o Scpiootwei er dzeni e obecnoSci ni kil
precyzyjne okr e SIVe rcélee dodatkoge) chardktergacji . proszku

przeprowadzonoDyfwake Ui XR®ntgenowskN przeprowadz
proszku SiC pokrytego niklem w celu potwierdze
Dodat kowo okrefrgsowwiceiNiso 8ach Si C. WynRyki prze
16.
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30000

proszek 20 um pokryty Ni
proszek 1 um pokryty Ni

25000 -

20000

15000 -

Liczba zliczen

10000

5000 -

y y y y T v T y T
20 40 60 80 100 120 140
20’
stale sieci z Proszek SiC 20 pm Proszek SiC 1 pm
karty ICDD pokryty Ni pok Ni

[A] udziat%  wielkos¢ udziat%  wielkos¢

ziarn [A] ziarn[A]

04-010- heksagonalna  a,=b,=3.0815 50.5 87.9 315 93.8
5597 P63/mmc c,=10.0614

186
01-089- romboedryczna a,=b,=3.073 10.3 81.1 34.3 208.6

n 2230 R3m c,=422.1799

160
04-002- szescienna a,=4.348 37.9 160.2 335 261.5
9070 F-43m

216
04-008- heksagonalna  a,=b,=2.62 14 137.0 0.7 3249
4279 P63/mmec c,=4.31

194

Rys. 16. Wyniki XRD na proszkach SiC pokrytym Ni.

Wyni ki wskazuj N, Ue zawartoSi ni kiarstwaeildutiestbar dz o

bardzo <cienka. Sam proszek SiC skgada sin z r
poszczeg-lnych fazO®ira€lGurp Unszlkadh Mhiejsze czNs
zZziaren z fazy romboedrycznej i mni ej heksagonal

fazy szeSciennej

3.1.2. Wsp-gel ektroosadzanie wir st wy

Na podgoUu z miedzi o powierzchni 50 mm x 30 n
war st wn Ni z czNst kami Si C. Przygotowanoi cztery
pokrytymi Ni i niepokrytymi o rozmiarze 1 Omub20OmTak uzyskane pr-bki poc
dal szej obr-bki i przygobhewaki arda wykwamanami a er

Nominalna gruboSiOmwaalsed wye twz glondu na poni Uej
ko owa gruboSi Onmynosi okogo 20

3.1.3. Polerowanie warstw kompozytowych Ni-SiC

Chropowat oSi powi erzchni pr-bek zmierzono bezpo.
pol erowaniu. Zgodnie z oczekiwaniami chropowat oS
do chropowatoSci podgontha dzl aSao=b5s znamm ud ob eza =w2y0s t a j N
do wyznaczeni a wlhircozpoonaat » @B pavigrachnia z wy s t ymi Nc
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czNantitko dla pr-beROmwacrztNos&ik@@d epoj edynczych mikr
a dla pr-bek OmdozNetl&dmin®hwmeeU: - waobseUawb wan
procesie osadzania dla czNstek czystych oraz tyc
Ni. Na Rys. 17 przedstawionot o p o gp aviiigir zchni mi ej s ccaystegaSikkt - r ego
odspoi pa awdadapodobni e na et api eorap gbszkraom miséiej p o 0S¢
chropowatoSci

Oum 10 20 30 40 50
: 844 nm
800

700

600

: Niska Zagtebienie
| chropowatos¢ po czgstce

500

400

300

200

100

Rys.17. Obraz powierzchni pr-bki z czNstkami b e pomacywAFNI.t wy ochr

W przypadku pr - bki z czystymi czNst kami ma my
powi erzchni N, kt-ra ma wggnbi enadzen anyznai ktag,Nclee zc z
spowol ni gap owdwalenii eejisccu kontaktu, jednakUe poza 't
przyrostu niklu w swoim otoczeniu. Z kolei analo
ma inny charakter i widoczne na Rys. 18 ] e st |l okal ne zwinkszenie pr
warstwy wok-g zaggnbienia, gdzie znajdowaga sin
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882 nm
Wiegksza 800
|
700
600
500
400
300
200

Zagtebienie I
po czgstce 100

Rys.18.0br az powi er zc hni zwarstwhdchronzNpe asddzanikuayskany przy pomocy AFM.

Prawdopodobnie oznacza to, Ue pokryta czNstka, K
tyl e jednorodni e pokryta przewodzNcN warstwN
el ektroosadzania zaczNg r-wnieU narastal wok - g
zakoEc zony W momenci e, w kt-rym ta czNstka nie b
podgoUem, by nie odpaSi. Nie ozncazcNesa ktao bjyajdn abka,r
sgalbé or Nc pod uwagin stosun®@mwymi arawg jaibN Htelia (ack
setkinanometr- w nal eUy ocenii, Ue nie jest to wystarcz:

wytrzymagoScWypof&lcewana powierzchnia o8\hlowy ma
nm i jej obraz przedstawiono na Rys. 19.

Oum 10 20 30 40 50 60 70
79 nm
10 70
20 60
50
30
40
40
30
50
20
60
10
70
0

Rys.19.0br az powi e rpopolemwan20 uzyskakyi przy pomocy AFM.

o

Powierzchnia osadzonej warstwy Ni-Si C bezpoSrednio po wytworzeni
polerowania jest przedstawiona na Rys. 20.
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Rys.20.Powi erzchnia kompozytu a) bezpoSredni o [cemnosgapeigel ektr o
czNst ki Si Ci,osnpveadNi.os z ar e

Na Rys. 20)awi doczne sN sJabo zwi Nzane c¢czNstki na po:
momencie zako@Ezenia procesws wgiunaorwaannei aw nwar sztd
jednoczeSnie na tyle silnie zwiNzane, UORys.w tr akc
20b wi doczna | est powierzchnia kompozytu po pol e
cagkowicie obudowane osnowN. Gg - wegmincali emwp pled
zwi Nzanych czNstek z powierzchni oraz wastwawnil n
umocniona Wyaomadjhu do -welék obBcina eapkmapighy wa §

zginania. NaleUOUy zwr-cil uwagn, Ue polerowanie nm

[ twardym wzmocnieniem skutkuje szybszym ubytki
takiego efektu jest przedstawiony naRys.21-j est t o wi dok z boku na pr ze
w g-rnej cziSci wystajNce, spgaszczone i zaokr Ng

Gorna

Wystajacy
powierzchnia i

SiC

[

Przekroj

R~ 3 R VRS WS

i g-rna powierzchnin pr-bki

CzNst ki wzmocni enipa nwayds tpaojwN e fid@&chmminevy ni kal to z
dgugiego polerowania powierzchni w zawiesinie
efektu, wydguUono czas szlifowania na papierze Sc

zapewnia relatywnie r-wnomierne zuUycie osnowy
polerowania na suknie polerskim z zawiesinami. W efekcie uzyskano mniejsze wystawanie

czNstakhdppowierzchnifi osnowy. Por - wnanie otrzyn
pomocy mi kroskopu si g at omowyRysh22( AFM) i przedst aw
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Rys. 22. Por -wnanie top
zawiesinN c¢c) po kr -t
skaln

Na Rys. 22 pokazane
osnowy. Rys. 22a

s N
bezpoSr ednieo epkot rporooscaedsziaen i a i

861 nm 0
600 10
400 20

| 200
o 30

l ogi i
i m c ZTaesni es apno | zearkorweasn ikao | zo rz- awvidel sai nkKa Ud e ¢

topografie

0 um10

powi erzchni

20 30
278 nm

200

100
0

kompozytu: a)

pojedynczych

Rys. 22b po pierwotnym procesie polerowania i Rys. 22c po docelowym procesie polerowania.

Warto zwr - -cil uwaghn, Ue docel
Sciernych i kr-tsze w zawiesi
czNstek ponad

owy
ni e

proces
czNst ek

powi er zc hniRys 228k t)evistosonku do a). Ostateczny proces mechanicznego
przygotowania powierzchni jest przedstawiony w Tabela 4 .

Tabela4d.Pr oces

przygotowani.e

Istotne parametry

powi erzchni

pr-bek

1 Papier scierny o
gradacjach od 320 do
1200

2 Sukno polerskie z
diamentowg zawiesing 9

pm

3 Papier scierny o
gradacjach od 3000 do
5000

4 Sukno polerskie z
zawiesing Al,05; 250 nm

Przedstawi ony
powierzchnin

powyUe |
osnowy,

Predkosc obrotowa =
300 obr/min

Predkosc obrotowa =
200 obr/min dodatkowo
lubrykant

Predkosc obrotowa =
300 obr/min

Wibropolerka

proces
jednakUe

5 min

30 min

5 min

60 min

umoUl i wi g
do pezygatdwanka wikrd-o w a §

belek zastosowano kolejny krok polerowania i polerowanie jonowe. Efekt tego procesu jest

przedstawiony na Rys. 23.
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Gorna
powierzchnia

30 um
[————

Rys.23. Zdj nci e SEM k pdevowatiajonoygym.- bki po

Efekt kurtyny

Pol erowanie jonowe jest procesem analogicznym dc
jednakUe na winkszN skalfn. W tym przypadku pr z:¢
pr - bki przy jednej Rysa2d.ndzi wg schematu z

Rys.24. Schemat zmiany geometrii pr-bki w wyniku uUycia poler

W efekcie uzyskano r-wnN powierzchnif zar-wno na

-

kroku wytwarzania u mo Ul i wi o t o -wgkekami epomitlara gizynych ks
pomocy trawienia FIB.

3.2.  Wyniki - charakteryzacja - skala makro

W tym podr ozdz praebiseawiorzowyhilka rcirakteryzacii w skali makro
wytworzonych pr-bek za pomocN SEM, XRD i testu o

3.2.1. Skaningowa mikroskopia elektronowa

SEM wykorzystano do obrazowania wsgiCdel ektroosad
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Podst awowy mi dany mi uzyskanymi za pomocN miKkro:
czNstek SiC oraz gruboSi war s0polgrowarurmi beoS&ii  vssi zily swt
przedziale od 20 do 25 Om Przykgadowy pomi aRys. 3brdd ed sptza wikoin o
czNstkami 1 Om

Warstwa Ni-SiC

Podtoze Cu

Rys.25.Przekr - j poprzeczny waSICst wyi ekpoorkg o/zt ytnd wweciz Ndmikremm i 1 Om
grub.oSci

Na podstawie obrazowania wykorzystanego do pomi a

zawartoSli czNstek w funkcji gruboSci \arDat wy dl a
pr-bek z winks2000mi zgddsrnikeanzi oczeki wani ami uzysk:
wzdguU gruboSci, gdyU wielkoSi czNstNaRys.i26 gr ubo$

przedstawiono wyniki pomiaru EDSz awar t o Scw prz-Nska@kh po pol erowan
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Kierunek
mieszania
elektrolitu

MNumer pomiaru EDS

El EN El EE EE Ex

Powierzchnia probki

T 10
> 8
S 6
o 4
— %._2 L] ] L] L
6‘_“_ o 0 - ! T T T T T
o L 10 3 1 2 4 5 6
w — 1
o] 2 8
- 8_ g
s = 47 W L
© = 2 [ [ . [
' QS o 0 T ' | T ' I T ' I
o € 103 1 2 3 4 5 6
[ - [
o < 84
c o 6
o g 4-_
E £ 21
g ﬂJj-D T T T T T T
£ = 1 2 3 4 5 6
Jé 8
o B
g2 4
=
2
E, 0 T T T ’ T T T J T T T
o 1 2 3 4 5 6
™ miejsce pomiaru
Rys.26.ZawartoSlI SiC w zaleOUnoSci od miejsca pomiaru EDS
Uzyskane wyni ki wskazuj N, UOe wifnksza zawartoSi
uderzaj N w powierzchnin podgoUa. Najwifnksza niej
dla duUych niepokrytych SiC. Wyniki r-wnieUO su

wsp-gosadzanie, poniejdndrodnyozkgad jest bardzi ej

Ni estety trudno j est por - wnal zawartoSci Si C
niepokrytymi. Wy ni ka to z faktu, Ue zawartoSi czNstek w
r-Una. To z kol ei jest skutkiem procesu -chemicz
proces ten wymagag wielokrotnego pgukani a, prze
punktu widzeniag § - wn e gtoejcedruacy ni e jest to jednak probl
Ue w skali mikro, przy pomi acrzzRes tjkedmilkpgestkinp od Nc z
zawartoSi czNstek w cagej warstwie nie ma znacze
w przypadku agl ometreogvaniz jaawizNksa ew pr -bkach uUyt
zaobserwowano; (2) przy testach odpornoSci na zuUyci
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wykonania pomiar-w, tak by zawartoSi czmiatek odj
nie uSrednionej wartoSci.

3.2.2. Dyfrakcja rentgenowska

Dyfraktogramy wykonano d | a war st w kompozyt owych w celu

krystalograficznej osnowy, 0 k r er&zl dia nzystegowikle. | k o Sc i
Wynikipor - wnawcze dla czyst eSiCprzeustawiono naRysk2Zrmpozyt u Ni
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XRD dI

uazol|z eqzor
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Podst awowN obserwacj N z por-wnaniw kordppdyaieakt ogr a
obserwowalne sN piki od SiC co.p&owie¢ndlzabiseh wal

to, Ue liczba zlicze® dla SiC jest dulUo mniejsza
Ue Ni jest duUo wincej nmndfldksy8i1 @, SalCeistwnie¢®™ #l faa
padania, gdzie ggnbokoSi wnikania promieniowani a

Wyni ki dla warstw kompozytowych wsK#®9.KjoN et niNowN
obserwacj N jest r-Unicaefvl edklsaswnn kka cuh, wwsskoakzou§ cei t
w teksturze. Szczeg-Jowe wyniki zostanN podane d
Na podstawie informacij. O promieniu atomu ni kI
obj At oSci kom-r ki (daed zebary rCDR, kante (§4-010-61@8) oszacowano

zakres ggfibokoS®ONM waj kiads aeowa B8O@ Scaij wyd)s zdeo walr, t4c
2. Z jednej strony oznacza to, Ue zawartoSi Si
duUych kNt-w obecne bnAndN piki od miedzianego pod

Dyfraktogramy dla warstw kompozytowych przedstawiono na Rys. 28.

—— Czysty Ni )
Ni-SiC: -

4 wzmocnienie 20 um niepokryte A
wzmocnienie 1 um niepokryte k‘-)
wzmocnienie 20 ym pokryte

wzmocnienie 1 um pokryte

L C

Intensywnosc [-]
1

Intensywnosc [-]

' Llﬁx ‘ , : = QUQM

U ! N ! I T T T T T T T T T T T
25 50 75 100 125 150 25 50 75 100 125 150

20 2007

Rys.28.Dyfraktogramy dla wszystkich pr-bek

Uzyskane wyni ki pokazuj N, UOe wszystkiéFQC - bki S

Ponadto, zaobserwowano r-wnieU dla pr-bki z wihn
HCP dla niklu, kt-ra pochodzi od warstwy ochronn
czNstki prawdopodobnie wynika ze zbygopomidguego st o
(zbyt magej zawarino8ei wyzsNgitpak)N. w teksturze, zaw
ziaren.

ZawartoSIi Si C wgs zpaocruijeerO-cbii NARP fazowo w zaleUnoS$S
oraz miejsca pomiaru na pr-bceRys®zczeg: - gowe wyni
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Kierunek

mieszania
elektrolitu

Powierzchnia prabki

AN L L I L B LN I B

CNOTNOVOTNO OVOTHNOVOSTND OVOTNOVOSTNO OVOTNORVDOSTINO

=

a)injod wn |

M

a)Anodaiu w |

(AR ekl ke

a1finod wr oz

[9%] o9SOUEMEZ - B1UBIUDOWZAA

(o Rl wul ol

a)Anjodaiu wri oz

w XRD

Rys.29.ZawartoSi-SBCCwg WNin.i k-
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Osadzanie wykonano w takim ugdoUeni u, Ue powier

tworzonego przezmies zani e. Oznacza to, Ue spodziewanym wy
SiC w pr-bce w zal N@jphmSicej 9dN mi @wasrctaoSI Si C uzy
duUymi czNstkami w miejscu, gdzie siga hydrodyna
nr 1). Naj wiiksze zawartoSci uzyskano zawsze naj
hydrodynami czwN podeeeagNnin pr-bki ( potzy®gdia nr
zawartoSci wystninpujN w pozycji nr 2, gdzie siga
pr - ICoi .wi ncej, widoczny jest wpgdyw pokrycia czNs
z duUymi czNstkami praktycznie nie wystfpuje Si

ni klu ugatwia wsp-gosadzani e.chRPokkdgad chawarNtsd S
dal eki od jednorodnego, al e czNDdtak imawgysstiiepku j bNe zn &
pokrycia rozkgad jest bardziej jednorodny ni U dlI
wzglnindnie Jatwiej sifn wsp-gosadzaj N. Jednak dopi
pozwal a na uzyskanie jednorodneig oWy nbkk g atdeu sch

kompl ementarne do wynik-w EDS. XRD umoUliwigo wz
z kol ei EDS zostadg wykonany w winkszej l'iczbie n
Wi el koSi ziarenwwaxaddzgwaprt bdPpredddtawidbno naRysp30.- b c e
26
24 ] .
22 ]
20 Czysty Ni
— | L zysty Ni
E 184 Ni-SiC:
c 164 wzmocnienie 20 um niepokryte
;L: 14 ] wzmocnienie 1 um niepokryte
N ] = = wzmocnienie 20 um pokryte
§ 12-_ S - i n = wzmocnienie 1 um pokryte
= 10+
2 1 Dopasowanie liniowe
= 8'_ ze wszystkich Ni-SiC
6 -
4
2]
0 LIS SO NRLAN BN B B N LA L BN BENLE B
78 80 82 84 86 88 90 92 94 96 98 100
Zawartosc niklu [%]
Rys.30.Wi el koSl ziaren -SiC.pr-bkach Ni i Ni

NajwaUniejszN obserwacjN z tych wynik-w jest zm
czNstek SiC do roztwodwa dayesltelgtor mokddizaziya.k abd o
nm, a dla pr-bek kompalsgmdewgredc pednine zmolna zaob
Ue wraz ze wzrostem zawartoSci czNstek w obszar
Ten spadek jest odzwierciedleniem faktu, Ue czl
wzrostu ziaren [110].

Wyniki wyznaczenia tekstury wyznaczono dlar ef | ek snwj wi nkszej i ntensy
dyfraktogramie 1 orientacji 111 i przedstawiono na Rys. 31.
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Tekstura — wyniki z wykorzystaniem reflekséw 111

Wzmochienie

Niepokryte

Pokryte

Rys. 31. Wyniki pomiaru teksturyd | a wszyst.kich pr - bek

XRD potwierdza istnienie silnejteksturyw ki erunku 111 dla wszystkich
Szczeg- gowa anal iw az aflieglunro Spcd Rysov@R) enkoreaiits poraiaru
wskazujer - wni eU, Ue najsilniejsza tekstura wystnipuj
czNstek SipBmigrumil.j sce

- 20 pm
Wzmocnienie

Powierzchnia prébki

Niepokryte

Rys.32. Wyni ki pomiaru tekKNstudymbdRawpr sbwy ochEbodmiejgcaw zal eUr
pomiaru.

323. Pomiar odpornoSci na zuUyci e
Pomi ar odpornoSci na zuUOyci e przeprowaidzono \
nanokrystalicznym niklu oraz c &iCeWyekcom apro- brk ancnh el
pomi ary za@adt aSkiaUBergUy cioaPkexgyok gadowy wyni k ska
rowka zuUycia za pomocN prRgst3d3l ometru przedstawi o
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L2 Zagtebienie H
"4 i
£ - ‘ !
£ 0
o Produkt Hm
zuzycia
b) Profil 1
£
2 (0mm ! 1 mm
] I ]
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L\\’
£ e
=1
o
Rys. 33. Rowek zuUyci a: a) obraz cagego rowka uzyskany przy po
Przedstawiony wynik pokazuj e, UOe testowana pr-b

rowka. Kol ej nym wi docznym el ementem zobrazowanej p o
ponad nominalnN powierzchniipir o(dawike mnzou Uyamar. a @Gcoz od

rowk i bydy czyszczone przed skanowaniem, ale czhn
zpowi er AZMymnikN EDS westktoacienkg warstwaludenipnego niklu. Widoczne

sN r-wnieU zaggfibienia w powierzchni, stgkkwmawdopod
trakcie polerowani a. W szczeg-IlnoSci moUe to

zakoEzenia elektroosadzania nie bygy Wecaldgkowi ci
uni knifncia wpgywu tych zaggnbie@® na wynik objnAto
by ga uSredni ona zg g5 bpooknoi Sair -rwo wk a

NaBgNd! Nie moUna odnal eRyb 34Fprzedst@wionoavginikiotdsta mi a .
zuUyci a
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a) 1.8 -

1,6 1m
1,44
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Rys.34. GgnbokoSi rowka zuUycia w zal eUndbari- - wilarziasvadItd Sciy St
i kompozytuNi-Si C z ¢z N@tbklampior220Ownani e dl a czySit@gzo cNziNsit kkaonmp olz yQnu

Uzyskanewynikid | a cz Nst eRys.244s Omenaj N, Ue zuUycie moUe

mniejsze dla pr - bki Z pokrytymi czNst kami Si C w
Wi dal r-wnieO, Ue dla kompozytu =z pokrytymi C
jednorodny r ozkgdad <czNstek, z mniejszN r-UnicN pom
wzmocnienia. Z powodu ni ewiel ki ej ostatecznej l'iczby |
cagkowitN pewnoSci N okreSlil trend-w dla tych
przegl Ndem | iteratury, zuUycie kompozytu spada
przekroczeni u mi ni mum zaczyna wzrastal, moUe nawet pr
Na Rys. 3dbpr zedstawi ono anal ogicznie wuzyskane wyniKk
czNstkami. Tutaj wpgyw pokrycia war.stwN ochronnN

Kompozyty z ni e ppooknroywtnyinei tcwoNsztRkit r e ndkolei, dimi ni mum
czNstek z pokryciem warstwN ochronnN wszystkie

zawartoSci okogdgo 1% Si, poniewaU rozkgad czNst ¢
najbardziej jednorodny.

Po pierwsze, por-wnanie wynik-w mindzy pr - bkami
zawartoSi Si CDwt yperz-yb kta@w hzar - wno ¢lroali ciee md ai@e |

naj winkszN a najmniejszN zawartoSci N dla cagej
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czNstkami. Jak i |l okalbwkeé dlaprowkachu@ypiokryty!
mniejzsninma®@bhrtoSci SicC.

Podstawowa obserwacja jest zgodna z wynikami literaturowymi[88] i k ompozyty maj N pe
maksi mum odpornoSci nhd ggdktoySd i er owkaj) mnw ef sakcj i
wzmocnienia. Dodani e mage,] il oSci wzmochienia drastyc:
czystego materiagu osnowy. Dal sze zwinkszanie z
zuUyaUedo osi Ngniecia minimum. Jeszcze winhksza
wgaSciwoSci trybologicznych.

3.3.  Wyniki - wytwarzanie - skala mikro
W tym podrozdziale zostanN przedbehwkomneo wyersitk
Zginania.

3.3.1. EBSD

Mapowani e EBSD wy k o nano mikostrakiery wnikluo Na &l 85n i a
przedstawiono wyni k mapowa n i-amecnienie odkdlizowanggm § Nc z e n
pod czNstkN SicC.

SiC

Kierunek narastania
warstwy Ni

SiC

Ni—duze
ziarna

Ni— mate
ziarna

LE = = = = =

Rys.35. Wyni k mapowani a EBSDwzmocpienig.Nczeni u osnowa

Uzyskany wynik pokazuj e, Ue ziarna <czNstki SiC
nanometrycznych rozmiar - - w, co jest w izgdoedzi e z
rozmiar ziaren niklu wyznaczono na 12-16 nm.
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Nastnnpnie dokonano por-wnania rozkgadu ziaren I
war st wN d evinikiprzeddsiawiono na Rys. 36.

R R B

2 3 o { .f‘ °a 2 : - ‘,'.'? -

s e v 8 SR N ',:
: y nie podgNczenia dla czNs
czNst Lab&d warstwy ochronnej b) pOyNcwems e

n x
>
D B
ho]
o
=~
-
<
~—

<
o

~ >

W obu przypadkach ziarna niklu w dalszej odl egg
jednak mapowani e EBSD pokazuj e, UOe mikrostruktura n
wzmocnienie z al e Uy od obecnoSc.iBeawmarstsyt oshyonnej zifrma aikin e |

przy czNstce SiC rosnN do rozmiaru okogdo 200 nm
okodgo 500 nm. Z kol ei, dl aksymaliygaodsérwowanywezmiart wN o c |
ziaren niklu to nawet 1000nmi  wi el koSi stefy zwi AkszoWiyddl zi ar
r-wnieO, Ue t evydsu (iep uzjiNa rdnosk gnaiden i e n a,casaggrajg, d gug o
U ednym z ¢egnnillkwlny stan chemiczny powierzch

3.3.2.  Wytwarzanie mikro-belek
Wyt warzanie mikro belek zostago wykonane trawien
procesu polerowania jonowego. MO%2®mxD®E2&mx maj N
513 0m( szerokoSi x gr.ubblSd ka @deajgolsé)ki dokgadne
pogoUenia czNstki zostagy dobrane tak, Ueby pog

objntoSci bel ki przechodzi o pr BekzkicaghN prawike
prostopadle do krawndzi pr - bki w celu amoUliwi
mi kroskopi. ity ma tcoenhouw ydeghu.g o S1 bel ki nie moUe by

ijest to typoswaywsandacddéwycd sondachAFM. Wyt worzenie kaUc
rozpoczyna sifHawdemgaupneygopRyN87/Ai wi ehpalUyNae t al
wysokiego pr Ndu ni e generujpotogtebyeh jlkrsawnddozki §
wyt rawi eni e mni.aNtamzegloow ppo Nrdeepnocesimu Uy t o 300 pH d oa

Rys.37Bwi doczne sN ostre kr awfhyazh ep prameatort ovla nvei Mz k
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Rys.37. R-Unica w uzyskanej geomet30dpABpel ki dla prNdu 3 nA (A

JednoczeSnie mniejszy prNd zmniejsza efekt powt
w okolicach miejsca trawieniai p r z y k Jegadzjawisk&przedstawiono na Rys. 38.

Rys. 38. Ef ekt ponownego osadzania na bei azany wygmgnagdoretria r awi eni &
belki; czerwmonyi o sadzony . materi ag

Dla pr-bek z czNstkami w £m betkinvykermramo ave fnagmemtachmi ar z e
czsNHN ek. Dla pr-bekm rzagaNsuzRNamkaljest w przekroj
Wykonano r-wni elUNtzedmi,iicti @k pally zobaczyl powierzec
szczeg-lnoSci pogdgNczenie miindzyi byAhs ttkoN swzcneoecgn:i
waUne, poni ewaU nieregularny ksztagt czNstek
szerokoSci mikrobel ki mogga powRrUny kg adniteakilejpr:z
zobrazowana na Rys. 39.
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Rys. 39. Zmi ana widocznej gseowanez mad d nipeng Nec zemzya zmni ej szani
A,B,C,D ukazujN tin samN belkn po kolejnych procesach pre
bel ki pomifidzy A i D wynosiio% objeol k2i0 Oninem.jp eSektail paw opsbrghl pNadebbweak
SEMiwystfApuje znaczny bgNd paral aksy.

u
CYy z
d

Wy mi ary bel ek zostagy Zzmi erzone przy pomocy z
(szerokoSi i dgugoSi) i prostopapiymk@Gadamwyk @$im
zostag przeBystd@&dwi ony na

6029 nm

Rys. 40. Wymiarowanie belkii Ai d gugo Si i szer oiksozSdr ockaogio wciagak o ta i dgugo
ko a do pogNawzmoenierse, ®issrecewao koSl . i gruboSl

Na przykgadzie 8Spetdwikdsdici bel kiOmzica w wyniku poa
od zaznaczenia znacokiolow moUe wynosil

Wynik dla kaUdej bel ki |jest pods$ wynikBkandwaniap o mi ar u
przegomu jest ograniczony do wymiar-w przekroju
NaRys.4lpr zedst awi ono wybtewokriiz om Nvindiokkruo z dogu (A), z
(CiD).
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Rys.41. Zdj ncia SEM wydkwh-wi aro&] omizidrd u y-BdC bio kD w

Przedstawiona belka zostadga wykonana GmNaompozyoc
zdjhciach widoczne |jest, Ue czNstka tworzy podst
pogNczeni evzmsamiwani e przebiega przez cagy prze
trawienia FIB to:

f br ak ma(wyrawiesiejhue zpoSredni o pod oraz nad bel kN
1T brak materiagu (wytrawienie) w znacznej odl e
1 nieznaczne zaokr Nglenie krawndzi, zar -wno be
T nieidealnie pgaska powierzchnia belki, w szc
T nieidealnie pgaski wolny koniec bel ki
W trakcie wytwarzania uzyskano r-wnieU bel ki, k
Jednym z przykgad-w sN belki, kt-re po uzyskani

cznSci Ni oraz SiC. Przykgdad belekzywckiiSceamiczh
pokazano na Rys. 44.
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Wy mi ary belek, kt-re nastinpnie pdabdaSno model owan
Tabela 5. Wymiary belek do dalszej analizy numeryczne;.

Nr belki | diugosé catkowita [nm] diugosé czesci Ni [nm] Wzgledna df[f]os‘.é czgéel Ni szerokosc [nm] | grubosc [nm]
Ni-SiC
1 6029 3155 52 946 910
2 7284 5471 75 1152 1172
3 6006 3799 63 1187 1000
4 5927 3339 56 1911 1000
Ni-Ni/SiC
1 6073 4482 74 1277 923
2 6041 2960 49 1045 1111
3 6041 2630 44 638 841
4 6041 3328 55 1248 871

Wy mi ary bel ekUnseNWydnoiSka rt o z wymagania wuzyskani
przekroju belki. Dal sze wytrawianie za pomocN FIB bygo p
zostago spegnione. Czasem nastinpowagSitCntdoo rel aty
naj winkszym przekroju). W skrajnym przypadku ni e
bel ka paospragdalyr - j 638 NmmheWly Slauwméenire U pogoUeni
pogNczerkacar wUmie IBddiane wartoSci zostagdgy wyznaczo.
dodali, Ue wymiar pogNczenia wzduOmdgugoSci bele

333. Przygotowanie eksperyment - -w zg

Opr-cz przygotowania mikro belek do eksperyment
wstnipne takie |jak:

f wytrawienie ostrza nano-indenterai za pomocN skupionejwionmi Nz ki |
cznSl materiagu ostrza tak aby uzyskal zako CE
oraz promieniu zaokr Ngleni a piogorwnwnwan ing no szt rs

przed i po wytrawieniu przedstawiono na Rys. 43.

Rys. 43. Por-wnanie ostrzy nanoindent.era przed (A) i po (B) tr

f kalibracja indentacji or az po diazt nosStcrizem przygotowanym wg
punktu wykonano indentacjn (odcisk referencyjny) w materiale osnowy, tak aby wynik
wggfibianiwa maseraagugi Afcioaj Mat edi awywni ku ze zg
rezultacie umoUl i wi a -przemieszcyesiktgko dleezgimagian i k - w s i |
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Por-wnawcze wyni ki Ryp.A4BgdNsd!awNiomomm@na odnal e
odwogani a.

500
400 /

=

=

5300

N

@

(o]

2200 * Przyktadowa belka

o * Pomiar podatnosci - miejsce 1
o * Pomiar podatnosci - miejsce 2

100+

o 02 04 o6 08 1
Przemieszczenie ostrza [um]
Rys.44. Por -wnanie i ndéesntCacjpiodmatnerSica s pdiwodowanej .geometri N

Mi ejsce pomiadpunzemzgwegczenigae dorzeustasionp napRysi at no Sc

45,

3\

'
Rys.45.Z2dj nscEM pr - bki z ostrzem indentera z zaznacz.onymi mi ej s
Wyni k wskazuje na winkszN podatnoSi (mniejszN s
indentacji na powierzchni pr - bki (miejsce 2), a

mniejsza ni U Nhapedmepwbel &t r myarmaeryc s t wyi reirkd-zw | ,
podat wp§ygiwa na uzys kpwembszzeneylwhélelsii heal e Uy go uwzgl
w dalszych rozwaUaniach. Jest to moUliwe albo po
zZ krzywejzegi @aszczenie, albo paeapgbeychmisgmil|l waij ur
zamodel owaniu fragmentu podatnej Sciany

9 stabilizacja nano-indentera i w cel u zmini mali zowani a pgyni
przemieszczenia (zmiany sygnagy ©przy braku ¢

pr - bkN) urzNdzenie pozostawagdgo w spoczynku
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zamontowaniu pr-bki oraz przed wykonaniem pon
mini malizacji bgndu pomiaru, zerowy sygnag si
tak aby umoUliwiil proporcjonalne uwzglindnien
pomiarowych.

3.4. Wyniki - charakteryzacja - skala mikro

W tym podrozdziale zostanN pekakawepwghinki zgjna
wy k r e s -pmenseszgzanie uzyskanych z nano-indentera.

3.4.1. Zginanie mikro-belek i obserwacja SEM

Obserwacja SEM zostaga wykorzystana w trakcie wy
trakcie zginania mikrobelek za pomocN nanoindete

przegomu. Wyt warzanie mikrobel eB.3.2zObsdrvagaow opi s an
trakcie zginania wumoUliwia pozycjonowani e ostr
Pokazuje r-wnied0, Ue pnknincie nastfipuje tak s
propagacij.i pnkninfncia, ani za pomo ctéizeTHM,wi airciejd| &
powr -t zamocowanego ko&a bel ki do pierwotnej p o
bel ki podlega tylko odksztagceniom spriaUystym, |
Bel ki, kt -re wytworzono zz8i Cwwzwamlorcymwak g @c k o aed

NaRys.46pr zedst awi ono zdjncia SEM w stanie po zginal

Rys.46. Zdj hcia SEM beWwkdogoppgiwiadbalk ,od® g -ry

Wi dok A opr-cz zamocowanego ko®Ea bel ki tworzone
miejsce odcisku referencyjnego ostrzem nanoindentera (a). Z kolei, widokBz g - ry pokazuj
geometriip o g Nc z e n i-wzmacsienie@@d zazwyczaj r-Unica mifndzy p
podstawy apunktemn aj bl i Uej wol nengo e l®@c & wynosi

Wi dok B pokazuje r-wnieUO, Ue czNstka SiC nie pod

3.4.2. Zginanie mikro-belek T wy n i k-przemiészczenie

Na Rys. 47 przedstawiono kolejne fazy eksperymentu zginania belki. Przed punktem A ostrze

przemieszcza sin do powierzchni bel ki, winc siga
i dal sze przemieszczanie ostrza powodujychi op-r b
kruchych pogd NezmdE nd emdvea piknifdncie w punkcie B
i ni owym wprdemiesaczenis N@ aat nrpaigteowny spadek si gy do z«
cagkowitego zerwania pogdgNczeni a. Zapis danych |
poprawek ze wzglndu na dryft termiczny (tu wykre
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Rys. 47. Wy n ipkenseszgzanie eksperymentu zginania belki.

Rys. 47 pokazuje r - wn$ 2lWm pomi ar owy . Stanowi on okogo 10
sygnadgu sigy. J e s tekspergmentgliiej wih e p efwn-odSjcoi . Pl@a mi ar ow
przejrzystoSci do przedstawienia wynik-w zasto:
krzywe).

NaRys.48pr zedst awi o nRpozemiegzozerieidla lselelgzaczystego niklu
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Dilugosé
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Rys. 48. Wy n i-phkzemieszczgrae dla czterech belek z czystego Ni.

Cztery bel ki zostagy wykonane tak, baywykresieJ n i | S i
cechy dla tych belek to nachyleniei gr ani ¢ az d |i endil peaneesiidélki orazd u Uy

zakres odkszt agcheernzi ap ndkida ssatt eadjecje nsiegy |l astyczne | «
por - wnaniu geometri.l bel ek przed iRyp49. zgi nani u.
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Odcisk

Rys. 49. ZdjAncie SEM wybranej bel ki z czystego Ni: a) przed zg

Na zdjnAciu pomindzy belkami sN widoczne pozost ag
zmniejszenia zjawiska ponownego osadzania przy trawieniu. Wi doczne sN r - wni el
bidNce wynikiem KeoflejtniN lobrsteymyacj N jest potwier
odcisku w miejscu madanipao soidjyyi Ndstnri zienmwi doczne
plastyczne belki.

Nastnpni e wykon poniary dla lElektydko z SiGiiebel ka wraz z podst
cagoSci by ga wyci it aWyw i & -pzesiiesgeaenie edia a3mbelek
przedstawiono na Rys. 50.

200+
1|~ Krzywa eksperymentalna belki SiC
Krzywa eksperymentalna belki SiC
11— Krzywa eksperymentalna belki SiC

N
o
i

W"/\_\r’ﬂ\/::j’:‘/_fwf\ J\/M)
e o
T
W
M/\/M
. W
.«M
0 : T T T
0 0,5 1 1,5 2
Przemieszczenie ostrza [pm]

=
o
?

Sita na ostrzu [y

5
i

Rys. 50. Wy n ipkensesz¢zanie dla 3 belek z czystego SiC.

W tym wypadku nal eUOy zauwa Oyil przebiegptylke énoowywi e Es t w
Zwi ikszaj Nc przemi eszczenkreheo ptirk naiddazdeypa Rya.no r - wr
51.
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Rys. 51. Zdjncia SEM bel ek SiC: a) widok n
zginane bel k. po pnikniAciu

6 przygotowanych

Dla dw-ch belek z czystego SiC pnhnknificie nastNpi
kt - ra pinkga w okodo 20% dJjugoSci mnsé$ eavj @ oce aNo wa
pomocN BeEIMki nieudane zawierajN w sobie cznSi Ni
wytrawianiaFIB. Ty ch bel ek nie uwzglndniono w dal szej an
Dl a bel ki | edn oynkaotnearnioa & o wenji eNJi ocdycki IN U8e @ bzc inNalteaE tia
przemieszczeniem. Dla ctlkotdélanoPci RpdetRa aama dane

200+
~ Krzywa eksperymentalna belki Ni - cykl 1
= Krzywa eksperymentalna belki Ni - cykl 2
2150 Krzywa eksperymentalna belki Ni - cykl 3
g 1 M\-J“\ i/jif:';::"vﬁ'ﬂ Wy
o 50 ,A},Mm’"ﬁ e
0 0,5 1 1,5 2 2,5

Przemieszczenie ostrza [um]
Rys.52. Cykliczne obci NUOanie bel ki Ni

Uzyskany wynik pokazuj e, Ue wraz z kol ejnymi cyl
pomimo liniowego zakresu w cyklu 1.
Nastfipni e zwgyiknoannaineo bel ek dwumateri agoRyg.83h. Wyni k

500 @ . Ni-SiC | Cg[um?] Ni-Ni/SiC | Cg[um2]
— Ni-Ni/SiC 1 4,1-10° 1 2,9-10°
P / 2 3,110 2 4,0-10°
3— 3 4,7-10° 3 3,3-10°
d('PU 4 2,8-10° 4 8,4-10°
v 4
03 04 0,5

Przemieszczenie [um]

Rys. 53. Wy n i-phzemieszczgrée dla belek kompozytowych bez warstwy ochronnej (Ni-Si C) oraz z war st
oc hr on-NiMsiC\oMkichwart oSci czynni k-9 geometrycznych C
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Uzyskane wyniki cechujN sifn duUOym rozrzutem, z

momencie phinknifncia belek. Jednym z powod-w sN r -
jedyny pow-d, wt edy cgbyyngrbingkw i g &, @nmp sniejszacsy iprzy C
zgamaniu (czyl:i dla najmniejszych belek).- Kol ejn
wzmocnienie r-Uny dla kaUdej belki. W dalszej c
tego czynnika pod uwagh. Ostatnim czyn$id ki em
pogNczeni a. MogN one wynikal z mi ej scowych zan
r-wnieUO zwr-cil uwagn, Ue mikrostruktura niklu w
iwielkoSIi ziaren i ich ugoUenie r - wnodpodiedzioUe mi ¢
belki.

3.4.3. Zginanie belek i wyniki AFM i pomiar przekroju

Celem pomiar-w AFM bygo uzyskanie chmury punkt -

bel ki . W nastiapnym kroku wuzyskanawyydnenawanéa punkt .
model u bel ki z eksperyment al n-wamockienie.tZaftoddre np @ gnN ¢
tego badania jest, Pekangienane ] bel ki propaguj eorag, UB wzdgu

twarde SiC w zamocowanym ko@& u nie zmienWa swoj ¢
trakcie prac nie zaobserwowano, abyto zagdoUeni e nie bygdo spednione.
Pomiary z wykorzystaniem AFM zostadgy wykonane p

Zzginani e. Ni e wszystkie bel ki zostagy wykorzyst e
czasami niemoUl iwe byJo cagkowite oderwanaie fra
Rys. 54.

Podstawa belki

Zamocowany
koniec belki

Wolny koniec
belki

400 nm

Rys.54. Zdj fncie SEM z widokiem na przegom.w belce bez oder wan
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Wy ni ki kol epoynchrkr gpkze@®mawi ono p cdowejbelkj. dl a pr z
W celu zobrazowani a z §ama nmjpiervbweykokano zpdrjziyc i ppo nSoEcM
(Rys. 55)

Rys.55. Zdj fAicie SEM zgdgamanej bel ki wraz z wy.miarami: a) widok

Zdj NRys.B5a pokazuje wymiary przekroju poprzeczneg:
zostanN wykorzystane zar - -wno do ngeanetliprzeMdusS bel ki
Zz AFMu. Rys. 56 przedstawia wynik pomiaru przy pomocy AFM. Skala koloru oznacza

wysokoSi w trzecim wymiarze (wzdduU dgugoSci bel

0,68

IOum

Rys. 56. Pomi ar geometrii przegomu: QGmk5 @yn)i kp opwointi kasr zue nAi FeM oobbrsazz
powi nkszenie obrazu b d) powi nkszenie obrazu ¢ o wymiarac
uzyskanego z SEM (Rys.56a) e) mapa poziomicowa uzyskanego o
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PoczNt kowoobz awgk & (Rgs. 56a).¢ nNa s t fibpanoi kelejnwgoraz mniejsze
obszary, tak aby zidentyfikowal wWysa3dprzedstaniaowi er zc
obszar o wymiarach r-wnych zmierzonym za pomocN

poprawnoSci wy k o rRgsn &6g oprzedstabia zdyskretyzowane izolinie 1

por - wrnRys. 3eoraz Rys.56f( zd j $SEMMjneo Una zauwaUyi, Ue prawy
mi ej scem najbardziej wystajNcym z przegomu, z ko
bel ki. R-wnieU r-Unica w wysokoSci pomindzy tynm
pomiarowego i wg pomiaru AFM wynosi 450 n m, a wg Ry bl 44OnmSEM (

R-Unica moUe wynikal z bgndu pomiaru znacznikier
nie ma tam wypafinedzgranukgnym punkt éoomadellk r awnd z
MES dane z AFM sN eksportowane w formaci e . XYZ,
(wysokoSi punkt-w na przegomie).

3.5.  Wyniki - metody numeryczne

3.5.1. Wygenerowany model

Przykgad model u wygenerowanego d | -avzmobnieriek i z
przedstawiono na Rys. 57.

Zageszczona
siatka 1

Zageszczona

siatka 2

Zageszczona

siatka 3
Rys.57. Wi dok z programu Abaqus wygener owan-swgnocnenedel u bel ki z
Model zawireirkal ccveNi Sdd wol nego ko@®ca, cznSl cer ami
oraz p-gsfern reprezentujNcN ostrze indentera za
obszary, gdzie siatka element -w skoE& zonych |jes
Zaghiszczahtzamocawarkebel ki w Scianie. Zagfiszczona Si
mo Ul i wego kont aktu bel ki z p-gsferN. Zagnszcz
wzmochienie. ZaghNszczenie wynika z potrzeby zape
tych newralgicznych miejscachsymulacj i . Zagnszczenie zostago zaim
stopniowe dopasowanie wielkoSci el ement - w. Naj
cajgego model u, wiyeglokwowS awilOy wa ntlnj paatyipbhy§od0d a3 wy
powierzchni zmniejszono rozmiar el emenOm&. DI a
kol ei zagfiszczenie siatki 3 (pogNczeniu) wynikag
z chmury punkt-w byg definiowany OnaMac twi zevg .- cTy
uwaghn, Ue metodol ogia generowania modelu pozwal a
krawndzi wolnego ko@® a do odleggoSci uzyskanej v
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naRys.58.Strefa kontaktu ma zawsze szeroko&iar: - wnN

ostrze jest umieszczone centralnie. OznaGma to,
i w zaleUnoSci od wynik-w-opomzarw eklse®ed y3neinck
obliczyl potrzebne odsunifncie ostrza. W ekspery
krawndzi bel ki z powodu ryzyka niekontrol owanego

Strefa
kontaktu

Odsuniecie
ostrza

Rys. 58. Widok na wolny koniec belkizest r ef N kontakt.u bel ki z ostrzem

Opr - cz zachowani a zewnntrznej geomet ri.i bel ki,
odwzorowanie doSwiadczal neRys. $eametdrsitia wp @& Mc zgerimn
przykdJadowego pogNczenia przed (a) i po (b) wygN

Rys.59. Wi dok na belkn: a) widoczna geometria pogNczenia b) o

PogNczenie ma dokgadnie takie same wsp-grziidne -

Wnzgy t worzN el ementy kohezyjne o] identycznych
Pokrywaj Nce sifi elementy tworzN pary d®Rysz®danych
pokazuje r-wnieU, Ue geomet r i aRysp6d{pNedstavionoa ni e

por -wnanie otrzymanego modelu z eksperymentalnN
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a)

b)

¢
—_

Rys. 60. Por - wnanie wygenerowanego modelu oraz zdj
widok z boku.

S EM: a)

Zdjncia SEM przegdomu pestksakzounjpN,i kldevag@o mevi rmoa t o
model u i ek sper yme nRys 60&) oraziod mzodu (Rys. GPb) r yws(k azuj e, 0]
odwzorowanie |est precyzyjne i przedstawia najw
doSwi adczRBys.i6@Bb.wi Maoczne jest r-wnieU uproszczone
kt -rej Z a mo ¢ o0 wia n mowofluepsotesu lieelndlogicznego wytwarzania nie ma

materiagu ani pod, aRys. 60 @malr -bwenlukjNe. bZe |l ko | ezi b oku
rozpocznciem zginania. Wi doczne na tymadlzadoj nci u s
o odpowiedni N odleggosi ostrza od krawidzi wol r

pogNczenia od zamocowanego ko Eca.
Podstawowe parametry symulowanych belek przedstawia Tabela 6:
Tabela 6. Wybrane parametry modeli belek.

. | Rozdzielczosé punktow | Liczba weztdw w | Liczba elementow | Odsuniecie | Wymiar pofaczenia wzdtuz
Nr belki w potgczeniu [nm] catym modelu w catym modelu | ostrza [nm] dtugosci belki [nm]
Ni-SiC
1 20 13357 56416 80 600
2 21 21270 92720 140 1200
3 27 22089 50357 160 1000
4 33 26095 60161 80 500
Ni-Ni/SiC
1 32 13801 60483 100 1000
2 22 15744 66395 120 2500
3 11 20303 84290 80 1500
4 13 16284 65306 100 1400
R-Unica w rozdzielczoSci punkt-w w pogNczeniu w
stagej l'iczbie punkt-w na | inifAn obrazu. Nie za
odpowi edni e] jakoSci . Liczba winzg-w i el ement
rozdzie | czoSci whnzgdg-w w pogNczeniu Wy ni ki pomi ar
koniecznoSi uwzglndnienia ich w model ach. Wy mi
pokazuje jak bardzo pogNczenia mogN sifn r-0Onil
powtarzalneu zyskani e pogNcze® np. zawsze blisko zamoc
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3.5.2. Zginanie uproszczonych mikro-belek

Po wykonaniu model.i wykonano szereg symul acij.i d
przyjntej geometwinigl p&ag Kec zemiua mil ki eélak przygoto
por -wnania z eksperymentem, a ich celeéem modt zr
wpgywal na mechani c.Pmyyotowahe olwe le kidfg unbl®@ & i pj zekr

1 Om x 1 Om. Kontakt ostrza z powiedz&khmiwNdhkel
wol negoWao®n&i brzegowe sN zadane w taki spos- b,
Scianie belki sN umocowane, a o<LzmAé Nizeaemiagsiaug :
od strony wol @Zefgol koEcaznSi SiC od zamocowanego

Pierwsze por - wnani e wyni k-w dotyczy Zzmi any p o (
prostopaddego do o-SiC.Wyé&lokianmo ®Nesxenuil acfNii zaczyna
pogNczenia w odleggdgoSci 1 Om od wolnego ko CEca
ostatnia symulacja posiada pogNczenie w odleggo:
tych dw-ch skrajnychnpRyg6llJe® przedstawi on

Cze$¢ Ni Czesc SiC

Rys.61. Por -wnanie modeaj igdzidgumo@Ndiz dinoewolneyaljbdampcewasegal 1

k o&ca

W pierwszym kroku przedstawiono symul acj e, w ki
pogNczeni-wzmesaomwani e. ZagdgoUono, Ue idealna wytr
naprfiUenia w parze element-w kohezyj nywdazzer osnN |
wzajemnym oddal ani emWyini ki y & h-przerivesionzmd dawch 9

modeli pokazano na Rys. 62.
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300,
1| * Dlugos¢ Ni: 1; Diugos¢ SiC:
1| = Dlugosé Ni: 2; Dlugosc SiC:
2504 - Dlugoéé Ni: 3; Diugoséé SiC:
+ Dlugosé Ni: 4; Dlugosc SiC:

1| - Dlugoéé Ni; 5; Dhugoéé SiC:
2004 . Dlugosé Ni: 6; Dlugosc SiC:

MW ROON W
.
.

= 1l Dlugoéé Ni: 7; Diugosé SiC: ..
2 50| - Dlugosc Ni: 8; Dlugoéé Sic: et
© 1| + Dlugosé Ni: 9; Dlugos¢ SiC: et L.
].D{Jt . P *
50+ ) {_::".._‘__ SR DD DD DU DI DU DU U SN PO
] g P10 T
L ae b
0 0,5 1 1,5 2

Przemieszczenie [pum]

Rys. 62. Wyniki symulacjii k r zy w@ rgiedna eszczenie ostrzadldd ai depbiede &G @ § «:

Wyni ki te wskazuj N, Ue sztywnoSi cagej belki ro
Wi doczne | est zmniejszenie wpgywu zawartoSci Si
wi docznN cechN tego por-wnania jest osiBkganie ¢
wzrostem dgugoSci cziSci i8iz6ejest2zliwd fitkesjz awpadret waiS aii  :
zawartoSci SiC dla ro9®sNayohNdgbgeBSwacpBNCna pod
wyni k-w jest zwi Ahkszani e sin odKk spztnae§zczenei a , dl «
przestaje byl liniowa wraz ze wzrostem dgugoSci
zal eUnoSci jest oczywi Scie winkszy modud Younga
W kolejnym kroku uwzglfidni dlhnei dial doezanpancgzNep,a §(Nec esel
zdefiniowane maksymalne Gepupsacasil Ngninfaei uv Ulenhiay

osJabienie podgNczeni aRysl68pmene dwt kwihazyomywmani e
nieidealnego pogdgNczenia dl a Owszzoyssttakdac ht a8k gdecobrrea n
dla skrajnego przypadku (najdguUsza czinSi SicC) n

3001

* Diugosé Ni: 1; Dhugosc SiC: 9

— nieidealne potaczenie

2504 | = Dlugosé Ni: 2; Dhugoséc SiC: 8

nieidealne potaczenie

Dtugosé Ni: 3; Dhugosé SiC: 7

200 nieidealne potaczenie

« Diugosé Ni: 4; Dhugosé SiC: 6
nieidealne potaczenie
Diugosé Ni: 5; Dhugosé SiC: 5
nieidealne potaczenie

+ Dhugosé Ni: 6; Dhugosc SiC: 4
nieidealne potaczenie
Diugos¢ Ni: 7; Diugosc SiC: 3
nieidealne potaczenie

* Diugosé Ni: 8; Dlugosc SiC: 2
nieidealne potaczenie

+ Diugosé Ni: 9; Dhugosc SiC: 1

— nieidealne potaczenie

T
-0,5

150

Sita [UN]

100

50

Przemieszczenie [pm]

Rys. 63. Wyniki symulacji i kr zy weprgiegna eszczenie ostrza dla 9 podjoUe E
nieidealnego pogNczeni a

DIla kaUde|j bel ki maksymal ne dopwszmxzz aolsnjea bri emri rel
r-wne. Naj szybciej pinkagy bel ki z pogNczeniem n:
obci NUenie, jednak r-Unice w maksymalnej sile
mniejsze niU dla najwifikszycrmi e ugwaSgii mSda Cz miWar it
zgoUonoSi obbHlazériewN z najdguUszymi cznSci ami
wykonal obliczenia aUOndpmemieszcEenm. Wz pazgpadky elek z2
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kr-tszN cznAnSci N SiC zmiany nast
wczeSniej
NastfApnie sprawdzono wpgdgyw wie

Przygotowano belki wg Rys. 64.

Dtugosé Ni: 5; Dtugos¢ SiC: 5

Dtugosé Ni: 9; Dtugosé SiC: 1

Przyblizenie potaczenia:

Rozmiar elementéw w potaczeniu:

0.05 pm

0.1 pm

npowagy t a

| koSci s i

0.01 pm

k

szybk

at ki

w

Rys.64. Wi dok roznpoagoUlwe GipaotgkNczieni a
| uzyskano dla idealnego pogdgNczenRyw.6Bastnpuj Nce
120_— Dlugosc Ni 5; Dlugosc SiC 5 - rozmiar siatki 0.1
1 Dlugose Ni 5; Dlugosc SiC 5 - rozmiar siatki 0.05
4| - Dlugosc Ni 5; Dlugosc SiC 5 - rozmiar siatki 0.01 . . . -
100 Dlugose Ni 9; Dlugesc SiC 1 - rozmiar siatki 0.1 . - . . * .
Dlugosc Ni 9; Dlugosc SiC 1 - rozmiar siatki 0.05 . . . . . . . . . . . .
|| - Dlugoéc Ni 9; Dlugosé SiC 1 - rozmiar siatki 0.01 .« *. - . . * .-
80 .
z .
3 .
© 60- .’
a * - [} . . L
401 " ...,.!_1_! e ¢t ¢ T ¢ * ® ¢ ¢ ¢
] . .
L] .
4 .- .
20_ 3 ..
e
...
-" T T
0 0,5 1 1,5 2
Przemieszczenie [um]
Rys. 65. Wyniki symulacjii k r zy we@ rgiedna eszczeni e ostrza dla 3 rozmiar-w si
Zaobserwowano brak wpdgywu wielkoSci siatki na sz
widoczny dopiero dla zakresu od granicy |l iniowo§
wartoSIi sigy w. z®bnasdsie, pwatieaue r-Unice wystifj
cziSci N Si cC.
Nastfipnie wykonano analogiczne symulacja dla nie
na Rys. 66.
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120, > -
1| * Dhugosc Ni 5; Dlugosc SiC 5 - rozmiar siatki 0.1

|| + Dlugosc Ni 5; Dhugos¢ SiC 5 - rozmiar siatki 0.05
1004| - Diugoéc Ni 5; Dugos¢ SiC 5 - rozmiar siatki 0.01

. ®
1/ — nieidealne polaczenie . * ", ‘_ ', . PRI LR
¢ Dlugosc Ni 9; Dlugosc SiC 1 - rozmiar siatki 0.1 . %" o
80| - Diugosc Ni 9; Diugoéc SiC 1 - rozmiar siatki 0.05 ar
—_ 1| - Dhlugosé Ni 9; Dlugosc SiC 1 - rozmiar siatki 0.01 .
Z 1 . . /"TEK\
e 60, nieidealne polaczenie }\\Q
£ A\
2.7} ' L ] [ ] L ] L
¢ .0 ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ ¢ 9 0 T 0
40- '
\\\\& o N
207 \;\}‘R‘,:}‘
ThEe— T -
-0,5 1 1,5 2

Przemieszczenie [um]

Rys. 66. Wynikisymulacjii k r zy we@ reiegna eszczenie ostrza dla 3 rozmiar -w si
pogNczeni a

Uzyskane wyniki pokazuj N, Ue wpgyw wielkoSci s
pogNczeniem jest nieznaczNcy. JednoczeSnie moUna
obliczenia numeryczne i dl a bel ek z naj mniejszN siatkN obl
znaczNco wczeSniej niU dla pozostagych przypadk:-
Kol ejne por-wnanie dotyczy pogNcze@® pjaskich, al
przedstawiono na Rys. 67.

Rys.67.Wynikisymu|acji'|'krzywepriie@naeszqzenie ostrza dla 5 przypadk: v
i deal nego i nieidealnego pogNczeni a

Przedstawione pogNczenia sN pgaszczyznami obr-co
geometri.i pgaskiego [ prostopadgego do 0Si bel
referencyjna geometria najszybcie]j ulomaczonap nkni Ac
kolorem turkusowym. Z drugiej strony, geometria czerwonani e pr zej awi a oznak ¢
Wskazuj dutVe, zOea c z egedmetriapao, § Noazppevodiujes t osunkowo wi ks
skgadni k obci NUeni a &arman anjaNaoreng e j ( keoa mzeytsrtina ) , r ¢
(geometriaturkusowa) , czy Sci sk ajdiewogad najbgrdziejkezysina).a

87























































































