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Streszczenie

Inspiracjag dla podjecia badan przeprowadzonych w niniejszej rozprawie byto zapetnienie luki
pomiedzy  badaniami  podstawowymi i  stosowanymi w  zakresie = powtok
wspotelektroosadzanych. Obszerna literatura dotyczgca tych powtok umozliwia zrozumienie
ich tribo-mechanicznych wiasciwosci, ale réwnolegle istnieje potrzeba polepszania tych
wiasciwosci.

W tej rozprawie zaproponowano modyfikacje procesu wytwarzania powtok kompozytowych
Ni-SiC w celu zwiekszenia ich odpornosci na zuzycie. Modyfikacja polega na wytworzeniu
dodatkowej, cienkiej, metalicznej warstwy ochronnej na czastkach SiC w procesie
chemicznego, bezprgdowego osadzania.

Gtéwne hipotezy badawcze w tej rozprawie sg nastepujgce:

e Warstwa ochronna na wzmochieniu zwiekszy odpornos¢ na zuzycie catej powioki
kompozytowej

e Warstwa ochronna na wzmocnieniu zwiekszy wytrzymato$é potaczenia osnowa-
wzmochienie

o Wytrzymatosc tego potgczenia moze zostaé wyznaczona poprzez potgczenie metod
eksperymentalnych i numerycznych

Procesy wytwarzania wykorzystane w tej pracy to chemiczne, bezprgdowe osadzanie niklu
oraz wspoételektroosadzanie powitok kompozytowych Ni-SiC. Nastepnie do charakteryzaciji
zastosowano skaningowg mikroskopie elektronowg, dyfrakcje rentgenowskg oraz test
odpornosci na zuzycie oraz test zginania mikrobelek. Test zginania mikrobelek sktadat sie z
eksperymentalnego zginania mikrobelek wytworzonych przy pomocy skupionej wigzki jonow,
pomiaru geometrii przetomu przy pomocy mikroskopii sit atomowych oraz zastosowaniu tych
wynikébw do modelu numerycznego przygotowanego przy pomocy metody elementow
skohczonych z elementami kohezyjnymi. Dodatkowymi technikami wykorzystanymi w tej
pracy sg nanoindentacja, spektroskopia z dyspersjg energii, dyfrakcje elektronéw wstecznie
rozproszonych oraz polerowanie mechaniczne i jonowe.

Gtéwnym wynikiem w tej rozprawie jest wzrost odpornosci powtoki kompozytowej Ni-SiC na
zuzycie spowodowany dodaniem warstwy ochronnej. Jednoczesnie warstwa ochronna nie
zwiekszyta wytrzymatosci potgczenia osnowa-wzmocnienie. Dodatkowo zaobserwowano
spadek wielkosci ziaren niklu wraz ze wzrostem zawartosci wzmocnienia w kompozycie,
wzrost wielkoéci ziaren niklu w otoczeniu czgstek wzmocnienia, w tym wpltyw warstwy
ochronnej na wielkosC ziaren. Kolejng obserwacjg jest zaleznos¢ wynikow zginania
mikrobelek od zamocowania obecna dla zakresu sprezystego.

Na podstawie wykonanych badan podsumowano, ze warstwa ochronna zapewnia
korzystniejszy rozktad czgstek wzmocnienia w kompozycie przez co wzrasta odpornosc¢ na
zuzycie, nawet przy spadku wytrzymatosci potgczenia osnowa-wzmaocnienie.



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:
e Protective layer on reinforcement will increase wear resistance of co-electrodeposited
composite coating
e Protective layer will increase matrix-reinforcement interfacial strength
o 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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Spis skrotow:

AFM - Mikroskopia Sit Atomowych (Atomic Force Microscopy)

BCC - Sie¢ Przestrzennie Centrowana (Body-Centered Cubic)

DFT - Teoria Funkcjonaléw Gestosci (Density Functional Theory)

EBSD - Dyfrakcja Elektronow Wstecznie Rozproszonych (Electron Backscatter
Diffraction)

EDS - Spektroskopia Dyspersji Energii (Energy Dispersive Spectroscopy)

E - Modut Sprezystosci (Elastic Modulus)

FEM - Metoda Elementow Skonczonych (Finite Element Method)

FIB - Wigzka Jonowa o Skupionej Wigzce (Focused lon Beam)

FCC - Sieé¢ Sciennie Centrowana (Face-Centered Cubic)

H - Twardos¢ (Hardness)

MMC - Kompozyt o osnowie metalowej (Metal Matrix Composite)

OM - Mikroskopia Optyczna (Optical Microscopy)

PVD - Osadzanie z Fazy Gazowej (Physical Vapor Deposition)

Rpi - réznica wysokosci najwyzszego wierzchotka i linii §redniej w i-tym profilu
wysokosci

Rp — $rednie Rp;

SE2 - Detektor Wtornych Elektronow (Secondary Electron Detector 2)

SEM - Mikroskopia Elektronowa Skaningowa (Scanning Electron Microscopy)

TEM - Mikroskopia Elektronowa Transmisyjna (Transmission Electron Microscopy)
UTS - Wytrzymato$¢ na Rozcigganie (Ultimate Tensile Strength)

WDS - Spektroskopia Dyspersji Fali (Wavelength Dispersive Spectroscopy)

XPS - Spektroskopia Fotoelektronow Rentgenowskich (X-Ray Photoelectron
Spectroscopy)

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

Naukowe badania podstawowe sg podejmowane dla wyjasniania zjawisk odkrywania praw
naukowych, bez bezposredniego nastawienia na praktyczne zastosowanie. Ich kontynuacjg
mogg by¢ badania stosowane, ktére koncentrujg sie na rozwigzaniu konkretnego problemu
technicznego lub aplikacyjnego, zazwyczaj w skali i warunkach laboratoryjnych. Inaczej
mowigc, zmierzajg one do wykorzystania wynikdéw w praktyce. Trzecim i ostatnim etapem tego
procesu sg badania wdrozeniowe, ktére polegajg na wykorzystaniu otrzymanych wczesniej
wynikéw w praktyce w skali i warunkach przemystowych. Ustalenie ostrych granic pomiedzy
tymi fazami bywa trudne, jednakze planujgc badania naukowe nalezy swiadomie decydowac,
w ktorym miejscu tego procesu znajdg sie rozwazane dziatania. Wybor ten wplywa na
zadawane pytania, stawiane hipotezy badawcze oraz wybierane metody.

Badania materiatowe mogg by¢ prowadzone w kazdym z trzech etapdw powyzszego
procesu. Na etapie badan podstawowych przyktadowe pytanie badawcze mogtoby brzmiec
»~Jaki mechanizm w rozwazanym materiale odpowiada za deformacje plastyczng?”. Na etapie
badan stosowanych powyzsze pytanie mogtoby sie przerodzi¢é w rozwazania bardziej
praktyczne: ,W jaki sposéb mozna zwiekszy¢ wytrzymato$¢ rozwazanego materiatu?” — w
szczegoblnosci jesli te rozwazania bylyby prowadzone w kontekscie konkretnego
wykorzystania tego materiatu (np. wat napedowy), z czego wynikajg warunki w jakich
rozwazamy to zwiekszenie wytrzymatosci (geometria, obcigzenie, warunki pracy). Faza badan
wdrozeniowych polega na kreatywnym dostosowywaniu wynikéw wczes$niejszych etapéw do
warunkow produkcji w danym kraju, zaktadzie czy dla danego rynku.

W powyzszym rozumieniu niniejsza praca sytuuje sie na granicy badan podstawowych
i stosowanych. Zaczynajgc od rozwazan podstawowych (,Jakie zjawiska zachodzg w
potgczeniu metal-ceramika w trakcie odksztatcania tego potgczenia?”) docieramy do pytan
typowych dla badan stosowanych (,W jaki sposéb zmieni¢ technologie wytwarzania, aby
polepszy¢ wiasciwosci mechaniczne materiatu kompozytowego?”), a nastepnie wracamy do
zakresu podstawowego (“Dlaczego wiasciwosci mechaniczne ulegty zmianie po modyfikacji
procesu technologicznego?”). Kontekst badan wdrozeniowych bedzie jedynie wspomniany
jako ogolne tto motywaciji dla tej pracy.

Z drugiej strony, funkcjonujac w polskim systemie naukowym nalezy réwniez zwrdci¢ uwage
na formalny podziat prawny wprowadzony ustawg z dnia 20 lipca 2018 roku Prawo o
szkolnictwie wyzszym i nauce. Zgodnie z powyzszym badania dzielimy na podstawowe i
aplikacyjne, przy czym wedtug w art. 4 ust. 2 pkt 1 badania podstawowe to “prace empiryczne
lub teoretyczne majgce przede wszystkim na celu zdobywanie nowej wiedzy o podstawach
zjawisk i obserwowalnych faktéw bez nastawienia na bezposrednie zastosowanie
komercyjne”. W tym sensie ponizsza praca jednoznacznie lezy w zakresie badan
podstawowych, gdyz zastosowanie komercyjne jest jedynie pewnym punktem odniesienia.

1.2. Motywacja

Gtéwng motywacjg podjecia tematyki potgczeh metal-metal i metal-ceramika w warstwach
kompozytowych jest che¢ zapetnienia luki pomiedzy badaniami podstawowymi i stosowanymi
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w zakresie powlok wspételektroosadzanych. Pomyst na zapetnienie tej luki polega na analizie
procesu technologicznego wytwarzania danego materiatu, zaproponowaniu jego zmian przy
zachowaniu sktadu chemicznego oraz zbadaniu wptywu tych zmian na wiasciwosci tribo-
mechaniczne pofgczen i catego kompozytu. Od strony badan podstawowych motywacjg jest
opisanie (ilosciowe i jakosciowe) mechanizmu zerwania potgczenia osnowa-wzmocnienie w
zaleznosci od procesu wytwarzania oraz préba zrozumienia wptywu wytrzymato$ci tego
pofgczenia (skala mikro) na odporno$¢ na zuzycie (skala makro). Od strony badan
stosowanych, motywacjg jest znalezienie sposobu na zwiekszenie odpornosci na zuzycie
materiatu, ktory jest stosowany w tym celu (handlowa nazwa Nikasil) przy zachowaniu jego
skladu chemicznego.

Kolejnym aspektem motywacji jest che¢ ulepszenia dotychczasowych rozwigzan problemu
wytrzymatosci potgczenie-osnowa przy jednoczesnym udoskonaleniu metod badawczych
stosowanych w tym celu. W szczegdlnosci, modyfikacja powierzchni wzmocnienia przed jego
dodaniem do kompozytu nie jest podejSciem nowym - stosowano je w kompozytach
spiekanych jako bariery dyfuzyjne. Jednakze w kompozytach wspételektroosadzanych
motywacja dla modyfikacji powierzchni jest inna - ochrona powierzchni wzmocnienia przez
potencjalnie negatywnymi (z punktu widzenia mechanicznego) skutkami niekontrolowanej
zmiany sktadu chemicznego tej powierzchni (np. utlenianie). W tym celu zastosowano fizyczne
osadzanie z fazy gazowej, co jest procesem drogim i wymagajgcym zaawansowanego
urzadzenia. Zatem kolejng motywacjg do wykonania tej pracy jest che¢ sprawdzenia procesu
chemicznego osadzania zamiast wspomnianego fizycznego osadzania. Jest to potencjalne
szybsze, tansze i fatwiejsze do przeskalowania do produkcji masowe;.

1.3. Zdefiniowanie tematu

W kontekscie tematu tej rozprawy doktorskiej stowo ,potaczenie” wydaje sie miec
kluczowe znaczenie. ,Potagczenie” jest tutaj traktowane jako kontakt, styk mechaniczny, co
moze mie¢ nature fizyczng lub chemiczng. Nie sg rozwazane ,potgczenia” magnetyczne,
jadrowe, ani grawitacyjne. Z kolei, modyfikacja potgczenia jest rozumiana jako czes$¢ procesu
wytwarzania materiatu zapewniajgca pewng kontrolowang zmiane w tym potgczeniu.
Wytworzony materiat jest powtokg kompozytowa, czyli caty system sktada sie z podtoza oraz
kompozytu, ktéry jest na to podtoze naniesiony. W tak okreslonym systemie mozna wyréznic
nastepujgce potgczenia:

(1) Potgczenie podtoze — warstwa kompozytowa w skali makro
(2) Potaczenie podtoze — warstwa kompozytowa w skali mikro:
a. Potgczenie podtoze — osnowa
b. Potgczenie podtoze — wzmocnienie
(3) Potaczenie osnowa — wzmochienie w skali mikro

Przez skale makro rozumie sie cechy dotyczgce catego kompozytu, przez skale mikro - cechy
dotyczgce pojedynczych czgstek wzmocnienia i ich najblizszego otoczenia.

W obu skalach mozna rozwazac takie wielko$ci tribo-mechaniczne jak m.in. twardos¢, modut
Younga, wytrzymatosC na rozcigganie, wytrzymatoS¢ na scinanie, odpornos¢ na zuzycie,
wspotczynnik tarcia (w danej parze tracej i zadanych parametrach otoczenia) oraz adhezja
warstwy do podfoza. Jednak zwigzek tych wtasciwosci w skali mikro i makro nie jest oczywisty.
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Inaczej mowigc, wartoS¢ makro-wytrzymatosci na rozcigganie warstwy kompozytowej zalezy
w nietrywialny sposéb od mikro-wytrzymatosci na rozcigganie poszczegodlnych sktadowych
materiatu.

W tej pracy wytworzono warstwy kompozytowe nikiel-czgstki weglika krzemu na podiozu z
miedzi metodg wspotelektroosadzania. Modyfikacja potgczenia metal-ceramika (Ni-SiC)
polegata na dodaniu do procesu wytwarzania etapu pokrywania czgstek ceramiki SiC cienkg
powtokg z niklu metodg chemicznego, bezprgdowego osadzania. W badaniach skupiono sie
na potgczeniu osnowa-wzmocnienie (wytrzymatos¢ tego potgczenia - skala mikro) oraz
wiasciwosciach tribo-mechanicznych powtoki kompozytowej w skali makro (odpornos¢ na
zuzycie).

1.4. Struktura pracy

Struktura pracy jest nastepujgca: w Rozdziale 1 przedstawiono stan wiedzy o warstwach
kompozytowych dotyczgcy procesdw wytwarzania, struktury oraz wtasciwosci mechanicznych
ze szczegolnym uwzglednieniem wspételektroosadzonych kompozytéw nikiel-weglik krzemu
(Ni-SiC). Przedstawiono rowniez podstawy metod numerycznych wykorzystanych w tej
rozprawie. Ponadto, opisano istniejgce problemy oraz luki w stanie wiedzy, wybrano i
zdefiniowano zagadnienia, ktorych probe rozwigzania podjeto w ponizszej pracy. Rozdziat 1
konczy sie postawieniem hipotez badawczych. W Rozdziale 2 przedstawiono szczegétowe
metody eksperymentalne i numeryczne i ich parametry dla wykonanych badan. W Rozdziale
3 przedstawione sg wyniki tych badah. W Rozdziale 4 przeprowadzono dyskusje i wyciggnieto
wnioski na podstawie aktualnego stanu wiedzy oraz uzyskanych wynikéw. Catg rozprawe
konczy Rozdziat 5, na ktéry sktada sie podsumowanie wraz z wyznaczeniem kierunku dla
kontynuacji badan oraz komentarzem jakich btedéw nalezy wystrzegaé¢ sie w przysztosci
realizujgc badania w zblizonej tematyce.

1.5. Stan wiedzy

W ponizszym rozdziale zostang przedstawione podstawowe pojecia i wyttumaczone ich
Znaczenie zwigzane z rozprawg. Zostanie opisany réwniez aktualny stan wiedzy tworzacy
kontekst niniejszej pracy.

1.5.1. Stan wiedzy - badania o zakresie podobnym do
rozprawy

W ponizszym podrozdziale przedstawione zostang badania tworzgce kontekst dla tej pracy.

1.5.1.1. Elektroosadzane kompozyty metal — ceramika —

wiasciwosci tribo-mechaniczne
TwardosC jest powszechnie mierzonym parametrem mechanicznym materiatow. Dla
kompozytu wynik liczbowy zalezy przede wszystkim od materiatu osnowy i wzmocnienia. W
przypadku wzglednie miekkiej osnowy metalicznej i twardych czgstek wzmocnienia obserwuje
sie wzrost mierzonej twardosci wraz ze wzrostem zawartosci wzmocnienia. Zestawienie
przyktadowych wynikéw z literatury przedstawiono na Rys. 1.
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Rys. 1. Zaleznosc¢ twardosci od zawarto$ci wzmocnienia w kompozytach [1], [2], [3], [4], [5], [6]

Warto jednak zwrdci¢é uwage, ze sg to deklarowane wyniki twardosci dla catego kompozytu.
Nie jest jasne jak zmienia sie twardos¢ samej osnowy w zaleznosci od obecnosci czgstek
wzmocnienia. Dodatkowo przedstawiono zakres przewidywanych twardosci uzyskany za
pomocg podejscia tzw. rule of mixtures (reguta mieszanin) zaktadajgcy jednolite naprezenia
(dolne oszacowanie) oraz jednolite odksztatcenia (gérne oszacowanie)[7] .

Co wiecej, czesto nie jest jasne, czy parametry pomiaru indentacji zapewniajg wtasciwe
usrednienie wyniku. Inaczej mowigc — czy wielkos¢ i gtebokos¢ odcisku jest wystarczajgco
duza w stosunku do wielkosci czgstek. Problem ten zostat przedyskutowany w pracy [8],
niestety jedynie w zakresie symulacji. W pracy[9] zastosowano czastki o wielkosci 100 nm,
a gtebokos¢ odcisku wynosita zaledwie 1300 nm. Dla kompozytu uzyskano zwiekszenie
twardosci wzgledem prébki z samego materiatu osnowy. Dalsze zwiekszenie twardosci udato
sie uzyska¢ w wyniki dodatkowej obrobki cieplnej. Z kolei w pracy[10] zastosowano pulsowe
wspoételektroosadzanie. Umozliwito to zwiekszenie zawartosci SiC w kompozycie. Co wiecej,
poczatkowo zaobserwowano zwigkszenie twardosci kompozytu wraz ze wzrostem tej
zawartosci. Jednak dla wiekszych wartosci zawartosci, twardos¢ zaczeta male¢. Zostato to
wyttumaczone przejsciem od efektu Halla-Petcha do odwrotnego efektu Halla-Petcha. Jest to
o tyle ciekawe, ze zmiana twardosci kompozytu jest ttumaczona zmiang twardosci osnowy (z
powodu zmiany wielkosci ziaren). Wydaje sie, ze rzeczywisto§¢ moze by¢ bardziej
skomplikowana, poniewaz jednoczesnie wystepuje dyskutowany efekt, ale réwniez nadal
nastepuje rosngce umocnienie Orowana. We wspomnianej pracy przeprowadzono rowniez
obserwacje TEM potagczenia osnowa-wzmocnienie zauwazajgc, ze pozbawione jest ono
porowatosci i peknie€ i wskazujac, ze przyczynia sie to dobrych wtasciwosci mechanicznych.
Niestety nie porownano potgczen dla roznych prébek, rowniez nie przeprowadzono pomiaréw
mechanicznych tych potgczen. W pracy[l] zwrdécono uwage na wzajemne powigzanie
zawartosci czgstek oraz rozdrobnienia mikrostruktury osnowy. Dodatkowym elementem
wykazanym w tej pracy jest udowodnienie, ze umocnienie Orowana jest bardziej korzystne
dla mniejszych czgstek wzmocnienia przy takiej samej zawartosci wzgledem kompozytu z
wiekszymi czgstkami ze wzgledu na mniejszg odlegto$¢ miedzy tymi czgstkami, co moze
dodatkowo utrudnia¢ poslizg dyslokacji i zapewnia¢ dodatkowe umocnienie. Kolejng pracg, w
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ktorej wskazano na te zaleznosc jest [11] , gdzie przygotowano hybrydowy kompozyt Ni-W-
SiC. Zastosowanie mieszaniny mikro- i nhano- czgstek wzmocnienia zwiekszyto twardosg¢,
jednoczesnie pokazano, ze zty dobor zawarto$ci i proporcji tej mieszaniny moze spowodowac
spadek twardosci nawet ponizej referencyjnej twardosci materiatu czystej osnowy.
Ostatecznie w pracy [12] zastosowano zmodyfikowang metode Clyne’a do przewidzenia
twardosci na podstawie wptywu wielkos$ci ziarna, gestosci dyslokacji, umocnienia Orowana i
zawartosci czagstek. Podsumowano, ze zawartos¢ czgstek ma kluczowe znaczenie dla
twardosci kompozytu. Nie brano pod uwage jakosci i parametrow mechanicznych potgczenia
osnowa-wzmaocnienie.

Kolejnym czesto mierzonym parametrem mechanicznym materiatéw jest
wytrzymatos¢ na rozcigganie. Jednakze w przypadku elektroosadzanych kompozytow nie jest
to typowy test ze wzgledu na koniecznosé¢ usuniecia podtoza, na ktéorym osadzony jest
materiat. Z jednej strony mozna osadzi¢ warstwe na tyle gruba, zeby nastepnie przy wycinaniu
prébki odcig¢ réwniez podtoze [13] , z drugiej strony mozna wytrawi¢ chemicznie podioze [14]
. Wadg pierwszego rozwigzania jest koniecznos$¢ uzyskania wystarczajgco grubej warstwy,
aby ciecie byto mozliwe, przy czym mikrostruktura i wtasciwo$ci mogg sie zmienia¢ wraz z
narastaniem grubosci. Jednym z przyktadow moze by¢ malejgca zawarto$¢ czgstek
wzmocnienia w elektrolicie w wyniku wspétosadzenia, co moze spowodowaé mniejsza
zawarto$¢ czgstek w gérnych czesciach warstwy. Drugg wadg tego rozwigzania jest
wprowadzenie znacznym naprezen w wyniku ciecia. Wadg drugiego rozwigzania jest
koniecznos¢ zapewnienia selektywnoéci trawienia — nalezy usungé¢ podioze nie naruszajgc
badanej warstwy. Nie bedzie to mozliwe dla dowolnej pary materiatow podioze-warstwa. Nie
mniej, nalezy zwrdocic uwage, ze dla kompozytdw metal-czgstki ceramiki uzyskuje sie
zmniejszenie wytrzymatosci na rozcigganie w wyniku dodania czgstek do materiatu czystej
osnowy, a nastepnie wiasciwosci pozostajg na wzglednie stalym poziomie lub wrecz dalej
spadajg [15] . Duze znaczenie dla wiasciwosci na rozcigganie ma dobra dyspersja czgstek w
kompozycie, tak aby unikng¢ duzej koncentracji naprezen [16].

Nastepnym wiasciwoscig, wazng z punktu widzenia tej pracy, jest odpornos¢ na
zuzycie. Niestety ze wzgledu na mnogos¢ parametréw tego pomiaru zazwyczaj trudno jest
poréwnywacé wyniki roznych prac bezposrednio, jednak literatura w tym temacie jest bardzo
bogata. Przede wszystkim nalezy zauwazy¢, ze dodanie nawet niewielkiej ilosci twardych
czgstek wzmocnienia bardzo obniza zuzycie wzgledem czystego materialu osnowy.
Zawarto$¢ wzmocnienia okoto 1% moze prowadzi¢ az do dziesieciokrotnego zmniejszenia
zuzycia [17]. Jednakze dalsze zwiekszanie zawartosci wzmocnienia nie prowadzi do
proporcjonalnego zmniejszenia zuzycia. Zalezno$¢ ta prawdopodobnie osigga minimum, po
ktérym dalsze zwigekszanie zawartosci prowadzi do wzrostu zuzycia. W skrajnym przypadku
moze nastgpi¢ nawet osiggniecie zuzycia wiekszego niz dla materiatu czystej osnowy. W
niektorych badaniach nie obserwuje sie wzrostu zuzycia [18] , aczkolwiek potozenie
wspomnianego minimum moze zaleze¢ od duzej liczby czynnikéw i dla niektérych par tracych
minimum moze leze¢ poza zakresem badanych zawartosci wzmocnienia. Co wigecej, taka
sama zawartos¢ wzmocnienia w kompozycie moze prowadzi¢ do réznej odpornosci na
zuzycie w zaleznosci od parametrow osadzania [19] czy wielkosci czgstek [20]. Jednym ze
sposobow na zwiekszenie odpornosci na zuzycie jest rbwniez zastosowanie pulsacyjnego
osadzania[21] , ktére prowadzi do bardziej rownomiernej dyspersji czgstek oraz zmniejsza
Ziarna osnowy.

Nastepng wtasciwoscig jest wspoétczynnik tarcia slizgowego. Podobnie jak zuzycie, tarcie
zalezy od duzej liczby czynnikéw. Najbardziej ogdlnie mozna je podzieli¢ na parametry
materiatowe (przede wszystkim wiasciwosci osnowy i wzmocnienie, ale réwniez rozmiar,
ksztatt i zawarto§¢ wzmocnienia), mechaniczne (rodzaj geometrii pary tracej, obcigzenie,
predkos¢) i fizyczne (temperatura, wilgotnos¢ i srodowisko)[22] . Dodatkowo, z jednej strony
mamy model tarcia Bowdena i Tabora (1950) oraz pochodne, ktére probujg opisac tarcie za
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pomocg podziatu tarcia na czes¢ adhezyjng oraz odksztatceniowg[23] . Z drugiej strony
istniejg modele statystyczne, dzieki ktérym mozna oceni¢ wplyw poszczegdlnych sktadnikdw
na ostateczny wspotczynnik tarcia. Metody wykorzystywane w tych modelach to: metoda
Taguchi[24] , model powierzchni odpowiedzi [25] , sieci neuronowe [26] , czy analiza wariancji
ANOVA [27]. Podobna analiza moze by¢ stosowana réwniez do projektowania materiatéw
[28]. Przy tarciu nalezy rowniez zwrdci¢ uwage, ze wraz ze zmniejszaniem skali pomiaru
rosnie znaczenie sktadowej adhezyjnej w parze trgcej. Oznacza to, ze dla pomiaréw w skali
mikro zdarza sie, ze wartoS¢ wspotczynnika tarcia wielokrotnie przekracza wartos¢ 1.
Wskazuje to réwniez na fakt, ze podstawg do analizy wynikow tarcia jest wykonanie pomiarow
adhezji (wptywa na skladowg adhezyjng) oraz twardosci (wptywa na sktadowag
odkszatceniowa).

1.5.1.2. Elektroosadzane kompozyty metal — ceramika —
powierzchnie miedzyfazowe

Rozwazajgc wiasciwosci elektroosadzanych kompozytow nalezy mie¢ na wzgledzie fakt, ze
zalezg one od zjawisk zachodzacych na powierzchniach miedzyfazowych oraz w ich poblizu.
W trakcie wspodtelektroosadzania oraz dla gotowego materiatu kompozytowej warstwy mozna
wyroznic kilka takich powierzchni. W trakcie osadzania elektroda jest zanurzona w elektrolicie,
w ktérym rozproszone sg czgstki ceramiczne. Istnieje wiec powierzchnia miedzyfazowa (1)
czgstka-elektrolit oraz (2) elektroda-elektrolit. Z kolei po wytworzeniu warstwy mamy do
czynienia z powierzchniami miedzyfazowymi (3) ceramika-osnowa oraz (4) podtoze-osnowa.

1.5.1.2.1. Powierzchnia  miedzyfazowa  czgstka-
elektrolit

Mechanizm wspotosadzania czgstek z elektrolitu w warstwie elektroosadzanej uchodzi za
skomplikowany [29], jednakze panuje zgoda co do zjawisk zachodzgcych na powierzchni
miedzyfazowej czgstka-elektrolit zanim zajdzie wspoétosadzenie tej czastki. Po pierwsze,
dodanie czgstek do elektrolitu skutkuje otoczeniem tych czgstek przez jony. Szczegdty tego
procesu zalezg od wiasciwosci powierzchni czastek, w szczegdlnosci dodanie do elektrolitu
Srodkéw powierzchniowo czynnych polepsza gestos¢ jondw na powierzchni czastki. Jest to
zjawisko polepszajgce dyspersje czgstek zarbwno w elektrolicie, jak i osadzanej warstwie. Po
drugie, w ten sposob natadowana czgstka zbliza sie do katody. Gtéwnie za pomocg dyfuzji,
ale w przypadku mieszania elektrolitu sity hydrodynamiczne majg kluczowe znaczenie. Do
zblizeniu sie czgstki na odlegtos¢ mniejszg niz szerokos¢ elektrycznej warstwy podwdjnej
nastepuje adsorpcja, gdzie czgstka jest blokowana w osadzajgcej sie warstwie metalu [30] .
Wynika z tego, ze wiasciwosci powierzchni czgstki sg kluczowe dla jakosci powstatego
potgczenia czgstka-warstwa. Mierzalnymi wielkosciami opisujgcymi wiasciwosci powierzchni
sg zwilzalnos¢ oraz potencjat elektrokinetyczny.

Zwilzalnos¢ czastki przez elektrolit okresla hydrofobowosc¢ lub hydrofilnos¢ czgstki. Czastki
hydrofilowe z tatwo$cig sg otaczane czgsteczkami wody, w efekcie w trakcie wspétosadzania
woda (elektrolit) znajduje sie pomiedzy powierzchnig elektrody, a czgstkg i powoduje
osadzanie metalu. Skutkiem tego czastka jest wypychana przez narastajgcg warstwe od
elektrody. Odwrotne zjawisko ma miejsce dla czgstek hydrofobowych — zblizenie sie czgstki
do elektrody powoduje wypchniecie cieczy z przestrzeni pomiedzy elektrodg i czagstka.
Czagstka zostaje obudowana narastajgcg metaliczng warstwg, a wspomniana przestrzen
tworzy porowato$¢ [31] .
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Z kolei potencjat elektrokinetyczny jest miarg liczby jondw zgromadzonych na powierzchni
czastki zanurzonej w elektrolicie. Wykazano, ze potencjat ten mozna zwiekszy¢ poprzez
dodanie Srodkow powierzchniowo czynnych do elektrolitu [3]. W rezultacie uzyskano
zwiekszenie zawarto$ci wzmocnienia w kompozycie oraz zwiekszenie mikrotwardosci i
odpornosci na zuzycie. Jednoczesnie wykazano, ze s$rodek CTAB (bromek
heksadecylotrimetyloamoniowy) miat rowniez wplyw na strukture osnowy i zmieniat
znieksztatcenie sieci krystalicznej, co prawdopodobnie réwniez wplyneto na zmiane jej
wiasciwosci trybo-mechanicznych.

Nastepnym zjawiskiem, ktére nalezy wzigé pod uwage przy analizie powierzchni
miedzyfazowej czastka-elektrolit jest mozliwo$é wystgpienia reakcji chemicznych. W pracy
[32] pokazano, ze hydrofobowe czastki SiC poddane utlenianiu w H.O, zmniejszajg swojg
zwilzalnosé, co w rezultacie zmniejsza ilos¢ SiC wspotosadzonego w warstwie kompozytowej.
Co wiecej, zastosowanie HF do usuniecia utlenionej warstwy w duzej mierze przywraca
wiasciwosci SiC sprzed ultenienia. Pokazano rowniez, ze wiasciwosci modyfikowane;
powierzchni SiC sg dalekie od typowych wiasciwosci SiO2, co wskazuje, ze warstwa utleniona
jest bardzo cienka oraz sktada sie z réznych produktéw utleniania SiC. Potwierdzono to za
pomocg pomiaru XPS. Obliczono rowniez, ze grubos¢ warstwy produktéw utleniania nie
przekracza 2 nm, nawet dla bardzo dlugich czaséw ekspozycji czastek na czynnik silnie
utleniajgcy (ponad 4 godziny). Co wiecej, oprocz istnienia zwigzkdw typu SiOxCy na utlenione;j
powierzchni, w pracy [33] wykazano réwniez obecnos¢ grafitu. Wedtug autoréw wspomnianej
pracy grafit ma by¢ odpowiedzialny za czesSciowe przeciwdziatanie zmianie w kierunku
hydrofilnosci z powodu obecnosci SiO, na powierzchni jako produktu utleniania. Oprocz
zastosowania ulteniacza w postaci w202, Wykazano bardzo podobne efekty dla SiC
zanurzonego w kapieli do elektroosadzania typu Wattsa (w elektrolicie). Aczkolwiek
udowodniono réwniez, ze efekt utleniania w podwyzszonej temperaturze powietrza jest rézny
od utleniania w kapieli [34].

Z kolei, z punktu widzenia tej pracy wytworzenie grafitu na powierzchni czgstek SiC w
elektrolicie moze powodowac zmniejszenie wytrzymatosci mechanicznej potgczenia osnowa-
wzmocnienie w wspotelektroosadzonym kompozycie Ni-SiC.

1.5.1.2.2. Powierzchnia miedzyfazowa elektroda-

elektrolit

Tuz przed rozpoczeciem procesu elektroosadzania istnieje powierzchnia miedzyfazowa
elektroda (katoda bedgca przygotowanym podiozem dla warstwy osadzanej) — elektrolit.
Warto zauwazy¢, ze moment rozpoczecia osadzania oznacza pojawienie sie warstwy metalu
osadzanego, co zmienia ukfad powierzchni miedzyfazowych. Szczegdétowe zjawiska
zachodzagce w tym obszarze (warstwy podwodjnej) sg celem szczegdtowych
elektrochemicznych badan [35] . W pracy[36] zaprezentowano metode pomiary sit w
rozwazanej powierzchni miedzyfazowej przy uzyciu AFMu, szczegdtowy przeglad prac w tym
temacie mozna znalez¢ w [37]. Z punktu widzenia tej pracy wazne obserwacje powierzchni
miedzyfazowej elektroda-elektrolit to fakt odwzorowania podtozona przez osadzang warstwe,
nawet dla bardzo skomplikowanej geometrii [38] ; dopasowanie sieci krystalicznej osadzanej
warstwy do podtoza, a nastepna zmiana sieci do preferowanej przez osadzany materiat
(rowniez zalezne od parametrow procesu)[39] , wzrost chropowato$ci wraz ze wzrostem
grubosci warstwy [40] ; wptyw pH elektrolitu na wiasciwosci warstwy [41] . Co wiecej, sktad
samego elektrolitu jest dobierany w zaleznos$ci od potrzeb[42] [43] .
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1.5.1.2.3. Powierzchnia  miedzyfazowa  czgstka-
osnowa

Powierzchnia miedzyfazowa czgstka-osnowa jest gtbwnym obszarem zainteresowania
niniejszej pracy, w szczegolnosci jej wytrzymatosé mechaniczna. Do czynnikéw, ktére nalezy
wzig¢ pod uwage naleza:

e Sktad chemiczny powierzchni:
Sktad chemiczny na powierzchni czgstki z powodu kontaktu z elektrolitem moze sie rézni¢ od
nominalnego sktadu czastki. W przypadku obecnosci utlenionej powierzchni Scisle nalezatoby
rozwaza¢ dwie powierzchnie miedzyfazowe: czgstka-warstwa utleniona oraz warstwa
utleniona-osnowa.

o Warstwa ochronna
Sktad chemiczny powierzchni moze rowniez zosta¢ zmieniony przez dodanie warstwy
ochronnej. Poczatkowo warstwa ochronna byta zastosowana jako bariera przeciw dyfuzji
miedzy osnowg a wzmocnieniem w trakcie obrobki cieplnej kompozytu[44] . Znalazta rowniez
zastosowanie jako bariera przeciw dyfuzji w procesie spiekania [45] . W kontekscie
zwiekszania wytrzymatosci potgczenia w elektroosadzanych kompozytach warstwa ochronna
zostata zastosowana w pracy [46] .

¢ Kierunek narastania warstwy
W pracy [47] pokazano, ze sposob narastania warstwy metalu wokét czastki zalezy od
zwilzalnoéci tej czastki przez elektrolit oraz dzieki zastosowaniu osadzania warstw
kanapkowych udowodniono, ze kierunek przyrostu warstwy zalezy od obecnosci czgstki. Tuz
pod czgstkg powierzchnia warstwy jest styczna do kulistej czgstki, natomiast powyzej warstwa
rosnie szybciej w poblizu czgstki i jej powierzchnia w efekcie jest wzdluz promienia. W
przypadku hydrofobowych czgstek nie zaobserwowano porowatosci na catej powierzchni
miedzyfazowe;.

e Geometria
Powyzej cytowane badania bralty pod uwage czastki kuliste w celu uproszczenia analizy
zjawisk zachodzgcych w trakcie wspotosadzania. Typowy proszek SiC nie jest kulisty. Mozna
go opisac jako wielosciany o ostrych krawedziach. Zdjecie SEM przekroju elektroosadzonego
kompozytu Ni-SiC z pracy [46] wskazuje, ze geometria czagstki wptywa na osadzanie —
zastosowanie hydrofobowych czgstek SiC powinno zapewni¢ osadzenie metalicznej warstwy
wokét czagstki, ale w przytoczonej pracy pokazano, ze powierzchnia miedzyfazowa moze by¢
porowata. Réwnolegle opracowano metode pomiaru wytrzymatosci w kierunku normalnym
pofgczenia osnowa-wzmocnienie, w ktérej geometria tego potgczenia jest sprowadzana do
rzeczywistego pola powierzchni przetomu prébki zmierzonego za pomocg mikroskopu
optycznego [48]

e Struktura krystaliczna
W celu zbadania zachowania materiatow w skali pojedynczych atomdéw przeprowadzane sg
Zaawansowane obliczenia numeryczne [49] . Symulacje DFT dla potgczenia Al-SiC w pracy
[50] wskazujg, ze na poziomie atomowym obecnos¢ wakansu, atomu Si lub C w potgczeniu
z Al wptywa na warto$¢ adhezji, modutu Younga i innych wtadciwosci mechanicznych dla
idealnych (lub quasi-idealnych) monokrysztatow. W praktyce eksperymentalnej osnowa jest
nieidealnym polikrysztatem, w tej pracy ziarna sg rozmiaréow nanometrycznych. Dodatkowo,
osnowa jest zanieczyszczona atomami zwigzkdéw obecnych w roztworze takimi jak B, S, Cl,
K. Czastki SiC sg czesto rowniez nanokrystaliczne. Ponadto, w osnowie obecne s3g
naprezenia wewnetrze spowodowane roznicami w sieci krystalicznej podtoza i warstwy,
obecnoscig czastek SiC oraz poréow z uwiezionym wodorem i innymi zjawiskami
powodujgcymi obecnos¢ dyslokacji [51], [52]. Powyzsze czynniki mogg wptywa¢ na
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mechaniczne zachowanie potgczenia. W tej pracy nacisk pofozony jest na mikroskalowe
badania rzeczywistego kompozytu, w rezultacie wynik wytrzymatosci potgczenia w scistym
znaczeniu nie bedzie wytrzymatoscig potgczenia Ni-SiC.

1.5.1.2.4. Powierzchnia  miedzyfazowa podtoze-
oshowa

Za wiasciwosci kompozytu odpowiadajg wiasciwosci osnowy, wzmochienia i ich potgczenie.
Podobnie w uktadzie podtoze-powtoka na wtasciwosci catosci wptywajg wlasciwosci podtoza,
powtoki i ich potgczenie. Zatem powierzchnia miedzyfazowa podtoze-osnowa jest wazng
czescig ukfadu podioze-powtoka i z punktu widzenia potencjalnych zastosowan powtok
kompozytowych Ni-SiC nalezy réwniez zadba¢ o zwigkszanie wytrzymatosci mechanicznej
pofagczenia powtoki z podtozem. Inaczej mowigc, nawet najlepsza powtoka, np.
przeciwzuzyciowa, nie bedzie spetnia¢ swojej roli, jesli tatwo bedzie odspaja¢ sie od podtoza,
ktore ma chroni¢. Wiekszo$¢ badan wspotelektroosadzanych powtok kompozytowych
koncentruje sie na wiasciwosciach kompozytu, jednak nalezy wspomnie¢ o kilku pracach
opisujgcych zmiany w adhezji powtoki do podtoza w zaleznosci od parametrow procesu.
Przede wszystkim warto zwréci¢ uwage, ze w wyidealizowanym przypadku elektroosadzanie
tworzy chemiczne wigzanie pomiedzy miedzianym podtozem (atomami Cu), a niklowag
powtokg (atomami Ni). Jednak w praktyce nalezy sie spodziewaé, ze warstwa wierzchnia
podioza jest zmieniona w stosunku do materiatu rdzenia[53] . W tym przypadku chodzi gtéwnie
0 absorbcje i utlenianie powierzchni, ktére powoduja, ze faktyczne potgczenie bytoby
realizowane w ukfadzie np. tlen-nikiel, zamiast miedz-nikiel. Jedng z metod zmiany adhez;ji
podioze-powioka jest zmiana gestosci prgdu przy osadzaniu [54]. Co istotne, wystarczy
wytworzy¢ jedynie cienkg warstwe zapewniajgcg odpowiednig adhezje, nastepnie gestosé
pradu mozna zmieni¢ do warto$ci potrzebnej do uzyskania pozgdanych wiasciwosci osnowy.
Inng metoda jest zmiana chropowatos$ci poditoza[55] — zmniejszenie Ra z poziomu 1,2 um do
0,3 um spowodowato pieédziesieciokrotne zwiekszenie sity potrzebnej do oderwania powtoki
od podtoza. Popularng metodg na zmiane adhezji jest rowniez chemiczne aktywacja
powierzchni [56]. Skutecznos¢ tego podejscia zalezy od odpowiedniego doboru czynnika
aktywacyjnego do uktadu podtoze-powtoka. W szczegdlnosci, w pracy [57] pokazano, ze
bardzo wytrzymate potgczenie w systemie podtoze Cu — powtoka Ni mozna uzyskac dzieki
wytrawieniu powierzchni Cu i bezposrednim osadzeniu niklu, bez mozliwosci
zanieczyszczenia lub utlenienia powierzchni Cu. Zazwyczaj, nawet jesli podifoze jest
aktywowane trawieniem, transport podtoza w powietrzu do kagpieli do osadzania powtoki
powodu powstanie cienkiej warstwy tlenku. W powyzszej pracy pokazano, ze utrzymanie
warunkéw aktywacji przez caly czas powoduje znaczny wzrost adhezji. Wyjasnieniem tego
wzrostu jest mozliwo$¢ stworzenia duzej liczby silnych wigzah Cu-Ni z powodu braku
obecnosci innych atomow. A w przypadku dopuszczenia utlenienia powierzchni wystepuje
rowniez stabe oddziatywanie van der Waalsa miedzy niklem a tlenkami, co w rezultacie
ostabia adhezje. Kolejnym dowodem na wage przygotowania powierzchni jest znaczgca
roznica pomiedzy adhezjg warstwy Ag osadzonej na podtozu Cu w stosunku do sytuaciji
odwrotnej, tj. warstwy Cu osadzonej na podtozu Ag w pracy [58]

Z punktu widzenia tej pracy nalezy wysnu¢ wniosek, ze ilos¢ parametrow i szczegotow
procesu, ktéra moze mie¢ wptyw na wytrzymatosé potgczenia osnowa-wzmocnienie jest
bardzo duza. Jednoczesnie istnieje potrzeba bezposredniego pomiaru tej wytrzymatosci.
Posrednie pomiary mogg by¢ silnie zakldcone przez zmiane wiasciwosci osnowy, a nie
zmiane wytrzymatosci potgczenia.
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1.5.1.3. Pomiary wytrzymatosci potgczenia osnowa-

wzmochienie

Typowym testem wiasciwosci mechanicznych kompozytu jest jednoosiowe rozcigganie [59] .
Jednak w celu lepszego zrozumienia zjawisk zachodzgcych w obcigzanym kompozycie
potrzebne jest nie tylko poznanie wtasciwosci usrednionych dla catej probki, ale rowniez
badanie zjawisk zachodzacych dla pojedynczego elementu wzmocnienia. W
wyidealizowanym przypadku probka do jednoosiowego rozciggania sktadataby sie z czesci
osnowy i czesci wzmochienia z ptaskim potgczeniem prostopadtym do osi probki. Jednak w
rzeczywistosci potgczenie bedzie geometrycznie bardziej ztozone. W szczegdlnosci w
przypadku czgstek SiC o niepowtarzalnych ksztattach, nie jest mozliwe uzyskanie dwoch
takich samych geometrii potgczenia. W pracy [60] przedstawiono metode pomiaru sity adhez;ji
osnowa-wzmocnienie za pomocg testu rozciggania. Polega ona na wytrawieniu podtuznej
probki z czgstkg wzmocnienia. Odstoniecie czastki jest kontrolowane przez przeptyw pradu
elektrycznego — brak przewodnosci probki oznacza, ze prébka zawiera osnowe po obu
stronach czgstki. Nastepnie prébka jest rozciggana, pomiar wytrzymatosci potgczenia polega
na obliczeniu stosunku sity zrywajgcej do pola kontaktu osnowy i czgstki. Pole to jest mierzone
za pomocg mikroskopu optycznego. Wadg tego rozwigzania sg techniczne trudnosci w
miniaturyzacji (np. jesli czastki sg mniejsze niz kilka mikrometrow) oraz koniecznos¢
uzyskania wzglednie ptaskiego potgczenia. Warto dodac, ze metoda ta nie uwzglednia réznicy
w wartosciach modutu Younga, wspotczynnika Poissona obu materiatdw, krzywizny
potgczenia oraz odksztatcenia materiatdw. Parametry te mogg powodowaé zwigkszenie
lokalnie naprezen w strefie potgczenia osnowy i czgstki. Z tego powodu prawdopodobnie
metoda zaniza wartosci wytrzymatosci potgczenia. Z drugiej strony, nie jest zbadany wptyw
roztworu trawigcego materiat osnowy na potgczenie osnowa-wzmocnienie. Jest dosc
prawdopodobne, ze roztwér ten pozostajgc w poblizu potgczenia osnowa-wzmocnienie
ostabia je. Metoda ta zostata réwniez zastosowana do pomiaru wytrzymatosci potgczenia
osnowa-wzmocnienie z warstwg ochronng natozong metodg PVD dla kompozytow
spiekanych w pracy [61]. Dla elektroosadzonych kompozytéw opracowano inng metode
przygotowania prébek do rozciggania w pracy [62]. Polega ona na elektroosadzeniu niklu na
prébce ztozonej z miedzi i ceramiki, a nastepnie beznaprezeniowym ucieciu prébki
zawierajgcej nikiel i ceramike wraz z ich potgczeniem. Wadg tego rozwigzania jest
przygotowanie probki z duzego kawatka ceramiki, ktory jest mechanicznie polerowany. Jest
to taki rodzaj przygotowania powierzchni, ktéry nie jest mozliwy do powtérzenia dla czgstek
ceramiki uzywanych do przygotowania elektroosadzonych warstw kompozytowych. Co
wiecej, inna jest rowniez geometria osadzania niklu. Moze to wptywac¢ na mikrostrukture oraz
potgczenie. Warto réwniez zauwazy¢, ze wynik otrzymany tg metodg jest zdecydowanie
najnizszy dla omawianych metod pomiaru wytrzymato$ci na rozcigganie. Wynosi jedynie 0,1
MPa, a wyniki z prac [60], [61] to odpowiednio 37-59 MPa oraz 54 MPa. Wzglednie wyzsze
wartosci wynikajg z zastosowania spiekania do wytworzenia kompozytu. W trakcie
wysokotemperaturowego procesu dochodzi do wzajemnej dyfuzji materiatbw osnowy i
wzmochienia [63], co moze prowadzi¢é do umocnienia pofgczenia wzgledem
wspotelektroosadzonego kompozytu. Jednak nastepnie w pracy[64] wytrzymatos¢ potgczenia
Z proby jednoosiowego rozciggania ceramika-metal osadzony metodg PVD wyznaczono na
58 MPa. Oznacza to, ze z jednej strony metoda pomiarowa budzi pewne watpliwosci (pomiar
pola kontaktu), a drugiej nie jest jasne, w jakim stopniu prébki elektroosadzone przygotowane
dla duzego kawatka ceramiki odpowiadajg prébkom, ktore bylyby wytworzone bezposrednio
z kompozytu.
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1.6. Problemy do rozwigzania & wczesniejsze prace grupy
badawczej

Ciagly wzrost wymagan stawianych materiatom generuje potrzebe projektowania nowych
materiatow lub dopracowywania technik wytwarzania znanych materiatow. W tej pracy
stosowane jest to drugie podejscie w celu polepszenia wiasciwosci mechanicznych powtok
kompozytowych. Dopracowanie wybranej techniki wytwarzania moze przebiegaC jako
optymalizacja parametréw tego procesu ze wzgledu na pozgdane cechy lub identyfikacja
zrédet wystepowania niepozgdanych zjawisk i modyfikacja tego procesu w celu zmniejszenia
ich wptywu. W literaturze mozna znalez¢ wiele publikacji na temat badania wptywu wybranych
parametrow procesu wspételektoosadzania, jak i rOwniez pojawiajg sie oryginalne pomysty na
jego modyfikacje. Natomiast, szeroki przeglad literatury dotyczgcej wspodtelektroosadzania
ujawnit niewiele kreatywnych rozwigzan, ktére na podstawie zidentyfikowanych probleméw
wychodzityby poza samo elektroosadzanie. Jednym z takich podej$s¢ jest modyfikacja
powierzchni, w tym przypadku powierzchni czgstek. W podobnym kontekscie jest to idea
obecna np. w kompozytach spiekanych, gdzie stuzy jako bariera dyfuzji. Warto jednak
zauwazyc¢, ze zjawiska fizyczne zachodzgce w obu procesach sg rézne. W trakcie spiekanie
wysoka temperatura i ciSnienie powodujg zerwanie wigzania Si-C i wzajemng dyfuzje atoméw
wegla, krzemu i niklu, a nawet powstanie ich zwigzkéw. Jest to efekt widoczny za pomocag
mikroskopu elektronowego w trakcie standardowego obrazowania mikrostruktury — w
zaleznosci od parametrow procesu spiekania obserwuje sie czesciowy lub catkowity zanik
czgstek SiC [63] . Z drugiej strony, w trakcie wspotelektroosadzania niklu i weglika krzemu
zjawiska elektrochemiczne zapewniajg osadzanie sie atoméw niklu na elektrodzie, a czgstki
weglika krzemu sg obudowywane tak powstajgcg warstwg. W trakcie catego procesu czgstki
weglika krzemu sg wystawione na dziatania kwasnego srodowiska (zazwyczaj pH wynosi
okoto 4). W pracy Sochy [33] udowodniono, ze takie warunki powodujg oksydacje na
powierzchni weglika krzemu. Z punktu widzenia mechanicznego powoduje to, ze potgczenie
nie jest bezposrednio pomiedzy wzmocnieniem a osnowa, ale jest zaposredniczone przez
cienkg warstwe (nie wiecej niz dziesigtki nanometréow) réznych zwigzkéw Si, C oraz O. Nie
jest oczywiste, jaki jest wptyw tej warstwy na wtasciwosci mechaniczne potgczenia, jednakze
jednym z powstajgcych produktow jest czysty wegiel, ktéry w innych kontekstach jest
stosowany jako smar [65]. Jest to wazny argument za hipotezg, ze wspomniana oksydacja
negatywnie wptywa na wytrzymato$¢ potgczenia osnowa-wzmocnienie.

Praca nad wzrostem wytrzymatosci potgczenia osnowa-wzmocnienie jest osadzona w
kontekscie ogodlnego zatozenia, ze wieksza wytrzymatos¢ w skali mikro (pojedyncze
pofgczenie osnowa-wzmocnienie) przekiada sie na lepsze witasciwosci mechaniczne (w
szczegolnosci trybologiczne) w skali makro (warstwa zawierajgca wiele czastek). Nie jest
jednak oczywiste jak silna jest to zaleznosé, biorgc pod uwage licznoé¢ zjawisk fizycznych
zachodzacych w parze tragcej. Mozliwa jest rowniez sytuacja, w ktorej powstajgca cienka
warstwa zwieksza wytrzymato$¢é mechaniczng potgczenia, ale ingerencja w mikrostrukture
ostabi materiat. Kolejng mozliwoscig jest niewielki wptyw wytrzymatosci potgczenia na
odpornosc¢ na zuzycie, co skutkowatoby brakiem zmian dla tej wtasciwosci.

Podsumowujgc, w niniejszej pracy zostaty postawione 2 problemy do rozwigzania:
1) W jaki sposéb wytrzymatos¢ potgczenia osnowa-wzmocnienie przektada sie na odpornos¢
na zuzycie?
2) Czy zastosowanie warstw ochronnych na powierzchni wzmocnienia zwigkszy wytrzymatosc¢
pofgczenia oshowa-wzmochienie?
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Podobne problemy te zostaty poruszone we wczes$niejszych pracach grupy badawczej
Opiekuna Naukowego niniejszej pracy, dra hab. inz. Dariusza Jarzgbka. Problemy
przedstawione i rozwigzane w pracach[45], [60], [61], [62], [64] sg jednak dalekie od
wyczerpania tematu, a jednoczesnie w niniejszej pracy silniejszy nacisk jest potozony na, po
pierwsze, skale mikro w badaniach wiasciwosci mechanicznych, po drugie, w probkach
przygotowanych bezposrednio w objetosci kompozytu.

Wspomniane prace tej grupy rozwijaty metody wyznaczania wytrzymatosci potgczenie
osnowa-wzmocnienie, takie jak:

(1) rozcigganie jednoosiowe drutu z potgczeniem
(2) scinanie potgczenia

Zaletami metod wykorzystanych w tej rozprawie w kontekscie powyzszych sposobdw i ich
wad sa:

(1) operowanie na potgczeniu osnowa-wzmocnienie bezposrednio obecnym w materiale
kompozytowym

(2) geometria pomiaru odpowiada rzeczywistemu, ztozonemu stanowi naprezen w mikro-
skali; nie jest, obarczonym duzg iloscig zatozen, wyidealizowanym przypadkiem w
skali makro

(3) pomiar geometrii (rzeczywistego pola kontaktu) potgczenia osnowa-wzmaocnienie dla
mikro-belki przy pomocy mikroskopu sit atomowych oraz mikroskopu elektronowego
jest obarczony mniejszym btedem niz w przytoczonych powyzej metodach.

1.7. Hipoteza badawcza

1.7.1. Obserwacje

Gtéwnym celem badawczym jest sprawdzenie mozliwosci poprawy wiasciwosci tribo-
mechanicznych kompozytow wspotelektroosadzanych nikiel-weglik krzemu poprzez
zastosowanie chemicznie osadzonej powtoki metalicznej tworzgcej warstwe ochronna.
Zrédtem pomystu zastosowania powlok ochronnych jest publikacja [33], w ktérej pokazano,
ze w trakcie wspételektroosadzania powierzchnia czgstek SiC podlega utlenianiu oraz tworzg
sie zwigzki wegla, w tym grafit. Negatywny wptyw tych cienkich warstw na wtasciwosci tribo-
mechaniczne catego kompozytu jest podstawowym zatozeniem dla tego badania. Od dawna
grafit jest znany i stosowany jako znakomity smar staty [66]. Z tego powodu przypuszcza sie,
ze dodanie cienkich warstw ochronnych polepszy mechaniczng wytrzymato$¢ potgczenia
osnowa-wzmochienie, co z kolei zwigkszy odpornosc na zuzycie catej warstwy kompozytowe;.
W pracy[62] wskazano, ze materiat czystej osnowy jest bardziej wytrzymaty na rozcigganie
niz kompozyt, co wskazuje, ze potgczenie osnowa-wzmocnienie nie jest idealne. Nastepnie w
pracy[14] wykazano, ze dodanie warstwy ochronnej Cu na czastki SiC powoduje poprawe
wytrzymatosci kompozytu Ni-SiC na rozcigganie. Zmierzono réwniez wytrzymatosé
poftgczenia wzmocnienie-metal w kierunkach normalnym i stycznym i otrzymane wyniki
wskazujg zwiekszenie wytrzymatosci dla warstwy ochronnej. Jednakze oba eksperymenty
zostaty wykonane na probkach, gdzie in-situ potgczenie osnowa-wzmocnienie zostato
zastgpione ex-situ przygotowanymi eksperymentami.

Z drugiej strony, kompozyty sg bardziej odporne na zuzycie niz ich osnowy. Jednak ta
zaleznosc¢ nie jest oczywista. Na Rys. 2 przedstawiono wplyw zawartosci wzmocnienia na
znormalizowang szybkos¢ zuzycia dla kompozytow o osnowie niklowej. Znormalizowana
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szybko$¢ zuzycia zostata wyznaczona jako stosunek danego wyniku pomiaru szybko$ci
zuzycia do szybkosci zuzycia dla materiatu osnowy (lub w przypadku braku takiej referencyjnej
wartosci w cytowanym zrédle — do szybkosci zuzycia dla najmniejszej zbadanej zawartosci
zuzycia)
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Rys. 2. Zaleznos¢ znormalizowanej szybkosci zuzycia od zawarto$ci czgstek na podstawie danych z literatury [67],
[20], [3], [68], [10], [69], [7Q], [71], [72].

Wynik z Rys. 2. wskazuje, dla odpowiednio duzych zawartosci wzmocnienia, ze zuzycie ma
swoje minimum. Przekroczenie tej zawartosci zwieksza zuzycie, a w skrajnym przypadku
moze prowadzi¢ do zuzycia wiekszego niz otrzymanego dla materiatu osnowy. Taki wynik
sugeruje, ze polepszenie wilasciwosci potgczenia osnowa-wzmocnienie moze mieé
nastepujace skutki:

e Unikniecie minimum zuzycia i otrzymanie monotonicznej zaleznosci zuzycia od
zawartosci czgstek

e Obnizenie minimum zuzycia

e Osiggniecie mniejszego zuzycia niz przed polepszeniem dla tej samej zawarto$ci
wzmocnienia

1.7.2. Pytania

Powyzsze rozwazania prowadzg do nastepujgcych pytan badawczych:

e Czy dzieki warstwom ochronnym na czgstkach SiC mozna zmniejszy¢ zuzycie
kompozytu Ni-SiC?

e Czy zmiane zuzycia mozna powigza¢ ze zmiang wytrzymatosci potgczenia osnowa-
wzmochnienie?

e Czy pomiar wytrzymatosci tego potaczenia moze zosta¢ wykonany in-situ z duzg
doktadnoscig, z uwzglednieniem geometrii tego potaczenia?

e Czy mozna zmieni¢ wytrzymatos¢ tego potgczenia poprzez zastosowanie warstw
ochronnych?
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1.7.3. Hipotezy

A. Chemicznie osadzona warstwa ochronna na czgstkach wzmocnienia zwigkszy
odpornos$¢ na zuzycie kompozytu wspotelektroosadzonego Ni-SiC
B. Chemicznie osadzona warstwa ochronna na czgstkach wzmocnienia zwiekszy
wytrzymatos¢ potgczenia osnowa-wzmochnienie
C. Wytrzymatos¢ potgczenia moze zosta¢ wyznaczona ze ztozonego stanu naprezen
poprzez zastosowanie eksperymentalnych danych ze zginania mikrobelek do
modelu numerycznego
a. W szczegdlnoéci, wartos¢ wyznaczonej wytrzymatosci zalezy od
uwzglednienia  eksperymentalnej geometrii  potgczenia  osnowa-
wzmochienie
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2. Metody badan
2.1. Wstep

Pofgczenie osnowa-wzmocnienie wystepujgce w kompozytach moze mie¢ rézng geometrie.
W celu badania wytrzymatosci takiego potgczenia nalezy zdefiniowa¢ planowang geometrieg,
tak aby moc okreslic jaki stan naprezen wystepuje w probce. W rzeczywistosci
eksperymentalnej, ta geometria bedzie zawsze okre$lona z pewnym btedem. Dla
zminimalizowania wplywu tego btedu, pozyteczne jest rozpatrywanie geometrii, ktére z
wystarczajgcg dokladnoscig beda generowaty, wraz z danym obcigzeniem, prosty stan
naprezen (jednoosiowe Sciskanie lub rozcigganie, jednoosiowe $cinanie, zginanie proste lub
skrecanie swobodne). W kompozytach z czgstkami o nieregularnym ksztaitcie bardzo trudno
bytoby uzyskac¢ mikro-probki, w ktérych potgczenie osnowa-wzmocnienie jest ptaskie, tak aby
przy jednoosiowym rozcigganiu otrzymac tylko naprezenia normalne, a przy zginaniu belki z
takim potgczeniem - tylko scinanie jednoosiowe. Co wiecej, nawet zapewnienie takiej
geometrii potgczenia nie byloby $cidle wystarczajgce - naprezenia przekazywane przez
potgczenie generowatyby inne odksztatcenie z powodu innych wartosci modutéw Younga i
wspotczynnikdéw Poissona, co z kolei odchylatoby lokalne naprezenia od tych nominalnych, w
szczegolnosci wprowadzitoby to ztozony stan naprezen.

W praktyce, czesto wystarczajgcg informacijg jest rozstrzygniecie poréwnawcze - gdy osnowa
i wzmocnienie pozostaje to samo, jednak zmienia sie proces technologiczny. Celem jest
uzyskanie mocniejszego potgczenia. Zaktada sie, ze mocniejsze potgczenie w skali mikro
bedzie powodowato bardziej wytrzymaty materiat w skali makro. Zostanie to zweryfikowane
na podstawie testow odpornosci na zuzycie.

W tej czesci zostang przedstawione szczegoty metod wykorzystanych w tej pracy. Mozna je
podzieli¢ ze wzgledu na skale analizowanych zjawisk na makro- i mikro-skalowe. W
uproszczeniu przyjmuje sie, ze w skali makro zainteresowaniu podlega materiat jako catosc,
pewne usrednienie wtasciwosci osnowy i wzmocnienia. W skali mikro z kolei obiektem
badanym jest pojedyncza czgstka wzmocnienia lub tylko jej czes¢ wraz z najblizszym
otoczeniem materiatu osnowy. Do metod makroskalowych zaliczy¢é mozna w zakresie
wytwarzania probek wspodlelektroosadzanie wraz z chemicznym osadzaniem oraz
polerowanie, a w zakresie charakteryzacji sg to wyznaczenie sktadu chemicznego, struktury
krystalograficznej, topografii powierzchni oraz pomiar zuzycia. W skali mikro wytwarzane byty
mikro-belki z potgczeniem osnowa-wzmocnienie w przekroju takiej belki, a nastepnie zginano
te belki, po utamaniu wolnego konca mierzono topografie przetomu, a nastepnie
przeprowadzano symulacje numeryczne tego procesu.

2.1.1. Wytwarzanie - powtoki metalowe i kompozytowe

Kompozyt, materiat sktadajgcy sie z dwoch lub wiecej faz, moze zosta¢ wytworzony na
podiozu w postaci powtoki. Do najpopularniejszych technik umozliwiajgcych uzyskanie takiego
systemu powtoka-podioze nalezg techniki galwaniczne, zanurzeniowe, natryskowe,
krystalizacyjne i platerowanie. Kazdg z tych technik mozna podzieli¢ na podtypy. Ze wzgledu
na zakres tej pracy oméwione zostanie wykorzystanie technik galwanicznych do wytwarzania
powtok kompozytowych o osnowie metalicznej ze wzmocnieniem czgstkami ceramicznymi
oraz proces chemicznego bezprgdowego osadzania metalu.
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2.1.1.1. Techniki galwaniczne - powtoki kompozytowe

Podstawowg ideg galwanotechniki (elektroosadzania) jest osadzanie warstwy metalu poprzez
redukcje jondw tego metalu znajdujgcych sie w elektrolicie na powierzchni innego metalu
(elektrody) pod wptywem przeptywu pradu elektrycznego w ukfadzie. Jest to zatem metoda
umozliwiajgca wytworzenie warstwy metalicznej na przewodniku. Caty proces odbywa sie
zgodnie z rownaniem reakciji:

jon metalu + elektron — atom metalu

Reakcja ta zachodzi w strefie kontaktu podtoza (elektrody, metalu) i roztworu (elektrolitu) i
skutkuje zarodkowaniem i dalszym wzrostem sieci krystalicznej osadzonego metalu. Jest
mozliwe rownoczesne osadzanie wiecej niz jednego metalu (czyli stopu) lub naprzemiennego
osadzania metali (nastepujace po sobie warstwy) z jednego roztworu. Parametrami catego
procesu sg: sktad elektrolitu i jego pH, materiat elektrod, temperatura elektrolitu, predkosc
mieszania, stezenie tlenu oraz natezenie prgdu i czas jego przeptywu. Parametry te
umozliwiajg kontrole kinetyki i mechanizméw osadzania. Skutkuje to bezposrednim wpltywem
na wielko$c¢ ziaren, rodzaj sieci krystalicznej oraz jej teksture [73].

W przypadku niklu mozliwe jest osiggniecie ziaren wielkosci od pojedynczych nanometréw do
pojedynczych mikrometréw. Typowg strukturg uzyskiwang w trakcie elektroosadzania jest
struktura Sciennie centrowana (fcc). Ziarna majg zazwyczaj ksztatt kolumnowy. Tekstura tych
ziaren moze by¢ kontrolowana za pomocg zastosowanych parametréw pragdowych, np. dla
gestosci prgdu 0,2; 2; 5i 10 A/dm? mozna uzyska¢ odpowiednio tekstury <110>, <211>, <100>
i <210>[74].

W celu wytworzenia kompozytu, do elektrolitu dodaje sie czgstki (najczesciej ceramiczne, ale
co do zasady nie ma ograniczen materiatowych). Czgstki te podlegajg wspoételektroosadzaniu.
W zaleznosci od wiasciwosci fizycznych powierzchni tych czgstek zmienia sie¢ mechanizm
wspotelektroosadzania. W przypadku nieprzewodzgcych czagstek w elektrolicie zostajg one
otoczone jonami w sposéb przypadkowy (wynikajgcy np. z lokalnej obecnosci niemobilnych
tadunkéw na powierzchni czgstek) i sg przyciggane do elektrody o przeciwnym potencjale.
Sita tego przyciggania jest stosunkowo mata i w celu zwiekszenia wydajnosci przemieszczania
czgstek z objetosci elektrolitu do powierzchni elektrody stosuje sie mieszanie. Kiedy czgstki
docierajg do powierzchni elektrody jony (chmura jonéw) na powierzchni czgstek uzyskujg
elektrony z powodu przeptywu pradu i stajg sie atomami — redukujg sie na elektrodzie i wigzg
z powierzchnig [75] - dookofa czgstki osadza sie metaliczna powtoka. Przyrost grubosci tej
powtoki powoduje pokrycie czgstki uniemozliwiajgc jej oderwanie. Wynika z tego, ze kontakt
czastki z podtozem musi byé na tyle diugi zeby ten proces zdazyt zajs¢. Oznacza to, ze
parametrami kluczowymi dla finalnej zawartosci czgstek w warstwie sg wtasciwosci fizyczne
powierzchni czgstek, predkos¢ mieszania i szybkos¢ osadzania. Pomimo wielkiej ztozono$ci
procesu wspotelektroosadzania, podejmowano proby jego matematycznego opisu. Pierwsza,
wartg odnotowania, prébe podjat Guglielmi w 1972 roku[76], nastepnie Celis w 1987 [77] i
Fransaer w 1992 [78].

Kluczowe wiasciwosci powierzchni czgstek z punktu widzenia wspotosadzania to
przewodnosc¢ elekiryczna i zwilzalno$¢. Dobra przewodno$¢ powoduje, ze w trakcie
wspotelektroosadzania na powierzchni znajduje sie wiecej jondw i w kontakcie czgstki z
elektrodg zwieksza sie szansa na zatrzymanie czagstki w narastajgcej warstwie. Z kolei
hydrofilowe czagstki wspotosadzajg sie trudniej niz te hydrofobowe. Wynika to z réznych
zjawisk zachodzgcych pomiedzy elektrodg a czgstkg w jej poblizu. Dla czgstek hydrofilowych,
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wodny elektrolit z tatwoscig otacza catg czgstke. W szczegodlnosci oznacza to utworzenie
cienkiej warstwy elektrolitu miedzy czastkg a elektroda, gdzie wcigz moze osadzac¢ sie metal.
W ten sposob czastka jest niejako wypychana od powierzchni elektrody przez narastajacg
warstwe. W przeciwienstwie do czgstek hydrofobowych, ktére z tej matej przestrzeni pomiedzy
czastkg a elektrodg wypychajg elektrolit, tworzy sie tam porowatos¢, a czastka zostaje
obudowana narastajgcg warstwg metalu [79]. Elektrolit nie musi by¢ wodnym roztworem,
zatem powyzsze rozwazanie mozna uogolni¢ — duzy kat zwilzania pomiedzy czgstkg z
elektrolitem bedzie, co do zasady, utatwiat osadzanie.

Dla niektorych czgstek ceramicznych, w tym SiC, osiggniecie wiecej niz kilku procent
zawartosci czgstek w warstwie jest z powyzszych powoddéw bardzo trudne. Zazwyczaj
rozwigzaniem tego problemu jest zwiekszenie zawartosci czgstek w elektrolicie, ale to
powoduje Kkolejne utrudnienia. Jednym z nich jest aglomeracja czgstek. W rezultacie
zwiekszanie zawartosci czgstek w kompozycie niekoniecznie prowadzi do proporcjonalnej
poprawy wtasciwosci mechanicznych, w tym odpornosci na zuzycie. Ponadto, moze nastgpic
réwniez nasycenie i dalszy wzrost zawartosci czastek w elektrolicie nie bedzie powodowat
wzrostu zawartosci czgstek w osadzanej warstwie [80]

Jednym z potencjalnych powoddw tego zjawiska jest ostabienie potgczen osnowa-
wzmocnienie oraz pojawienie sie porowatosci przy aglomeracjach czgstek.

W tej pracy elektroosadzanie jest wykorzystywane do wytworzenia warstwy kompozytu o
osnowie niklowej i wzmocnieniu czgstkami ceramiki. Do tego celu wykorzystano
zmodyfikowang kapiel Wattsa [81] ze zwigzkiem SLS jako $rodkiem powierzchniowo
czynnym.

2.1.1.2. Techniki bezprgdowe (chemiczne) - powtoKi
metalowe

W odroznieniu od technik galwanicznych, techniki bezprgdowe nie wykorzystujg
zewnetrznego zrodta pradu do wymuszenia reakcji chemicznej typu redoks skutkujgcej
osadzeniem warstwy metalu. Techniki te sg wykorzystywane do wytwarzania warstw
metalicznych, jak i kompozytowych. Zaletg tych technik jest mozliwos¢ osadzenia metalu na
pierwotnie nieprzewodzacej powierzchni poprzez wykorzystanie proceséw posrednich.
Procesy te wytwarzajg zarodki metaliczne na nieprzewodzgcej (Scisle: niekatalitycznej)
powierzchni. Jest to tzw. aktywacja (ang. Activation). Standardowo jest to wykonywane
poprzez reakcje redoks z udziatem jonéw Pd?* oraz Sn?*. W ten sposéb wiasciwy proces
osadzania moze zosta¢ zainicjalizowany na powstatych zarodkach. Oznacza to, ze poza
zrédtem jondw (np. sél metalu) potrzebny jest jeszcze czynnik redukujgcy. W pracy [82]
wykorzystano jako zrodto jondw chlorek niklu a redukcje uzyskano dzieki podfosforynowi
sodu, cytrynianowi sodu oraz chlorkowi amonu. Czagstki SiC pokryte cienkg warstwg niklu
zostaty wykorzystane jako wzmocnienie w spiekanym kompozycie o osnowie aluminiowej. We
wnioskach z tej pracy zasugerowano wzrost wytrzymatos¢ potgczenia osnowa-wzmocnienie
z warstwg wzgledem czystych czastek, jednakze nie przeprowadzono zadnego
bezposredniego pomiaru. Z kolei w pracy [83] pokryto czgstki SiC warstwa niklu oraz warstwag
miedzi i uzyto w spiekaniu kompozytu o osnowie z Zzelaza. Obie warstwy spowodowaty
poprawe wytrzymatosci kompozytu na rozcigganie, jednakze wieksza poprawa zostata
uzyskana dla miedzi. Przypisano to nizszej temperaturze topnienia miedzi niz niklu, co
spowodowato lepsze wypetnienie porowatosci przez miedz w trakcie spiekania. W pracy [84]
pokazano, Zze bezprgdowe osadzanie niklu na czgstkach SiC prowadzi do amorficznej
struktury powstatej warstwy.
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Jedng z gtéwnych motywacji wytwarzania powtok na czgstkach byto polepszenie zwilzalno$ci
czastek[85], co jest jednym z kluczowych parametréw w spiekaniu i odlewaniu kompozytow.
Jednakze w kontekscie niniejszej pracy duzo wazniejszym celem stosowania powtok jest
zapobieganie reakcjom chemicznym w pofgczeniu osnowa-wzmocnienie. Przy spiekaniu i
odlewaniu reakcje chemiczne zachodzg gtéwnie z powodu wysokiej temperatury. Tworzg sie
nowe zwigzki (np. NixSiy w kompozytach Ni-SiC) oraz zachodzg przemiany fazowe. W trakcie
wspotelektroosadzania temperatura nie jest az tak wysoka, ale reakcje chemiczne zachodzg
na skutek oddziatywania elektrolitu na powierzchnie czgstek [33]. Zmodyfikowana chemicznie
powierzchnia moze znaczgco wptywac¢ na mechaniczng wytrzymatosé potgczenia osnowa-
wzmaochienie w powstatej powtoce kompozytowe;.

Celem zastosowania bezpragdowego osadzania cienkiej warstwy niklu na czgstkach SiC w tej
pracy jest zwiekszenie odpornosci na zuzycie kompozytu Ni-SiC poprzez zwiekszenie
mechanicznej wytrzymatosci pofgczenia osnowa niklowa — wzmocnienie SiC we
wspotelektroosadzanym kompozycie. Jednocze$nie wybér niklu do pokrycia czgstek SiC
powoduje, ze koncowy kompozyt chemicznie utrzymuje ten sam sktad.

2.1.1.3. Przygotowanie probki

Proces przygotowania prébek do dalszej charakteryzacji i pomiaréw jest bardzo wazny i moze
mie¢ znaczgcy wptyw na otrzymane wyniki. Jest to szczegdlnie istotne przy badaniach w skali
mikro, gdzie pojedyncze btedy w procesie przygotowania nie majg mozliwosci sie usrednic.
Jednym z przyktaddw jest nanoindentacja wypolerowanej powierzchni. Klasyczne szlifowanie
i polerowanie wprowadza odksztatcenia plastyczne oraz naprezenia w warstwie wierzchnie;.
Jedli zmieniona w ten sposob warstwa jest grubosci pordwnywalnej z gtebokoscig
nanoindentacji, to zmierzona twardos¢ dotyczy tylko warstwy wierzchniej, nie bedzie
odpowiadac¢ wiasciwosciom osadzonego materiatu.

2.1.1.4. Ciecie i Polerowanie

Zazwyczaj po wytworzeniu materiatu istnieje potrzeba przygotowania probek o odpowiednich
wymiarach do planowanych testow. Nalezy mie¢ sSwiadomos¢, ze zwykte uciecie probki moze
zmieni¢ mikrostrukture materiatu na wiele mikrometréw w gtab od ptaszczyzny ciecia. Zmiany
te moga wynikac bezposrednio z odksztatcenia plastycznego, jak i ciepta wytworzonego przez
tarcie. Z tego powodu ciecie probek do precyzyjnych pomiaréw przy krawedzi powinno
odbywaé sie powoli (mniejsza generacja ciepta). Alternatywnym podejsciem bytoby
szlifowanie i polerowanie powierzchni do testu w kolejnych krokach z rosngcg gradacjg
czgstek sciernych (czyli zmniejszajgcym sie ich rozmiarem). Orientacyjnie przyjmuje sie, ze
przy klasycznym polerowaniu na suknie z zawiesing czgstek $ciernych warstwa umocniona
wynosi do tréjkrotnosci rozmiaru uzytych czastek. Oznacza to, ze dla czgstek rozmiaru 60 nm
grubos$¢ warstwy umocnionej moze siegaé do 180 nm. Przy planie badania wierzchnigj
warstwy o grubosci 1000 nm moze to znaczaco wplyng¢ na wynik. W celu zmniejszenia
grubosci warstwy umocnionej mozna zastosowac polerowanie wibracyjnie — probka po suknie
z zawiesing powolnie przemieszcza sie w wyniku wibracji. W ten sposéb jest mozliwe
uzyskanie probek o powierzchni odpowiedniej do pomiaréw EBSD, co oznacza, ze warstwa
umocniona praktycznie nie wystepuje. Problemem tego podejscia w materiatach
wielofazowych jest fakt roznej predkosci polerowania (zuzywania materiatu) faz, co skutkuje
nieptaskg powierzchnia.

W tej pracy ciecie wykonano obrobkg elektro-erozyjng (ang. EDM — electro-discharge
machining) w celu szybkiego uzyskania pozgdanego ksztattu (prostopadtoscianéw). Szacuje
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sie, ze zmiany w warstwie wierzchniej mogty siegac¢ dziesigtek mikrometréw [86]. Nastepnie
prébki mechanicznie szlifowano i polerowano, tak zeby zminimalizowa¢ warstwe umocniona.

2.1.1.5. Polerowanie jonowe

Rozwigzaniem powyzszego problemu jest zastosowanie polerowania jonowego. Metoda ta
polega na wykorzystaniu wigzki jonéw do wytrawienia zaplanowanej czesci materiatu. Zaletg
tego podejscia jest brak wprowadzania naprezer mechanicznych, czas obrébki w poréwnaniu
do wielostopniowego polerowania oraz niewiele zasobdéw eksploatacyjnych. Wadami jest
wysoki koszt urzgdzenia, brak precyzyjnej kontroli trawionej geometrii oraz niekontrolowane
nagrzewanie sie probki w trakcie procesu. Rozwigzaniem dwdch ostatnich problemow jest
frezowanie skupiong wigzkg jonéw (FIB). Urzadzenie to pozwala na bardzo precyzyjne
trawienie jonowe oraz wykorzystuje duzo mniejsze prady, co zdecydowanie ogranicza wzrost
temperatury probki.

W tej pracy polerowanie jonowe wykorzystano, aby wytworzy¢ dwie prostopadte powierzchnie
prébki z bardzo matym promieniem zaokraglenia krawedzi. FIB zastosowano do wytworzenia
mikro-belek o osi prostopadtej do krawedzi prébki.

2.1.2. Wiasciwosci tribo-mechaniczne materiatéw i metody ich
pomiaru
2.1.2.1. Twardosc¢

Twardos¢ jest parametrem materiatu okreslajgcym jego odpornos¢ na odksztatcenie
plastyczne spowodowane wciskaniem wgtebnika. Odpornosc¢ ta z reguty jest badana w jednej
Z trzech podstawowych skal - makro, mikro oraz nano. Pomiary w skali makro zaktadajg, ze
wszystkie niejednorodnosci materiatu sie usredniajg ze wzgledu na duzg objetos¢ badanego
materialu w stosunku do wielkosci sktadnikow mikrostruktury. Mikroindentacja pozwala
wprowadzi¢ pomiary rozrozniajgce sktadniki mikrostruktury, w szczegélnosci jesli ich rozmiar
jest wiekszy niz 1 um. Tym sposobem mozna oceni¢ osobno mikrotwardos¢ réznych ziaren
(faz lub kierunkéw) metalu lub faz kompozytu. Z kolei pomiar nanotwardosci pozwala badaé
elementy mikrostruktury o nanometrycznych rozmiarach (np. nanoziarna, nanowytrgcenia,
cienkie warstwy).

Twardos¢ jest mierzona przy pomocy wciskania wgtebnika w badany materiat. Wgtebniki
mogg mie¢ rozng geometrie (trojscienna piramida, czworoscienna piramida, kula). Po
wykonaniu odcisku obliczane jest pole rzutu powierzchni kontaktu na powierzchnie prébki. W
wiekszej skali obliczenia sg wykonywane na podstawie np. zmierzonej bezposrednio
przekatnej odcisku (w przypadku kwadratowego odcisku) czy srednicy (w przypadku okregu).
Dla bardzo matych odciskoéw (niewyraznych lub niewidocznych w mikroskopach optycznych)
Oliver i Pharr zaproponowali metode wyznaczania twardosci na podstawie analizy krzywej
odcigzania i wyznaczania rzeczywistej gtebokosci odcisku[87] .

Twardosc jest wyznaczane ze wzoru:

H:E, Wzér nr (1)

A
gdzie H to twardos¢, F maksymalna sita indentacji, A pole rzutu powierzchni kontaktu na

powierzchnie prébki (w skrocie: pole kontaktu).

W skali makro twardos¢ kompozytu o osnowie z migkkiego metalu i wzmocnieniu twardymi
czgstkami ceramiki ro$nie wraz ze wzrostem zawartosci czgstek [88]. W skali mikro twardos$é
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zarowno osnowy, jak i wzmocnienia moze zaleze¢ od procesu wytwarzania [89]. Z kolei w
skali nano z jednej strony mozna bada¢ np. wptyw granicy ziaren na twardos¢ [90], z drugiej
osobne problemy naukowe stanowig efekty skali w indentacji, w tym efekt Halla-Petcha [91].
Twardos¢ jest podstawowym parametrem mechanicznym wyznaczanym dla warstwy
wierzchniej materiatow. W tej pracy wyznaczenie twardosci osnowy jest wazne, poniewaz
znaczne roznice w twardosci osnowy dla porownywanych kompozytéw pod katem odporno$ci
na zuzycie mogg by¢ waznym czynnikiem analizy wynikow trybologicznych. Inaczej moéwigc,
zuzycie zalezy od twardosci [92], co znajduje odzwierciedlenie juz w klasycznych modelach
zuzycia (np. prawo Archarda) [93], gdzie zuzycie jest odwrotnie proporcjonalnego do
twardo$ci.

2.1.2.2. Modut Younga

Modut Younga jest wspotczynnikiem sprezystosci podtuznej - informuje on o tym jakie
odksztatcenie w  zakresie sprezystym w kierunku wystepowania naprezenia
rozciggajgcego/sciskajgcego jest spowodowane przez to naprezenie. Nie istnieje prosta
zaleznos¢ miedzy twardoscig i modutem Younga, jednakze ten parametr rowniez moze byc¢
badany w analogicznych skalach jak twardo$é. Co wazne, metoda Olivera-Pharra umozliwia
wyznaczenie tego modutu z krzywej odcigzania uzyskanej w tescie indentaciji.

W tej pracy modut Younga jest waznym parametrem materiatowym, poniewaz moze wptywac
zaréwno na zuzycie [94], jak i odpowiedz mikrobelek na zginanie [95].

2.1.2.3. Wytrzymatos¢ na rozcigganie

Wytrzymatos¢ na rozcigganie jest jedng z najwazniejszych, z punktu widzenia zastosowan
mechanicznych, wlasciwoscig materiatu. Mozna jg wyznaczy¢ przy pomocy np. (quasi-)
statycznej préby jednoosiowego rozciggania. Odpowiada inzynierskim naprezeniom dla
najwiekszej sity uzyskanej w trakcie proby. Tradycyjnie, test jest wykonywany w makroskali.
Ze wzgledu na znaczny postep techniczny mozliwe jest przeprowadzenie testéw dla
pozostatych dwoch skal. W przypadku mikroskali mozna mie¢ do czynienia z rozcigganiem
drutu metalowego z mikroczgstkg ceramiczng, z kolei w nanoskali mozna rozrywacé
pojedyncze ziarna. W tej pracy badane jest potagczenie osnowa-wzmocnienie w geometrii
mikro-belki. Zginanie takiej belki bedzie generowato naprezenia rozciggajgce i sciskajgce w
pofaczeniu, jednakze bedg wystepowaly takze inne naprezenia, w szczegolnosci zalezne od
geometrii potgczenia - takze bedzie to zlozony stan naprezeh. Analiza naprezen bedzie
wykonywana przy pomocy metod numerycznych.

2.1.2.4. Odpornosc¢ na zuzycie

Odpornos¢ na zuzycie ilosciowo okresla jak szybko materiat w parze trgcej ubywa w danych
warunkach. Dla duzej czesci zastosowan najwazniejszym aspektem zuzycia jest zmiana
wymiarow geometrycznych ukfadu - pojawienie sie rowka zuzycia zmienia wzajemne
odlegtosci czesci mechanicznych, co moze skutkowac istotng zmiang parametrow pracy. Jako
przyktad mozna podac prace ttoka w cylindrze silnika spalinowego - tolerancje wymiaréw
srednicy zewnetrznej ttoka i Srednicy wewnetrznej cylindra sg $cisle okreslone dla uzyskania
optymalnych parametréw spalania. Nadmierne zuzycie (ubycie objetosci) jednej z tych czesci
doprowadzi do zwiekszenia luzu i spadku parametréw silnika. Z tego powodu wazne jest, aby
zastosowa¢ w takiej parze trgcej materiaty, ktorych zmiana wymiarow spowodowana
zuzyciem, bedzie bardzo mata nawet po wielu cyklach pracy ttoka.
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W tej pracy odpornos¢ na zuzycie jest parametrem makroskopowym stuzgcym jako punkt
odniesienia dla mechanicznych parametréw mikroskopowych - inaczej médwigc,
modyfikowane sg potgczenia osnowa-wzmochnienie i analizowany jest wplyw wytrzymatosci
tego potagczenia na makro-zuzycie.

2.1.3. Charakteryzacja materiatow i jej metody
2.1.3.1. Mikrostruktura

Podstawowe informacje o mikrostrukturze kompozytu o osnowie metalicznej i wzmocnieniu
czgstkami ceramicznymi to: metal/stop osnowy, rozktad wielkosci rozmiaru ziaren, ksztatt i
tekstura; materiat, ksztatt i sredni rozmiar wzmocnienia, zawartos¢ i dystrybucja przestrzenna
wzmochienia, porowatos¢ i zanieczyszczenia. Materialy osnowy i wzmocnienia najczesciej sg
definiowane przed procesem wytwarzania, ale zawartos¢ domieszek i zanieczyszczen nie jest
oczywista - z tego powodu przeprowadza sie analize sktadu chemicznego (Por. Pkt. 2.3.2.).
Wielko$¢ ziaren powyzej pojedynczych mikrometrow mozna wyznaczy¢ za pomocg
mikroskopu optycznego i analizy obrazu (rowniez ksztalt). Dla ujawnienia granic ziaren w
zakresie Swiatta widzialnego najczesciej stosuje sie trawienie lub elektrotrawienie. O
rozktadzie czgstek wzmocnienia rowniez mozna wnioskowa¢ ze zdje¢, jednak nalezy
pamietac, ze w ogdlnym przypadku rozktad moze ulega¢ zmianie wzdtuz grubosci probki. W
celu zmniejszenia tego ryzyka wykonuje sie przekrdj poprzeczny. Dla mniejszych rozmiarow
ziaren i czgstek stosuje sie obserwacje SEM. Podstawowym sposobem pomiaru porowatosci
jest metoda Archimedesa oparta na gestosci i wypornosci mierzonego ciata. Natomiast w celu
miejscowego scharakteryzowania chropowatosci najczeéciej stosuje sie profilometrie
stykowa.

W tej pracy mikrostruktura jest charakteryzowana poprzez sktad chemiczny, parametry
czgstek wzmocnienia i wielko$¢ ziaren osnowy i ich teksture. Réznice w tych parametrach
pomiedzy prébkami mogg wynikac z roznic w procesie wytwarzania oraz skutkowaé zmiang
parametrow mechanicznych.

2.1.3.2. Skfad chemiczny

Sktad chemiczny informuje o 2zwigzkach chemicznych obecnych w probkach. Jest
wnioskowany na podstawie pomiaru sktadu pierwiastkowego. Zawartosc pierwiastkbw moze
by¢ wyrazona w procentowym udziale atomowym lub masowym. Ze wzgledu na mozliwe duze
réznice w masach atomowych pierwiastkbw obecnych w probce te dwie zawarto$ci mogg byc¢
liczbowo bardzo rézne.

W tej pracy sktad chemiczny jest wyznaczany dla potwierdzenia obecnosci niklu na czgstkach
weglika krzemu oraz wyznaczenia zawartosci czgstek w powtoce. Do wyznaczenia skfadu
pierwiastkowego mozna wykorzysta¢ metode EDS lub WDS. EDS jest mniej doktadny (nizsza
rozdzielczosc¢) i posiada nizszy prog detekcji niz metoda WDS, jednakze zapewnia krotszy
czas pomiaru, co jest szczegOlnie istotne dla pomiarow powierzchniowych [96]. W
przeprowadzonym badaniu doktadna analiza ilosciowa nie jest wymagana, wiec zdecydowano
wykorzysta¢ metode EDS. Dodatkowo, w przypadku proszkéw SiC pokrytych cienkg warstwg
niklu sktad chemiczny okredlono za pomocg XRD, ktére umozliwia usrednienie pomiaru dla
objetosci proszku nawet dla bardzo cienkich warstw.

2.1.3.3.  Struktura krystalograficzna

Struktura krystalograficzna informuje o tym, w jaki sposob utozone sg atomy. Przy braku
zorganizowanego utozenia atoméw (doktadnie: przy uporzgdkowaniu krétkiego zasiegu)
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materiat jest amorficzny. Przy jednakowym, powtarzajgcym sie utozeniu atomow, materiat jest
monokrysztatem. Wystepowanie w probce wielu graniczgcych ze sobg monokrysztatow
nazywa sie materiatem polikrystalicznym, w szczegolnosci gdy domeny te sg
nanometrycznych rozmiaréw - materiatem nanokrystalicznym.

Znaczenie struktury krystalograficznej w tej pracy wynika z potencjalnie istothego wptywu
utozenia ziaren na odpowiedz materiatu na zadane obcigzenie. Jest to zagadnienie czesto
omijane w pracach z zakresu kompozytdw o osnowie metalicznej, gdzie obecnosc
wzmochnienia wptywa na strukture osnowy, zmienia jej wtadciwosci a uzyskane wyniki sg
wypadkowg obecnosci wzmochienia i zmiany parametréw materiatu osnowy. W przypadku
wspotelektroosadzanych kompozytéw obecnos¢ czgstek zmniejsza ziarna osnowy. Powoduje
to, ze uzyskane wzrosty twardosci kompozytu wzgledem czystego materiatu osnowy nie sg
tylko spowodowane obecnoscig twardego wzmocnienia, ale réwniez po czesci umocnieniem
osnowy np. zwigzanym z efektem Halla-Petcha. Dodatkowo, znaczenie moze miec¢ nie tylko
wielkosc¢ ziaren, ale rowniez ich utozenie i ksztatt (np. struktura kolumnowa moze miec¢ inne
wiasciwosci mechaniczne niz laminarna) oraz tekstura.

W tej pracy struktura krystalograficzna jest potrzebna do poréwnania osnowy probek z
réznymi czgstkami.

2.1.3.4. Chropowatos¢

Chropowatos¢ to zbiorcze okreslenie parametrow charakteryzujgcych profil geometryczny
powierzchni oraz samg geometrie powierzchni. Do najczesciej uzywanych zalicza sie
parametry Ra (Srednie odchylenie od linii odniesienia dla danego profilu) oraz S, (obliczane
analogicznie, jednakze dla danej powierzchni).

W tej pracy chropowatos¢ jest wazna w dwdch kontekstach. Po pierwsze, w trakcie
elektroosadzania powstajgca powtoka do pewnego stopnia powiela powierzchnie elektrody,
na ktoérej sie osadza. Réznice w chropowatosci poditoza i koncowej powierzchni powtoki
wynikajg z faktu lokalnego gromadzenia sie tadunku elektrycznego na wierzchotkach
chropowatosci podtoza, co zwieksza lokalng gestos¢ pradu elektrycznego i skutkuje szybszym
narastaniem warstwy na wierzchotkach niz w przypadku dolin chropowatosci. Na
chropowato$¢ powtoki kompozytowej znacznie wptywa rowniez wystepowanie potowicznie
ztapanych czgstek wzmocnienia. W celu uzyskania wiarygodnej informacji o zawartosci
wzmochienia, powioka jest poddawana polerowaniu. W ten sposéb stabo zwigzane czastki
odpadajg (nalezy zwréci¢ uwage, ze te bardzo stabo zwigzane odpadajg na etapie obfitego
ptukania probki po procesie wytwarzania), a w pelni zwigzane czgstki zostajg odkryte. Po
drugie, polerowanie do niskich wartosci chropowatosci umozliwia rowniez wykonanie pomiaru
dyfrakcji elektronéw wstecznie rozproszonych m. in. w celu wizualizacji struktury
krystalograficznej oraz skuteczniejsze wykonanie mikro-belek.

W tej pracy chropowatosc jest pochodng procesu polerowania mechanicznego i uzyskanie jej
niskiej wartosci umozliwia przygotowanie powierzchni prébek do testéw zuzycia i wyznaczenia
zawartosci czgstek w warstwie. Z kolei polerowanie jonowe umozliwia przygotowanie prébek
do pomiaréw EBSD w trybie transmisyjnym oraz wykonanie mikro-belek.

2.1.3.5. Inne

Adhezja - sita jakg nalezy przytozy¢ (na jednostke powierzchni), aby rozigczy¢ dwa rézne ciata
bedace w kontakcie.
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W tej pracy adhezja warstwy kompozytowej do podtoza nie jest analizowana, jako ze spetnia
minimalne wymaganie funkcjonalne - nie ulega roztgczeniu od poditoza w trakcie procesow
przygotowania probek oraz ich testowania. Z drugiej strony, w tej pracy analizowana jest
adhezja czgstek wzmocnienia do osnowy kompozytu, jednakze z punktu widzenia
eksperymentu zginania mikro-belek wielkoscig, ktora jest wyznaczana eksperymentalnie jest
zaleznos¢ sita-przemieszczenie konca belki. Ta zalezno$¢, przy pomocy metod
numerycznych, jest uzywana do wyznaczenia pola naprezen w potgczeniu wzmocnienie-
osnowa. Nastepnie wnioskuje sie o wytrzymatosci tego potgczenia. Te wytrzymatos¢ mozna
rozumiec jako adhezje materiatu wzmocnienia do materiatu osnowy.

Kohezja - sita jakg nalezy przytozy¢, aby rozdzieli¢ jedno ciato na dwie czesci (na jednostke
nowopowstatej powierzchni).
W tej pracy zjawisko kohezji moze mie¢ miejsce w trakcie pekania mikro-belki. Nie jest
oczywiste, czy propagacja pekniecia nastgpi wzdtuz potgczenia w taki sposob, ze jeden koniec
belki bedzie wylacznie materiatem osnowy, a drugi koniec wytgcznie materiatem
wzmocnienia. Moze dojs¢ do sytuacji, w ktérej adhezja wzmocnienie-osnowa jest tak duza,
ze dochodzi do dekohezji osnowy (lub wzmocnienia).

Wymiary geometryczne probki i jej testowanych objetosci - okresla charakterystyczne wymiary
prébki i jej sktadnikéw, przede wszystkim te istotne z punktu widzenia planowanych pomiaréw.
W tej pracy do najwazniejszych nalezg: grubos¢ warstwy, wielko$¢ czgstek wzmocnienia w
kompozycie, wymiary mikro-belek i wymiary rowkoéw zuzyciowych

2.1.4. Metody numeryczne

Obok metod eksperymentalnych i analitycznych, metody numeryczne stanowig podstawe
badan w inzynierii materiatowej i mechanicznej. Metody te pozwalajg na rozwigzywanie
szeregu problemoéow zwigzanych z powigzaniem wiasciwosci materiatdw i ich struktura.
Struktura ta moze by¢ opisywana w wielu réznych skalach, od skali atomowej ( analiza
pojedynczych atoméw, np. metody ab initio [97], dynamika molekularna [98]), przez
mikroskale (analiza mikrostruktury, np. metody typu Monte Carlo [99], metoda elementow
skohczonych[100], metoda elementéw dyskretnych [101]), az do makroskali (analiza
konstrukcji i materiatow litych, gtdwnie metoda elementéw skornczonych[102] ). Dane
wejsciowe do modeldéw mogg mie¢ swoje zrédto zardwno teoretyczne (np. potencjaty
miedzyatomowe wykorzystywane w dynamice molekularnej), jak i doswiadczalne (np.
wytrzymatos¢ na rozcigganie wykorzystywana w MES). Co wiecej, stosuje sie réwniez
modelowanie wieloskalowe[103], ktére w zatozeniu wykorzystuje wyniki modelowania z
mniejszej skali jako dane wejsciowe do modelu w wyzszej skali. [104]

W tej pracy zastosowano metode elementéow skonczonych z elementami kohezyjnymi w
mikroskali. W celu analizy zerwania potgczenia osnowa-wzmocnienie wyznaczono parametry,
trudne lub niemozliwe do wyznaczenia doswiadczalnie w czasie zginania mikro-belek.
Podstawowym celem przeprowadzenia symulacji numerycznych jest wyznaczenie
maksymalnego naprezenia w parze elementéw kohezyjnych, ktore powodujg zerwanie
potgczenia w trakcie zginania-mikro belek na podstawie rzeczywistej geometrii tego
potgczenia oraz eksperymentalnych krzywych sita-przemieszczenie konca belki. Inaczej
moéwigc, tgczac mozliwosci eksperymentalne (sita, przemieszczenia, rzeczywista geometria)
oraz numeryczne (wyznaczanie pola naprezen i odksztatcen) poréwnano wytrzymatosc
potgczenia osnowa-wzmocnienie w zaleznosci od procesu wytwarzania.

33



2.1.4.1. Metoda elementow skonczonych

Metoda elementéw skonczonych (Metoda Elementéw Skonczonych - MES, ang. Finite
Element Method - FEM) jest jedng z najczesciej uzywanych metod obliczen inzynierskich i
naukowych. W tym przypadku rozwigzanie numeryczne zastepuje rozwigzanie analityczne -
dla MES sg to rozwigzania uktadéw réwnanh rézniczkowych. MES zakfada podziat ciggtego
modelu na wiele elementéw. Elementy te powinny mie¢ stosunkowo mate wymiary i proste
ksztatty, ktére umozliwig otrzymanie rozwigzania w postaci stosunkowo prostej funkciji.
Elementy te sg definiowane przez wezty. Tworzenie weztéw i elementéw (podziatu ciggtego
modelu) nazywa sie dyskretyzacjg. Zazwyczaj potgczenie elementéw odbywa sie poprzez
wspolne wezly, ale mozliwe jest zdefiniowanie potgczenia na wspdélnych krawedziach czy
powierzchniach. Warunki brzegowe to zadane warto$ci wielkosci fizycznych (np.
przemieszczenie, temperatura) w weztach (lub krawedziach czy powierzchniach). Nastepnie,
numeryczne rozwigzania sg wyznaczane dla weztdéw, a za pomocg funkgcji interpolacyjnych
oblicza sie wyniki dla pozostatych punktow elementu. [105]

2.1.4.2. Model strefy kohezyjnej

Jednym z ograniczen metody elementéw skonczonych jest konieczno$é zapewnienia
ciggtosci i zgodnosci przemieszczen. Oznacza to, ze niemozliwym jest uzyskanie zmiany
ksztattu za pomocg pojawienia sie pekniecia. W celu unikniecia tego ograniczenia stworzono
szereg metod, ktére umozliwiajg numeryczne zamodelowanie pekania. Jedng z nich jest
model strefy kohezyjnej. Idea tego modelu polega na obserwacji, ze pekniecie to
nieodwracalna deformacja (strefa kohezyjna), ktéra lokalnie ostabia materiat. Ostabienie
nastepuje po przekroczeniu pewnego progu, wtedy tez rozpoczyna sie proces pekania. W
praktyce oznacza to, ze wtasciwosci mechaniczne potaczenia pary elementéw skonczonych
sg opisane funkcjg we wspétrzednych naprezenie-przemieszczenie. Ta funkcja definiuje jaka
jest poczatkowa sztywnos¢ tego potgczenia K, warunek rozpoczecia ostabienia Omax oraz
przebieg tego ostabienia. Po osiggnieciu maksymalnego przemieszczenia para elementéw
ulegta dekohezji i w rezultacie elementy nie sg dalej potgczone. Przyktadowy przebieg tej
funkcji przedstawiono na Rys. 3.

3000 Gmax

2500

[MPa]

2000

1500+

G1 G2

1000

500
/K
oL

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

Przemieszczenie [um]

Rys. 3. Charakterystyka naprezenia-przemieszczenie pary elementow kohezyjnych.

aprezenie

N

Definiowanie tej charakterystyki moze nastgpi¢ poprzez podanie nachylenia K, naprezenia
maksymalnego Omax Oraz pola G=G:+G». Nachylenie K opisuje jak szybko ro$nie naprezenie
przy zadawaniu obcigzenia (a w zasadzie wzroscie odlegtosci miedzy parg elementéw
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kohezyjnych). Po osiggnieciu warto$ci omax Nastepuje ostabienie. W tym przypadku ostabienie
jest funkcjg liniowa, ale mozna zastosowaé inne rodzaje funkcji. Pole G odpowiada
wspotczynnikowi uwalniania energii. Dodatkowo, nalezy pamieta¢, ze w ten sposob definiuje
sie pekanie w trzech gtdéwnych typach. Warunki pekania mogg by¢ rozpatrywane niezaleznie
lub w sposdb mieszany.[106]

2.1.4.3. Motywacja

Motywacjg do wykorzystania metod numerycznych w tej rozprawie jest zrozumienie wptywu
warstwy ochronnej na czgstkach wzmocnienia na wytrzymatos¢ potgczenia osnowa-
wzmaochienie. Wytrzymato$¢ takiego potgczenia moze zostaé zbadana za pomocg technik
eksperymentalnych tylko w ograniczonym zakresie. Wynika to ze ztozonosci mikrostruktury
tego typu potgczen i braku mozliwosci oddzielenia efektow geometrycznych od
materialowych, w szczegdélnosci dotyczy to eksperymentdéw mikroskalowych. Zastosowanie
metod numerycznych umozliwi wziecie pod uwage geometrii mikrostruktury (geometrii
pofgczenia osnowa-wzmochienie). W ten sposob uzyska sie dostep do wielkosci fizycznych
(np. pole naprezen) materiatu niedostepnych za pomoca metod eksperymentalnych. Co
wiecej, geometria mikrostruktury bedzie zrekonstruowana na podstawie eksperymentalnego
pomiaru przetomu belki. Odzwierciedlenie rzeczywistej mikrostruktury umozliwi ocene, ktoére
pofaczenie jest silniejsze.

W zwigzku z faktem, ze wszystkie eksperymentalne mikrobelki cechujg sie inng geometrig
potaczenia, dodatkowg motywacje stanowi che¢ zrozumienia wptywu ksztattu i innych
parametrow potgczenia na wkasciwosci mechaniczne mikrobelek.

2.1.4.4. Cel

Gtownym celem zastosowanie metod numerycznych w tej rozprawie jest poréwnanie
wytrzymatosci potgczenia osnowa-wzmocnienie w mikro-belkach kompozytowych. Pierwszg
serie probek wytworzono dla kompozytu przygotowanego konwencjonalng metodg
wspoételektroosadzania. Z kolei druga seria probek ma dodatkowo przygotowang warstwe
ochronng na powierzchni czgstek wzmocnienia. Przygotowanie modelu umozliwi spetnienie
celu poprzez wyznaczenie maksymalnego naprezenia Omax W parze elementow kohezyjnych,
ktére powoduje zerwanie potgczenia w trakcie zginania-mikro belek na podstawie rzeczywistej
geometrii tego potgczenia oraz eksperymentalnych krzywych sita-przemieszczenie konca
belki. Inaczej mowigc, celem badania jest jak najwierniejsze odtworzenie warunkéw
eksperymentu zginania mikro-belek. taczgc mozliwosci eksperymentalne  (sita,
przemieszczenia, rzeczywista geometria) oraz numeryczne (wyznaczanie pola naprezen i
odksztatcen) poréwnano wytrzymatos¢ potgczenia osnowa-wzmocnienie w zalezno$ci od
procesu wytwarzania.

Dodatkowym celem jest zbadanie wptywu mikrostruktury na odpowiedz mechaniczng zginanej
mikrobelki przy zadanych, arbitralnych parametrach potaczenia.

2.1.45. Zakres badan

W zakres badan numerycznych wchodzi przygotowanie modelow mikro-belek na podstawie
pomiarow doswiadczalnych dla kazdej belki osobno. Do stworzenia modeli belek
zastosowano elementy skonczone, a do stworzenia potgczenia osnowa-wzmocnienie uzyto
elementéw kohezyjnych. Przyktadowe zobrazowanie potozenia elementéw skonczonych i
kohezyjnych dla czesci SiC belki przedstawiono na Rys. 4.
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- Elementy skoriczone
- Elementy kohezyjne

Rys. 4. Czesc¢ SiC belki wraz ze wskazaniem pozycji elementéw skoriczonych i kohezyjnych.

Nastepnie w zakresie badan jest przeprowadzenie symulacji, ktére odpowiadajg warunkom
eksperymentoéw i wyznaczenie maksymalnych dopuszczalnych naprezen omax . Dodatkowo,
przeprowadzono symulacje zginania belek jednomateriatowych oraz kompozytowych o
arbitralnie wybranych cechach potaczenia (ksztatt, potozenie).

2.2. Metody badan - wytwarzanie - skala makro

Wytworzono cztery serie probek warstw kompozytowych o osnowie z niklu i wzmocnieniu z
czgstek weglika krzemu. Serie zawierajg czgstki o $rednim rozmiarze czgstek 20 um lub 1
pm. Jedna seria z duzymi czgstkami i jedna seria z matymi czgstkami wzmocnienia zostaty
uzyte bez modyfikacji po zakupie. Pozostate serie to czgstki poddane przed procesem
wytwarzania kompozytu dodatkowemu procesowi technologicznemu. Zastosowano proces
bezprgdowego chemicznego osadzania w celu pokrycia czgstek SiC cienkg warstwg
ochronng z niklu.

2.2.1. Chemiczne osadzanie warstwy Ni na czgstkach SiC

Przebieg chemicznego osadzania Ni — piecioetapowego procesu - jest przedstawiony na Rys.
5.

i 4

Czyszczenie Wspomaganie

3. SnCl,+HCl 4. PACl+HCI

Aktywowanie Osadzanie

5. Roztwor:
NisO,

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

Rys. 5. Schemat ciggu proceséw chemicznego osadzania Ni.
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Czyszczenie odbyto sie w dwoch krokach. W pierwszym, 5 g proszku SiC zostato
zdyspergowanych w 50 ml NaOH przez 20 minut w myjce ultradzwiekowej. Nastepnie zasade
usunieto pipetg, dodano wody i po wymieszaniu usunieto wode, nastepnie ponownie dodano
wode i z uzyciem wirdwki odseparowano czgstki od ptynu. Taka procedura ptukania byta
powtarzana po kazdym z 5 krokow. W drugim kroku dodano 50 ml HNOg i przez 20 minut
mieszano w myjce ultradzwiekowej. Czyszczenie ma na celu usuniecie zanieczyszczen z
powierzchni czastek w celu zapewnienia réwnomiernego osadzenia metalu. Po
przeprowadzeniu procedury ptukania dodano do czgstek 50 ml roztworu ztozonego z 80 g/L
SnCIl2 x H20 oraz 80 g/L HCI i mieszano w myjce ultradzwiekowej przez 20 minut.
Wspomaganie ma na celu uzyskanie matych zarodkéw Sn na powierzchni SiC. Po ponownym
ptukaniu, w czwartym kroku dodano 50 ml roztworu przygotowanego z 0,5 g/L PdCl, x H,O
oraz 30 m/L HCI i mieszano przez 20 minut w myjce ultradzwiekowej. Aktywowanie powieksza
zarodki Sn o dodatkowe atomy Pd, gdzie w trakcie osadzania zacznie sie wytrgcac nikiel.
Nastepnie czastki wyptukano. Wszystkie powyzsze czynnosci byly wykonywane z uzyciem
skladnikow w temperaturze pokojowej. Ostatnim krokiem bylo osadzanie cienkiej warstwy
niklu, do czgstek dodano 30 ml roztworu podgrzanego do temperatury 95 °C przygotowanego
z ponizszych sktadnikéw: NiSO4 x 6H.0 30 g/L; NaH:PO- x H,O 30 g/L; DL-C4HsOs 20 g/L;
CH4Nax04 20 g/L; CHsN2S <0,1 g.

2.2.2. Wspotelektroosadzona warstwa kompozytowa Ni-SiC

Nastepnym etapem bylo wspédtelektroosadzanie na podiozu z wypolerowanej miedzi.
Ptaskownik z miedzi o wymiarach 50 mm x 30 mm x 10 mm zostat wyszlifowany na papierze
Sciernym o gradacji od 320 do 1200 przy uzyciu Presi Mecatech 334 z predkoscig obrotowg
300 obrotéw na minute, nastepnie uzyto sukna polerskiego ze smarem i zawiesing z
czgstkami diamentowymi o kolejnych rozmiarach 9, 3 i 1 uym i predkoscig 200 obrotéw na
minute. Kazdy krok byt zakoczony obfitym ptukaniem wodg dejonizowang oraz alkoholem
izopropylowym. Uzyskano chropowatos¢ powierzchni 50 mm x 30 mm Ra = 10£5 nm
zmierzong przy uzyciu profilometru stykowego T8000 Nanoscan. Tak przygotowane
ptaskowniki stuzyty jako katody, natomiast anodg byt pret niklowy o dtugosci 80 mm i Srednicy
10 mm. Odlegtos¢ miedzy elektrodami zamocowanymi pionowy wynosita okoto 60 mm.
Proces wytwarzania warstwy kompozytowej odbywat sie przy zachowaniu parametréw dla
wszystkich serii. Sktad elektrolitu do osadzania niklu przedstawia Tabela 1.

Tabela 1. Zawarto$¢ odczynnikéw chemicznych do elektroosadzania na 1 litr wody dejonizowanej

Sktadnik | NiSO4 | NiCl, | H3BO3 | 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 predkoscig 250 obrotdw na minute przy
temperaturze 60 oC i czasie 120 minut przy gestosci pragdu 1,8 A/dm2. Czas osadzania
dobrano tak, aby grubos¢ warstwy wynosita okoto 30 um.

2.2.3. Polerowanie warstw kompozytowych

Wspodtelektroosadzanie zostato przeprowadzone na katodzie bedgcej wypolerowanym
kawatkiem miedzi. Hipotetyczna warstwa samego niklu miataby chropowatos¢ nieznacznie
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wiekszg od podfoza, jednakze z powodu obecnosci czgstek ta chropowatos¢ jest
zdecydowanie wieksza - wynika to zaréwno z zaburzenia przez czgstki procesu “powlekania”
niskiej chropowatosci podfoza, jak i réwniez wystawania samych czgstek z powierzchni
warstwy niklu. Zatem w celu skutecznego wytworzenia mikro-belek o staltym przekroju
poprzecznym na goérnej powierzchni warstwy kompozytowej, jak i na przekroju
przeprowadzono kolejne kroki polerowania wg Tabela 2 na urzgdzeniu Presi Mecatech 334
(kroki 1-3) oraz wibropolerce (krok 4).

Tabela 2. Proces przygotowania powierzchni probek

Materiat polerski

1 Papier scierny o gradacjach od 320 Predkosc obrotowa = 300 obr/min
do 1200

2 Sukno polerskie z diamentowg Predkos¢ 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 wykorzystujgce papier $cierny sg przeprowadzone na zmiane z zawiesinami w celu
zminimalizowania réznic wysokosci miedzy twardymi czgstkami wzmocnienia oraz wzglednie
miekkiej osnowy. Brak diuzszego polerowania w zawiesinie pozwala réwniez unikng¢ efektu
aglomeracji czgstek zawiesiny w poblizu czgstek wzmocnienia. W innym przypadku
generowatoby to wzglednie szybsze polerowanie (w sensie usuwania objetosci prébki) w tych
miejscach, co skutkowatoby niestatym przekrojem poprzecznym  mikro-belki.
W wyniku uzyskano chropowatos¢ powierzchni osnowy niklowej na poziomie Sa=3+1 nm z
czgstkami wzmocnienia wystajgcymi w réznym stopniu ponad te powierzchnie - zmierzono
kilka losowo wybranych czagstek i wystawaty maksymalnie okoto Rpi=1,5 ym dla probki z
duzymi czgstkami, ale zazwyczaj okoto Rp=100 nm.

2.3. Metody badan - charakteryzacja - skala makro

Do charakteryzacji wytworzonych probek zastosowano skanujgcy mikroskop elektronowy
(Crossbeam 350, Zeiss, Niemcy) w celu zobrazowania powierzchni oraz okreslenia
procentowej zawartosci czgstek w warstwie. Wykonano obrazowanie z pomocg spektroskopii
z dyspersja energii (EDS) w celu okreslenia skladu chemicznego. Dodatkowo, obrazowanie
umozliwia uzyskanie informacji o wystepowaniu mikroporowatosci w potgczeniu osnowa-
wzmocnienie. Prébki zostaty poddane dyfrakcji rentgenowskiej (XRD) w celu poznania
struktury krystalograficznej oraz wykorzystano réwniez dyfrakcje elektronéw wstecznie
rozproszonych (EBSD) do jej zobrazowania w okolicy czgstek SiC.

2.3.1.1. Skaningowa mikroskopia elektronowa

Mikroskopem elektronowym wykonano zdjecia wypolerowanej powierzchni warstwy oraz
przekroju poprzecznego w celu wzrokowej oceny jednorodnosci roztozenia czgstek (na
powierzchni i wzdtuz grubo$ci), zmierzenia grubosci warstwy oraz wstepnej charakteryzaciji
potgczenia wzmochienie-osnowa przy napieciu przyspieszajgcym 3 kV oraz aperturze 30 pym.
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Nastepnie wykonano obrazowanie z pomocg spektroskopii z dyspersjg energii (EDS) w celu
pomiaru zawartosci czgstek w warstwie przy 20 kV oraz wiekszej aperturze 60 um. Przyjeto,
ze miarg zawartosci czgstek SiC jest odczytana z oprogramowania zawartos¢ Si. Celem
takiego podejscia jest mozliwos¢ poréwnania zawartosci SiC miedzy badanymi prébkami, a
uzyskane wyniki liczbowe moga sie roézni¢, gdyby zastosowac¢ inng metode (np. pomiar
masowy poprzez zwazenie kompozytu, a nastepnie wytrawienie niklu i zwazenie uwolnionych
czastek SiC). Pomiary zawartosci SiC wykonano w dwéch trybach. Po pierwsze, pomiary
wzdituz szerokoéci osadzonej probki, tak aby uzyska¢ informacje o rozktadzie czagstek. Po
drugie, w zwigzku ze zmienng zawartoscig, wykonano pomiary dla kazdego rowka powstatego
po zuzyciu. Wykonano réwniez typowe obrazowanie SEM rowkéw zuzyciowych.
Spektroskopia EDS zostata réwniez wykorzystana do okreslenia obecnosci niklu na czgstkach
wegliku krzemu dla potwierdzenia uzyskania warstwy ochronnej wytworzonej metodg
chemicznego osadzania. Wykonano zaréwno zbiorcze spektrogramy, jak i mapowanie.
Podjeto rowniez probe wykonania map rozktadu orientacji krystalograficznych na powierzchni
kompozytu metodg dyfrakcji elektronéw wstecznie rozproszonych (EBSD). Z powodu bardzo
matych ziaren (20 nm i mniej) nie udato sie uzyskaé satysfakcjonujgcej jakosci sygnatu.
Analize krystalograficzng wykonano przy pomocy wynikéw dyfrakcji rentgenowskiej oraz
EBSD wykonanego w trybie transmisyjnym dla prébki w postaci cienkiej warstwy.

2.3.2. Dyfrakcja rentgenowska

Eksperymenty dyfrakcji rentgenowskiej zostaty wykonane przez dr inz. Elzbiete Gadalinskg w
jednostce: Sie¢ Badawcza tukasiewicz — Instytut Lotnictwa przy mojej obecnosci. Analiza
wynikéw zostata wykonana przeze mnie z pomocg dr Gadalinskiej.

Pomiary dyfrakcji rentgenowskiej zostaty wykonane wykorzystujac geometrie Bragga-
Brentana zrealizowany zostat z zastosowaniem promieniowania K, lampy o anodzie

miedziowej. Diugos¢ fali uzytego w pomiarze promieniowania wynosi 4, = 1.540598 A.
Plamka pomiarowa miata wymiary 1 x 2mm. Zastosowano nastepujgce parametry pomiarowe:

detektor PIXcel
rozmiar plamki | 1 mm x 2 mm
pomiarowej

20 poczatkowy [°] 5,05252113
20 koncowy [°] 152,21672937
20 krok [°] 0,1050422
czas pomiaru dla | 4788,135
jednego kroku [s]

Pomiar tekstury faz niklu zrealizowany zostat z wykorzystaniem refleksow 111 oraz 200.

Wykonano réwniez pomiary sktadu fazowego dla proszkéw SiC pokrytych chemicznie niklem.
Wykorzystano te samg lampe, jednak zmieniono parametry pomiaru na nastepujgce:

detektor PIXcel

rozmiar plamki | 10 mm x 10 mm
pomiarowej

20 poczatkowy [°] 20

20 koncowy [°] 152,1694

20 krok [°] 0,0131303
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czas pomiaru dla | 900,15
jednego kroku [s]

2.3.3. Indentacja

Wykonano indentacje osnowy dla kazdej prébki, aby wzig¢ pod uwage ewentualng zmiane
twardosci i modutu Younga. Wykonano nano-indentacje przy uzyciu wgtebnika Berkovicha.
Kalibracja wgtebnika zostata wykonana na szkle kwarcowym. Wybor tego materiatu wynika z
jego parametréw mechanicznych, ktére w szerokim zakresie sg niezalezne od predkosci
odksztatcania oraz sity. Kalibracja ma na celu zniwelowanie odchylenia rzeczywistego ksztattu
wgtebnika od idealnego. Indentacja zostata wykonana na materiale osnowy, jako tym
skfadniku kompozytu, ktérego witasciwosci mogty ulec zmianie dla réznych probek.
Indentacje wykonano przy pomocy urzgdzenia firmy Alemnis. Ze wzgledu na wystepowanie
efektow skali [107], indentacje wykonano tak, aby glebokos¢ strefy odksztatcenia
plastycznego byta poréwnywalna z wysokoscig mikro-belek. Maksymalng site indentaciji
eksperymentalnie dobrano tak, aby gteboko$¢é maksymalna odcisku wynosita okoto 100 nm
(10% wysokosci belki).

Maksymalna sita indentacji wynosita 3 mN, predkos¢ zadawania sity oraz odcigzania to 0,1
mN/s przy kontroli sity. Po uzyskaniu maksymalnej sity nastepowato 5 s wstrzymania w celu
wyeliminowania znaczgcego wptywu petzania. Twardos¢ i modut Younga zostat wyznaczony
metodg Olivera-Pharra [87]. Wptyw dryftu temperaturowego wraz z podatnoscig uktadu zostat
odjety przy pomocy oprogramowania dedykowanego dla nanoindentera. Wyznaczenie
stycznej potrzebnej do obliczenia modutu Younga zostato wykonane dla krzywej odcigzania
w zakresie od 2 do 60% mierzonej sity w czasie odcigzania.

2.3.4. Pomiar odpornosci na zuzycie

Pomiar odpornosci na zuzycie zostat wykonany na trybometrze w geometrii kula-na-
ptaszczyznie w S$lizgowym ruchu posuwisto-zwrotnym. Zadane obcigzanie zrealizowane
poprzez ciezarek o znanej masie wynosito 5,16 N. Przeciwprobkg byta kulka szafirowa
(AI203) o $rednicy 5 mm. Diugos$¢ posuwu to 3 mm. Czas pomiaru wynosit 8 godzin, ilos¢
cykli byta rowna. Czas ten zostat eksperymentalnie dostosowany tak, aby gtebokos¢ rowka
zuzycia nie przekraczata 10% grubosci warstwy. Rowek zuzycia byt mierzony za pomocg
profilometru stykowego T8000 nanoscan. Dedykowane oprogramowanie umozliwito pomiar
zuzytej objetosci oraz maksymalnej gtebokosci rowka. Dodatkowo dla kazdego rowka
zuzyciowego zostaty wykonane pomiary zawartosci SiC w rowku oraz po obu jego stronach.

2.4. Metody badan - wytwarzanie - skala mikro
2.4.1.1. Przygotowanie eksperymentow zginania
mikrobelek

Na Rys. 6. przedstawiono pierwsze kroki procesu przygotowania mikrobelek w kompozycie
Ni-SiC. Kolor jasnoszary obrazuje osnowe Ni, a ciemnoszary to czastki SiC. Pierwszym
krokiem byto wykonanie procesu trawienia wigzkg jonéw za pomoca polerki jonowej. Proces
ten zostat wykonany tak, aby uzyskac przekroj. Nominalny efekt jest widoczny na Rys. 6b. Ma
to na celu usuniecie warstwy utwardzonej po polerowaniu oraz uzyskaniu ostrej krawedzi.
Nastepnie analogiczny proces powtdrzono na tej samej krawedzi, ale prostopadtej Scianie z
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efektem wg Rys. 6¢. Rys. 6d to powiekszenie Rys. 6¢. Widac tutaj, ze rozmieszczenie czgstek
jest losowe oraz nalezy zwréci¢é uwage, ze dla czgstek widocznych na powierzchni istnieje
pewna szansa, ze wiekszos¢ oryginalnej czastki zostata juz wytrawiona. Rys. 6e przedstawia
efekt trawienia skupiong wigzkg jonéw (FIB), co odstonito nowg czgstke, w catosci wcigz
obecng w materiale. Rys. 6f ukazuje analogiczne trawienie FIB na prostopadtej Scianie.
Umozliwia to zminimalizowanie ryzyka bardzo bliskiej obecno$ci drugiej czastki oraz
umozliwia dostosowanie odlegtosci od czastki do konca przygotowywanej belki. Dodatkowag
zaletg wstepnego wytrawienia wg Rys. 6 e i f jest usuniecie warstwy zmodyfikowanej przez
trawienie wigzka jonow.

Rys. 6. Schemat przygotowania powierzchni prébki do wytworzenia mikro-belki: a) probka po polerowaniu
mechanicznym b) probka po trawieniu polerkg jonowg — pierwsza powierzchnia c) i d) probka po trawieniu polerkg
jonowg — druga powierzchnia e) probka po trawieniu FIB — pierwsza powierzchnia f) prébka po trawieniu FIB —
druga powierzchnia.

Efektem powyzszych krokéw jest wstepny wybdr czgstki, w miejscu ktorej zostanie
przygotowana mikro-belka. Rys. 7 pokazuje kolejne kroki , w jaki sposob powstaje belka.

a) b) c)

Rys. 7. Schemat wytworzenia belek: a) probka po przygotowaniu obu powierzchni b) prébka po wytrawieniu FIB
bocznych Scian belki c) probka po wytrawieniu FIB dolnej $ciany belki.
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Rys. 7a jest powtdrzeniem ostatniego Rys. 6f. Rys. 7b przedstawia efekt wytrawienia dtugosci
belki. Kluczowe jest potwierdzenie obecnosci czgstki w gtgb materiatu, tak Zeby mozliwe byto
uzyskanie potgczenia osnowa-wzmocnienie w catym przekroju belki. Kolejnym etapem jest
wytrawienie pod belkg wg Rys. 7c. Nalezy zwrocié uwage, ze powyzsze rozwazania sg
wyidealizowane.

Przygotowanie powierzchni zostato wykonane z duzym pradem 30 nA i napieciem
przyspieszajgcym 30 kV. Nastepnie zgrubnie przygotowano ksztatt belki przy prgdzie 3 nA.
Precyzyjne dociecie przeprowadzono z prgdem 700 pA. Ostateczng obrdbke (dostosowanie
wymiardow, zminimalizowanie warstwy zaimplantowanej jonami galu) to 50 pA.

Powyzszy proces zostat zobrazowany dla matych czgstek SiC. Ich nominalny rozmiar
odpowiada wymiarowi przekroju poprzecznego belek. Analogiczny proces przeprowadzono
do wytworzenia belek dla probek z duzymi czgstkami SiC. Korncowy efekt zobrazowano na
Rys. 8.

Rys. 8. Schemat wytworzonej belki dla kompozytu z czgstkami 20 ym.

Widoczna réznica polega na tym, ze czgstka SiC tworzy podstawe belki i jej otoczenie. W
trakcie pomiaru zginania nalezy sprawdzic¢, czy czes$¢ czgstki tworzgca podstawe belki nie
ulega dekohezji od niklowej osnowy.

2.5. Metody - badan - charakteryzacja - skala mikro

2.5.1. EBSD
Typowo pomiary EBSD wykonuje sie na powierzchni lub przekroju probki. W przypadku
prébek o nanometrycznych ziarnach rozdzielczo$¢ tego pomiaru jest zbyt mata (wielkos¢

powierzchni interakcji wigzki elektronéw z probkg zbyt duza). Dla zwiekszenia tej
rozdzielczosci stosuje sie¢ pomiar EBSD w trybie transmisyjnym. Schemat eksperymentu
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przedstawiono na Rys. 9.

Wiazka elektronow

Rys. 9. Schemat pomiaru EBSD w trybie transmisyjnym — praktyczna realizacia wymaga ,aby probka byta
ustawiona pod odpowiednim kgtem do wigzki elektronéw.

W tym celu wytworzono bardzo cienkg probke, typowg dla pomiaréw transmisyjnym
mikroskopem elektronowym (TEM). Wykonano mape EBSD bezposrednio pod czgstkg
wzmocnienia.

2.5.2. Zginanie mikrobelek — eksperymenty

Prébka z mikrobelkami wytworzonymi na powierzchni zostata zamontowana w uchwycie in-
situ nanoindentera firmy Alemnis. Oznacza to, ze obrazowanie mikroskopem elektronowym
jest uzywane w celu precyzyjnego ustawienia ostrza indentera na koncu mikrobelki wraz z
zapisaniem obrazow z catego procesu. Do zginania mikrobelek uzyto ostrza o
zmodyfikowanym koncu w celu zminimalizowania wptywu lokalnego odksztatcenia materiatu
mikrobelki w strefie kontaktu z ostrzem. Wyznaczono eksperymentalnie, ze sita normalna
rzedu 100 uN przekfada sie na pojedyncze nanometry gtebokosci indentacji i w zwigzku z
powyzszym zostaje pominieta z dalszych rozwazan. Z powodu wykonania belek prostopadle
do krawedzi probki uzyskano pustg przestrzen pod belkg. W celu oszacowania ugiecia
materiatu w podstawie belki wykonano rowniez indentacje w tym miejscu.

Dodatkowo, przy pomocy FIB ksztalt koncowki ostrza zostat tak zmieniony, aby utatwié¢
przesunigcie ostrza w trakcie zginania belki bez ryzyka kontaktu z pozostatg czescig prébki.
Przed zmiang ostrze byto Scietym stozkiem o kacie rozwarcia 60°. Predkos¢ zadawania
przemieszczenia wynosita 10 nm/s. Eksperymenty przeprowadzono do ztamania belki lub do
osiggniecia kontaktu ostrza z probkg w miejscu innym niz koncowka belki (nominalne miejsce
zadawania sity).

Dane uzyskane z eksperymentow zostaty poprawione o uwzglednienie dryftu termicznego
oraz podatnos¢ nanoindentera. Czynno$¢ ta jest quasi-zautomatyzowana w oprogramowaniu
nanoindetera dostarczonym przez producenta.
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2.5.3. Zginanie mikrobelek — obliczenia

Wynik eksperymentu zginania mikrobelek to dane czas-przemieszczenie-sita. Dane te
postuzyty do wyznaczenia analitycznie krzywych naprezenie o -odksztatcenie € dla mikrobelek
referencyjnych z czystego niklu i czystego SiC wg wzorow z teorii belek:

6F - 1
azw_tzzF-Cg, (2)
3d-t
T )

gdzie w i t to , odpowiednio, szeroko$¢ i grubosé mikrobelki, | to dtugosé. Wprowadzono
réwniez oznaczenie Cq4(czynnik geometryczny), ktory zalezy tylko od geometrii belki. Warto$¢
ta pomoze w poréwnaniu belek ze wzgledu na réznice w ich szerokosci, grubosci i dtugosci.

2.5.4. Pomiar powierzchni przetomu AFM

Po zakohczeniu eksperymentdéw zginania mikro-belek i zobrazowaniu przetomow za pomoca
SEM, nastepnym krokiem byta rekonstrukcja geometrii potgczenia osnowa-wzmocnienie przy
wykorzystaniu mikroskopu AFM. Zaktada sie, ze z powodu kruchego pekania geometria
potgczenia jest taka sama jak geometria przetomu po stronie twardego SiC. Idea pomiaru
polega na zmierzeniu topografii przetomu przy pomocy sondy AFM z krzemowym ostrzem.
Typowy pomiar AFM jest wykorzystywany do pomiaréw topologii wzglednie pfaskich
powierzchni i obrazowania ich chropowatoéci. W pomiarze przetomu belki istnieje dodatkowa
trudnos¢ w postaci geometrii przetomu oraz jego okolic. Schematycznie przedstawiono to na
Rys. 10.

Potfgczenie Ksztalt przed Zmodyfikowane

osnowa- modyfikacja ostrze AFM
wzmocnienie

i
rin

Rys. 10. Schemat pomiaru AFM powierzchni przetomu: a) przygotowana belka przed zginaniem b) belka po
zginaniu i peknieciu c) sposéb pomiaru powierzchni przetomu za pomocg AFM.

Rys. 10a przedstawia przygotowang belke przed eksperymentem zginania i peknieciem. Rys.
10b. z kolei pokazuje geometrie prébki po odspojeniu wolnego korica belki. Z kolei na Rys.
10c. Widoczny jest schemat pomiaru AFM powierzchni przetomu. Ksztatt ostrza zostat
zmodyfikowany za pomocg FIB, tak by zmniejszy¢ szerokos¢ ostrza przy utrzymaniu statej
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dlugosci — w ten sposéb koncowka ostrza moze dotrze¢ do powierzchni przetomu bez
kontaktu z niklowg czescig probki. Rzeczywiste ostrze AFM wraz z fragmentem belki przed i
po modyfikacji pokazuje Rys. 11.

Rys. 11. Zdjecia SEM: a) ostrza sondy AFM przed modyfikacjg b) po modyfikacji.

Dtugos$¢ ostrza wynosi 10-15 ym. Na tej podstawie zdecydowano o przygotowaniu belek o
dtugosci mniejszej niz 10 ym. Typowe parametry pomiaru AFM wynosity 1 s na linie, 512
punktow na linie, 512 linii na obraz, wartosci regulatora PID P=1000; I=700; D=100, uzywano
sond AFM CSC17AL/BS. Wykonywano serie obrazéw od duzych rozmiaréw (100 ym x 100
Mm) do coraz mniejszych, tak aby zlokalizowaé potozenie przetomu. Ostateczny obraz
przetomu uzyskiwano poprzez uciecie obrazu o wymiarach zgodnych z wymiarami przetomu
uzyskanymi przy obrazowaniu SEM.

2.6. Metody badan - metody numeryczne - zginanie mikro-
belek

Ponizszy rozdziat przestawia metodologie dotyczacg modelowania numerycznego zginania
belek w mikroskali z uwzglednieniem wynikow doswiadczalnych.
Z indentera, podczas zginania mikrobelek, uzyskano informacje o przebiegu sity i
przemieszczenia ostrza w czasie. Wymiary geometrii belek zmierzono przy pomocy SEM.
Rekonstrukcje geometrii potgczenia osnowa-wzmocnienie przeprowadzono przy pomocy
AFM.
Dodatkowo, zaktada sie, ze:
o Wymiary geometrii belek odpowiadajg prostopadto$cianowi zamocowanemu w
Scianie, ktora rowniez jest prostopadtoscianem o grubosci rownej grubosci belki.
o Szerokos¢ i dlugosc rekonstrukcji geometrii potgczenia jest réwna pomiarom SEM
przetomu danej belki i wyznacza przekréj poprzeczny dla catej belki.

2.6.1. Metodologia ogdina

Metodologia zastosowana do analizy numerycznej sktadata sie z nastepujgcych etapow:

1) Przygotowanie obrazu geometrii  pofgczenia  osnowa-wzmocnienie
zmierzonych za pomocg AFM

2) Obliczenie wspdtrzednych punktéw charakterystycznych dla kazdej belki
wyznaczajgcych gabaryty czesci Ni (od wolnego konca) i SiC (od
zamocowanego konca) oraz wymiary czesci kontaktu z poétsferg

3) Dodanie punktéw geometrii potgczenia, stworzenie siatki elementéw
skohczonych czworosciennych oraz par elementéw kohezyjnych

4) Przeniesienie wygenerowanej geometrii modelu do programu Abaqus
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5) Nadanie parametrow symulaciji i jej wykonanie
6) Kalibracja
7) Wyznaczenie wytrzymatosci potgczenia

2.6.2. Opis poszczegoélnych etapow

1) Geometria pofgczenia osnowa-wzmocnienie uzyskana za pomocg pomiaru AFM
zostata wyeksportowana do pliku .xyz w postaci chmury punktéw o wspétrzednych
przestrzennych XYZ

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

Rys. 12. Sposdéb przygotowania symulacji: a) punkty charakterystyczne tworzgce geometrie belki b) belka z siatkg
elementéw skoriczonych c) model belki d) model belki po zakoriczonej symulaciji.

o Rys. 12a przedstawia punkty o wspoétrzednych charakterystycznych dla danej belki,
zobrazowane w programie GiD. Punkty te wyznaczajg strefy wazne dla przebiegu
symulacji. Strefa 1 jest stworzona z punktéw dla obszaru, gdzie belka bedzie w
kontakcie z pétsferg, ktéra odpowiada ostrzu indentera w eksperymencie. Strefy 1, 2 i
3a w sumie tworzg niklowg czesci belki. Strefa 3a jest stworzona z punktéw dla
obszaru przy pofgczeniu osnowa-wzmochienie w celu zageszczenia elementéw
skohczonych. Analogicznie powstata strefa 4. Strefy 3b i 4 tworzg dlugo$¢ ceramiczne;j
czedci belki. Diugosci i przekroj poprzeczny belki jest réwny wartoSciom z
eksperymentu. Zaktada sie staty i prostokatny przekréj poprzeczny na catej dtugosci
belki zmierzony eksperymentalnie na przetomie po ztamaniu belki.

o Rys. 12b przedstawia siatke elementéw. Na Scianie strefy 3a od strony strefy 3b wezty
elementéw skonczonych oraz kohezyjnych odpowiadajg punktom pomiarowym
uzyskanym przez pomiar AFM zaimportowanym z pliku .xyz. Analogiczne dziatanie
wykonano w strefie 3b. Na miniaturce przedstawiono zageszczenie elementéw. Jest
ono najwieksze w miejscu zadawania obcigzenia oraz potgczenia osnowa-
wzmochnienie. Typowy rozmiar siatki wynosi 300 nm, w strefie 1 - 50 nm, w potgczeniu
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— 20 nm. Nastepnie tak uzyskana geometria modelu jest eksportowana do programu
Abaqus.

o Rys. 12c przedstawia model wygenerowany w programie Abaqus. Przerwa pomiedzy
strefami 3a i 3b jest usuwana i tworzone jest potgczenie osnowa-wzmocnienie
doktadnie odpowiadajgce eksperymentowi za pomocag elementéw kohezyjnych o
zerowej grubos$ci. Usuniecie tej przerwy oznacza, ze elementy kohezyjne sg parami w
doktadnie tych samych miejscach. Pary sg tworzone przez jeden element od strony
niklowej czesci belki oraz jeden od strony ceramicznej. Grubosé pojedynczego
elementy kohezyjnego wynosi zero.

e Rys. 12d przedstawia przyktadowy wynik symulacji w postaci rozktadu naprezen po
zadaniu wymaganych parametréw modelu i symulaciji.

Najwazniejsze parametry symulacji zginania mikro-belek w programie Abaqus byly
nastepujgce:
e Stale dla wszystkich symulacji
o Statyczne zadawanie obcigzenia za pomocg przemieszczania poisfery
modelujgcej ostrze nano-indentera
»= Ruch pionowo w dét, z zablokowanym ruchem pétsfery w innych osiach
o Kontakt potsfery i gérnej powierzchni belki zdefiniowany poprzez:
=  Mozliwy kontakt wszystkich elementéw pétsfery z elementami belki na
gornej powierzchni strefy 1
=  Wspodiczynnik tarcia w kierunku stycznym: 0,2
= W kierunku normalnym twardy” kontakt z mozliwoscig separacji
powierzchni
=  Domysine wtasciwosci geometrii
o Wspotczynnik Poissona: 0,35
e Zmieniane
o Modut Younga oraz granica plastycznosci wraz z umocnieniem
o Parametry potgczenia osnowa-wzmaocnienie
o Dyskretyzacja

6) Dla wykonania kalibracji parametrow materialowych przygotowano réwniez
belki jednomateriatowe osobno Ni i SiC. Skalibrowano modut Younga oraz
granice plastycznosci wraz z umocnieniem— te parametry symulacji dobrano
tak, aby odpowiadaty wynikom eksperymentalnym. Wyniki kalibracji wskazaty
na konieczno$¢ zmiany geometrii modelu poprzez dodanie fragmentu Sciany,
w ktérej zamocowana jest belka wg Rys. 13.
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a)

Va!
b) & YAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVS, 4
% V;VAVAVAVAVJVAVA"AVA‘J ‘i <
s e ATAVATAVAAVAVAVAY g
KIKIHAKIIPOOAIS
b s VA VAV VAVAVAVAVAVAVAVAVAVSY 2 5
VAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVA B &
FAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAVAY 2y

Zageszczona
siatka

Zamocowane
wezty

Rys. 13. Geometria belek wraz z fragmentem Sciany: a) widok od gory ze wskazaniem zageszczenia siatki w
zamocowaniu b) widok od dotu ze wskazaniem zamocowanych weztéw.
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7) Wyznaczenie wytrzymatosci potgczenia - w trakcie eksperymentalnego

zginania belek kruche pekanie potgczenia osnowa-wzmocnienie nastepowato
tak szybko, Zze niemozliwa byta obserwacja propagacji pekniecia.
Jednoczesnie celem badania jest poréwnanie wytrzymatosci potgczenia w
zaleznosci od sposobu otrzymania tego potgczenia (potgczenie z i bez
warstwy ochronnej). Z powyzszych powodéw zdecydowano sie przyjg¢é w
badaniach numerycznych G=G; oraz jako wartosc¢ sity, przy ktérej peka
pofgczenie, wyznaczono site, dla ktérej zaczyna sie ostabia¢ (osigga Omax )
pierwsza para elementéw kohezyjnych. Zastosowang charakterystyke
elementéw kohezyjnych przedstawiono na Rys. 14:

omax —-

—  Zastosowana charakterystyka

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

G=G1 G2=0

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

Rys. 14. Pordwnanie zastosowanej i typowej charakterystyki elementéw kohezyjnych.
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3. Wyniki

3.1. Woyniki - wytwarzanie - skala makro

W tym podrozdziale zostang omoéwione wyniki procesu wytwarzania probek do dalszych
badan. Bedg to odpowiedzi na pytania: co zostato wytworzone w procesie chemicznego
osadzania, wspotelektroosadzania oraz polerowania.

3.1.1. Chemiczne osadzanie warstwy Ni na czgstkach SiC
Skutecznos¢ procesu osadzania chemicznego warstwy Ni na czgstkach SiC oceniono na
podstawie charakteryzacji SEM oraz dyfrakcji rentgenowskiej proszku. Rozpoczeto od testow
naniesienia warstwy ochronnej na proszek o rozmiarze 300 uym stosunkowo grubg warstwa
niklu. Wynik tego eksperymentu przedstawiono na Rys. 15.

- T S W e

pokrycie
SiC

-

R R Mo R e i A L ‘-
= e, e . - AN S = . Rt
' e —‘_- Zerwana czesc ; e Yo
; | warstwy ochronnej | Ponowne
~ | powierzchnia S S N

~| czastki SiC

Rys. 15. Warstwa ochronna na duzych czgstkach SiC 300 um.

Zdjecie pokrytej czgstki ukazuje kilka waznych aspektéw osadzania chemicznego. Po
pierwsze, warstwa precyzyjnie pokrywa catg powierzchnie czastki SiC, tworzac cigglg
powtoke. Po drugie, moze sie zdarzy¢, ze czes¢ warstwy ochronnej zostaje zerwana i odstania
powierzchnie SiC. Co wiecej, dzieje sie to w trakcie procesu osadzania, poniewaz widac, ze
nowa, cienka warstwa niklu ponownie pokrywa, odstonietg po zerwaniu, powierzchnie SiC.
Niestety zastosowanie tych czastek przy osadzaniu kompozytu Ni-SiC nie przyniosto
zamierzonego skutku — czagstki byly zbyt duze, aby sie wspdtosadzi¢. Zdecydowano o
zastosowaniu mniejszych czgstek — o rozmiarach 1 i 20 ym.

Przygotowano okoto 5 g proszku SiC o rozmiarze 1 um pokrytego niklem oraz analogiczng
ilos¢ dla SiC o rozmiarze 20 ym. Do procesu osadzania wykorzystano 5 g proszku kazdego
rozmiaru, ale z powodu wielostopniowego procesu chemicznego osadzania pewna ilos¢
proszku zostata utracona (przede wszystkim w efekcie wielokrotnego ptukania). Z drugiej
strony, pokryty proszek zostat bezposrednio, bez suszenia, po ostatnim kroku ptukania
wykorzystany do wspotelektroosadzania kompozytu Ni-SiC, tak aby zminimalizowac¢ wptyw
spontanicznych proceséw mogacych zaj$¢ na powierzchni proszku pod wptywem kontaktu z
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powietrzem (przede wszystkim utleniania). Zatem nie byto mozliwosci bezposredniego
pomiaru masy proszku — proszek tworzyt wodng zawiesine.

Wytworzone i dalej badane kompozyty zawieraty czgstki o rozmiarach 1 pm lub 20 pm.

W Tabela 3 przedstawiono przyktadowy wynik pomiaru EDS okreslajgcego sktad chemiczny
powierzchni czgstki SiC po pokryciu warstwg ochronng niklu - .

Tabela 3. Wynik pomiaru EDS — skfad pierwiastkowy powierzchni SiC pokrytej warstwg ochronng.

Si 99.2 99.6

Pozostate pierwiastki (Ni, 0.8 0.4
Pd, Sn i zanieczyszczenia)

Wyniki wskazujg na obecnosc¢, poza Si, pierwiastkow takich jak Pd, Sn i Ni. Sg to sladowe
ilosci, na granicy wykrywalnosci dla tej metody pomiarowej i nie nalezy ufac¢ liczbowym
wynikom. Niemniej jednak, wszystkie trzy pierwiastki pochodzg z procesu chemicznego
osadzania niklu, gdzie chlorki Sn i Pd sg wykorzystywane w procesach pomocniczych przed
zasadniczym osadzaniem Ni. Do analizy zignorowano sygnat od wegla, zaréwno z powodu
obecnosci tasmy weglowej, na ktérej lezat proszek, jak i braku wiarygodnoéci pomiaru tego
pierwiastka metodg EDS [108].
Wynikiem tego pomiaru jest jakosciowe potwierdzenie obecnosci niklu, bez ambicji na
precyzyjne okreslenie jego iloscii W celu dodatkowej charakteryzacji proszku
przeprowadzono rowniez XRD. Dyfrakcje rentgenowskg przeprowadzono na dwéch probkach
proszku SiC pokrytego niklem w celu potwierdzenia jego obecnosci i identyfikacji fazy.
Dodatkowo okreslono wielkos¢ krystalitow w czgstkach SiC. Wyniki przedstawiono na Rys.
16.
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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.

Wyniki wskazujg, ze zawarto$¢ niklu jest bardzo mata, a co za tym idzie — warstwa niklu jest
bardzo cienka. Sam proszek SiC skfada sie¢ z roznych, bardzo matych ziaren. Udziat
poszczegodlnych faz SiC w proszkach 20 um oraz 1 ym rézni sie. Mniejsze czastki majg wiecej
ziaren z fazy romboedrycznej i mniej heksagonalnej przy wzglednie takiej samej zawarto$ci
fazy szescienne;j.

3.1.2. Wspotelektroosadzanie warstwy kompozytowej Ni-SiC
Na poditozu z miedzi o powierzchni 50 mm x 30 mm wytworzono wspodtelektroosadzong
warstwe Ni z czgstkami SiC. Przygotowano cztery takie prébki z réznymi czgstkami SiC —
pokrytymi Ni i niepokrytymi o rozmiarze 1 um lub 20 ym. Tak uzyskane prébki pocieto w celu
dalszej obrébki i przygotowania do wytwarzania mikro-belek oraz wykonania testow zuzycia.
Nominalna grubos¢ warstwy to 50 ym, ale ze wzgledu na ponizej opisane polerowanie
koncowa grubosé wynosi okoto 20 pm.

3.1.3. Polerowanie warstw kompozytowych Ni-SiC

Chropowatos¢ powierzchni prébek zmierzono bezposrednio po procesie osadzania oraz po
polerowaniu. Zgodnie z oczekiwaniami chropowatos¢ osadzonej warstwy wzrosta w stosunku
do chropowatosci podtoza z Sa=5 nm do Sa=20 nm dla obszaru bez wystajacej czastki. Jesli
do wyznaczenia chropowatosci wliczona zostata réwniez powierzchnia z wystajgcymi
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czgstkami to dla probek z czgstkami 20 pm wartos¢ Sa rosnie do pojedynczych mikrometrow,
a dla prébek z czgstkami 1 um do setek nanometrow. Réwniez zaobserwowano roznice w
procesie osadzania dla czgstek czystych oraz tych pokrytych przewodzgcg warstwg ochronng
Ni. Na Rys. 17 przedstawiono topografie powierzchni miejsca, z ktérego czgstka czystego SiC
odspoita sie prawdopodobnie na etapie ptukania po osadzaniu oraz obszar o niskiej
chropowatosci.

844 nm
800

700

600

500

. Niska
|| chropowatos¢

400

300

200

100

Rys. 17. Obraz powierzchni probki z czgstkami bez warstwy ochronnej po osadzaniu uzyskany przy pomocy AFM.

W przypadku prébki z czystymi czgstkami mamy do czynienia z zasadniczo rowng
powierzchnig, ktéra ma wgtebienie wynikajgce z obecnosci czgstki - oznacza to, ze czagstka
spowolnita narastanie powtoki w miejscu kontaktu, jednakze poza tym nie wptyneta na sposéb
przyrostu niklu w swoim otoczeniu. Z kolei analogiczny profil dla probki z pokrytymi czgstkami
ma inny charakter — widoczne na Rys. 18 jest lokalne zwigkszenie predkosci narastania
warstwy wokét zagtebienia, gdzie znajdowata sie pokryta czastka.

52



882 nm
Wiegksza 800
|
700
600
500
400
300
200

Zagtebienie I
po czgstce 100

Rys. 18. Obraz powierzchni probki z czgstkami z warstwg ochronng po osadzaniu uzyskany przy pomocy AFM.

Prawdopodobnie oznacza to, ze pokryta czgstka, ktdra weszta w kontakt z podtozem byta na
tyle jednorodnie pokryta przewodzacg warstwg ochronng, ze nikiel w procesie
elektroosadzania zaczat rowniez narastaé wokét czgstki. Proces osadzania jednak zostat
zakonczony w momencie, w ktérym ta czgstka nie byta wystarczajgco silnie zwigzana z
podtozem, by nie odpasé. Nie oznacza to jednak, ze potgczenie nikiel-czastka byto bardzo
stabe - biorgc pod uwage stosunek wymiaru czgstki (okoto 20 um) do zagtebienia (co najwyzej
setki nanometrow) nalezy ocenic, ze nie jest to wystarczajgca informacja do jakosciowej oceny
wytrzymatosci potgczenia. Wypolerowana powierzchnia osnowy ma chropowatos¢ Sa=3+1
nm i jej obraz przedstawiono na Rys. 19.
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Rys. 19. Obraz powierzchni probki po polerowan20 uzyskany przy pomocy AFM.

Powierzchnia osadzonej warstwy Ni-SiC bezposrednio po wytworzeniu oraz po procesie
polerowania jest przedstawiona na Rys. 20.
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Rys. 20. Powierzchnia kompozytu a) bezpo$rednio po wspotelektroosadzaniu b) po polerowaniu (ciemnoszare —
czgstki SiC, jasnoszare — osnowa Ni).

Na Rys. 20a widoczne sg stabo zwigzane czgstki na powierzchni warstwy, takie ktore w
momencie zakohczenia procesu wytwarzania nie zdgzyly zosta¢ wbudowane w warstwe,
jednoczesnie na tyle silnie zwigzane, ze w trakcie ptukania nie odtgczyly sie. Z kolei na Rys.
20b widoczna jest powierzchnia kompozytu po polerowaniu, gdzie zostaty tylko czgstki
catkowicie obudowane osnowg. Gtéwnym celem polerowania byto pozbycie sie nie w peni
zwigzanych czgstek z powierzchni oraz zapewnic niskg chropowatosc¢ probki, tak aby warstwa
umocniona byta mata w stosunku do wielkosci mikro-belek i nie wyptywata na pomiar ich
zginania. Nalezy zwrdci¢ uwage, ze polerowanie materiatu kompozytowego z miekkg osnowg
i twardym wzmocnieniem skutkuje szybszym ubytkiem objetosci miekkiej fazy. Przykfad
takiego efektu jest przedstawiony na Rys. 21 - jest to widok z boku na przekroj warstwy, widac
w goérnej czesci wystajgce, sptaszczone i zaokraglone czgstki SiC.

Gorna
powierzchnia

Wystajacy
SiC

>

Rys. 21. Widok od boku na przekroj i gérna powierzchnig probki.

Czastki wzmocnienia wystajg znacznie ponad powierzchnie - moze to wynikaé to z faktu zbyt
diugiego polerowania powierzchni w zawiesinie czgstek $ciernych. Aby unikngé takiego
efektu, wydtuzono czas szlifowania na papierze $Sciernym (ptaska powierzchnia papieru
zapewnia relatywnie rownomierne zuzycie osnowy i wzmocnienia) oraz skrécono czas
polerowania na suknie polerskim z zawiesinami. W efekcie uzyskano mniejsze wystawanie
czgstek ponad powierzchnie osnowy. Poréwnanie otrzymanych geometrii uzyskano przy
pomocy mikroskopu sit atomowych (AFM) i przedstawiono na Rys. 22.
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Rys. 22. Poréwnanie topologii powierzchni kompozytu: a) po osadzaniu b) po dtugim czasie polerowania z
zawiesing c) po krétkim czasie polerowania z zawiesing. Ten sam zakres koloréw dla kazdego rysunku ma inng
skale.

Na Rys. 22 pokazane sg topografie pojedynczych czgstek i otaczajgca je powierzchnia
osnowy. Rys. 22a bezposrednio po procesie elektroosadzania i ptukania wodg dejonizowana,
Rys. 22b po pierwotnym procesie polerowania i Rys. 22c po docelowym procesie polerowania.
Warto zwréci¢ uwage, ze docelowy proces polerowania (dtuzsze szlifowanie na papierach
Sciernych i krotsze w zawiesinie czastek Sciernych) skutkowato mniejszym wystawaniem
czastek ponad powierzchnie osnowy. Widoczne jest réwniez sptaszczenie (starcie) gérnych
powierzchni czgstek na Rys. 22 b) i ¢) w stosunku do a). Ostateczny proces mechanicznego
przygotowania powierzchni jest przedstawiony w Tabela 4 .

Tabela 4. Proces przygotowanie powierzchni probek.

Istotne parametry

1 Papier scierny o Predkosc obrotowa = 5 min
gradacjach od 320 do 300 obr/min
1200
2 Sukno polerskie z Predkosc obrotowa = 30 min
diamentowg zawiesing 9 200 obr/min dodatkowo
pm lubrykant
3 Papier scierny o Predkosc obrotowa = 5 min
gradacjach od 3000 do 300 obr/min
5000
4 Sukno polerskie z Wibropolerka 60 min

zawiesing Al,05; 250 nm

Przedstawiony powyzej proces umozliwit zmniejszenie problemu wystawania czgstek ponad
powierzchnie osnowy, jednakze nie zlikwidowat go. Z tego wzgledu do przygotowania mikro-
belek zastosowano kolejny krok polerowania — polerowanie jonowe. Efekt tego procesu jest
przedstawiony na Rys. 23.
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Rys. 23. Zdjecie SEM krawedzi probki po polerowaniu jonowym.

Efekt kurtyny

Polerowanie jonowe jest procesem analogicznym do trawienia skupiong wigzkg jonéw (FIB),
jednakze na wiekszg skale. W tym przypadku przeprowadzono proces wzdtuz obu $cian
prébki przy jednej krawedzi wg schematu z Rys. 24.

Rys. 24. Schemat zmiany geometrii probki w wyniku uzycia polerki jonowey.

W efekcie uzyskano réwng powierzchnie zaréwno na osnowie jak i wzmocnieniu. W kolejnym
kroku wytwarzania umozliwito to wykonanie mikro-belek o powtarzalnych ksztaitach przy
pomocy trawienia FIB.

3.2.  Wyniki - charakteryzacja - skala makro

W tym podrozdziale zostang przedstawione wyniki charakteryzacji w skali makro
wytworzonych probek za pomocg SEM, XRD i testu odpornosci na zuzycie.

3.2.1. Skaningowa mikroskopia elektronowa

SEM wykorzystano do obrazowania wspételektroosadzonych kompozytéw Ni-SiC
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Podstawowymi danymi uzyskanymi za pomocg mikroskopu elektronowego sg zawartosc
czgstek SiC oraz grubos¢ warstwy. Grubo$¢ wszystkich warstw po polerowaniu miesci sie w
przedziale od 20 do 25 ym. Przyktadowy pomiar przedstawiono na Rys. 25 dla probki z
czastkami 1 ym:

Warstwa Ni-SiC

Podtoze Cu

Rys. 25. Przekroj poprzeczny warstwy kompozytowej Ni-SiC z niepokrytymi czgstkami 1 ym wraz z pomiarem
grubosci.

Na podstawie obrazowania wykorzystanego do pomiaréw grubosci stwierdzono réwniez statg
zawartos¢ czgstek w funkcji grubosci warstwy dla probek z mniejszymi czgstkami (1 um). Dla
prébek z wiekszymi czgstkami (20 um) zgodnie z oczekiwaniami uzyskano pojedyncze czgstki
wzdtuz grubosci, gdyz wielkos¢ czgstek i grubos¢ warstwy jest poréwnywalna. Na Rys. 26
przedstawiono wyniki pomiaru EDS zawarto$ci czgstek w prébkach po polerowaniu.
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Rys. 26. Zawarto$¢ SiC w zaleznosci od miejsca pomiaru EDS.

Uzyskane wyniki wskazujg, ze wieksza zawartoS¢ czgstek wystepuje w miejscu, gdzie
uderzajg w powierzchnie podtoza. Najwieksza niejednorodnos¢ zawarto$ci czgstek wystepuje
dla duzych niepokrytych SiC. Wyniki réwniez sugeruja, ze pokrycie czgstek utatwia ich
wspotosadzanie, poniewaz rozktad jest bardziej jednorodny.

Niestety trudno jest poréwna¢ zawartosci SiC w prébkach z czgstkami pokrytymi i
niepokrytymi. Wynika to z faktu, ze zawarto$¢ czgstek w elektrolicie w trakcie osadzania byta
rézna. To z kolei jest skutkiem procesu chemicznego osadzania niklu na czgstkach SiC -
proces ten wymagat wielokrotnego ptukania, przez co czes¢ czastek zostata utracona. Z
punktu widzenia gtéwnego celu tej pracy nie jest to jednak problem, poniewaz (1) zaktada sie,
ze w skali mikro, przy pomiarze jednego pofgczenia osnowa-czagstka, jednej mikro-belki
zawartos¢ czgstek w catej warstwie nie ma znaczenia. Zatozenie to przestatoby by¢ spetnione
w przypadku aglomerowania czgstek - tego zjawiska w prébkach uzytych w tej pracy nie
zaobserwowano; (2) przy testach odpornosci na zuzycie doktadnie zobrazowano miejsca
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wykonania pomiarow, tak by zawarto$¢ czgstek odpowiadata miejscu wykonania pomiaru, a
nie usrednionej wartosci.

3.2.2. Dyfrakcja rentgenowska

Dyfraktogramy wykonano dla warstw kompozytowych w celu okreslenia struktury
krystalograficznej osnowy, okreslenia wielkos$ci jej ziaren i tekstury oraz dla czystego niklu.
Wyniki porownawcze dla czystego niklu i kompozytu Ni-SiC przedstawiono na Rys. 27.
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Rys. 27. Wyniki XRD dla probek Ni oraz Ni-SiC.



Podstawowg obserwacjg z poréwnania dyfraktograméw jest fakt, ze w kompozycie
obserwowalne sg piki od SiC co potwierdza ich obecnos¢ w powtoce. Kolejng obserwacjg jest
to, ze liczba zliczen dla SiC jest duzo mniejsza niz dla Ni. Wynika to przede wszystkim z faktu,
ze Ni jest duzo wiecej niz SiC, ale rowniez z faktu, ze refleksy dla SiC istniejg dla niskich kgtéw
padania, gdzie gtebokos$¢ wnikania promieniowania jest najmniejsza.

Wyniki dla warstw kompozytowych wskazujg typowg dla niklu strukture FCC [109]. Kolejna
obserwacja jest réznica w stosunkach wysokosci reflekséw dla niklu, wskazuje to na réznice
w teksturze. Szczegdtowe wyniki zostang podane dale;.

Na podstawie informacji o promieniu atomu niklu, wynikajgcej z tego jego objetosci oraz
objetosci komérki elementarnej FCC (dane z bazy ICDD, karta 04-010-6148) oszacowano
zakres gtebokosci wnikania od 3,2 um (najnizsze wartoéci 20) do 71,4 ym (najwyzsze wartosci
20). Z jednej strony oznacza to, ze zawartos¢ SiC moze by¢ niedoszacowana, z drugiej dla
duzych katow obecne beda piki od miedzianego podtoza.

Dyfraktogramy dla warstw kompozytowych przedstawiono na Rys. 28.

Czysty Ni

Ni-SiC:

4 wzmocnienie 20 um niepokryte
wzmocnienie 1 um niepokryte
wzmocnienie 20 ym pokryte
wzmocnienie 1 um pokryte

Intensywnosc [-]
Intensywnosc [-]
1

! ' I N N 1 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 probek.

Uzyskane wyniki pokazuja, ze wszystkie probki sg zbudowane z tej samej fazy Ni — FCC.
Ponadto, zaobserwowano rowniez dla prébki z wiekszymi, pokrytymi czastkami udziat fazy
HCP dla niklu, ktéra pochodzi od warstwy ochronnej. Brak tych pikéw dla probki z mniejszymi
czastki prawdopodobnie wynika ze zbyt matego stosunku sygnatu do szumu dla tego pomiaru
(zbyt matej zawartosci czgstek). Réznice wystepujg w teksturze, zawartosci SiC oraz wielkosci
ziaren.

Zawartos¢ SiC wg pomiaréw XRD szacuje sie od 0 do 19% fazowo w zaleznoéci od prébki
oraz miejsca pomiaru na prébce. Szczegotowe wyniki przedstawia Rys. 29.
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Rys. 29. Zawarto$¢ SiC w Ni-SiC wg wynikow XRD.
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Osadzanie wykonano w takim utozeniu, ze powierzchnia prébki byta styczna do wiru
tworzonego przez mieszanie. Oznacza to, ze spodziewanym wynikiem jest rézna zawartos¢
SiC w probce w zaleznosci od miejsca. Najmniejszg zawartos¢ SiC uzyskano w probce z
duzymi czgstkami w miejscu, gdzie sita hydrodynamiczna dziata w kierunku od prébki (pozycja
nr 1). Najwieksze zawartosci uzyskano zawsze najblizej krawedzi, gdzie czastki niesione sitg
hydrodynamiczng uderzajg w powierzchnie prébki (pozycja nr 3). Posrednie wartosci
zawartosci wystepujg w pozyciji nr 2, gdzie sita hydrodynamiczna jest styczna do powierzchni
prébki. Co wiecej, widoczny jest wptyw pokrycia czgstek SiC. Na pozycji nr 1 dla kompozytu
z duzymi czgstkami praktycznie nie wystepuje SiC, jednak pokrycie ich warstwg ochronng
niklu utatwia wspoétosadzanie. Rozktad zawartosci SiC dla duzych, pokrytych czgstek jest
daleki od jednorodnego, ale czgstki wystepujg na catej powierzchni. Dla matych czgstek bez
pokrycia rozktad jest bardziej jednorodny niz dla duzych czgstek bez pokrycia, co oznacza, ze
wzglednie tatwiej sie wspotosadzajg. Jednak dopiero pokrycie tych czgstek warstwg ochronng
pozwala na uzyskanie jednorodnego rozktadu czgstek w warstwie. Wyniki te sg
komplementarne do wynikéw EDS. XRD umozliwito wziecie pod uwage catej grubosci probek,
z kolei EDS zostat wykonany w wigkszej liczbie miejsc.

Wielkos$¢ ziaren w kazdej prébce wraz z zawartoscig Ni w prébce przedstawiono na Rys. 30.
26

24
22

20 —
m  Czysty Ni

18
16 -
14
12 ]

Ni-SiC:
wzmocnienie 20 um niepokryte
wzmocnienie 1 um niepokryte
= wzmocnienie 20 um pokryte
wzmochienie 1 um pokryte

10 5
Dopasowanie liniowe

ze wszystkich Ni-SiC

Wielkosc ziaren [nm]

8
6]
4]
2

o+ -t
78 80 82 84 86 8 90 92 94 96 98 100

Zawartosc niklu [%]
Rys. 30. Wielkos$¢ ziaren w prébkach Ni i Ni-SiC.

Najwazniejszg obserwacjg z tych wynikow jest zmniejszenie ziaren niklu z powodu dodania
czastek SiC do roztworu do elektroosadzania. Dla czystego niklu uzyskano sredni rozmiar 25
nm, a dla probek kompozytowych pomiedzy 11 a 16 nm. Jednoczesnie mozna zaobserwowac,
ze wraz ze wzrostem zawartosci czgstek w obszarze pomiarowym maleje wielkos¢ ziaren.
Ten spadek jest odzwierciedleniem faktu, ze czgstki wzmocnienia dziatajg jako inhibitory
wzrostu ziaren [110].

Wyniki wyznaczenia tekstury wyznaczono dla refleksow o najwiekszej intensywnosci na
dyfraktogramie — orientacji 111 i przedstawiono na Rys. 31.
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Tekstura — wyniki z wykorzystaniem reflekséw 111

Wzmochienie

Niepokryte

Pokryte

Rys. 31. Wyniki pomiaru tekstury dla wszystkich probek.

XRD potwierdza istnienie silnej tekstury w kierunku 111 dla wszystkich prébek.

Szczegotowa analiza figur polowych w zaleznosci od miejsca (Rys. 32) wykonaniu pomiaru
wskazuje réwniez, ze najsilniejsza tekstura wystepuje w miejscach o najmniejszej zawartoSci
czastek SiC (miejsce pomiaru nr 1).

- 20 pm
Wzmocnienie

Powierzchnia prébki

Niepokryte

Rys. 32. Wyniki pomiaru tekstury dla probki z czgstkami 20 um bez warstwy ochronnej w zaleznosci od miejsca
pomiaru.

3.2.3. Pomiar odpornosci na zuzycie
Pomiar odpornosci na zuzycie przeprowadzono w sumie na pieciu probkach -
nanokrystalicznym niklu oraz czterech prébkach kompozytowych Ni-SiC. Wykonano rowniez
pomiary zawartosci SiC dla kazdego rowka zuzyciowego. Przyktadowy wynik skanowania
rowka zuzycia za pomocg profilometru przedstawiono na Rys. 33.
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Rys. 33. Rowek zuzycia: a) obraz catego rowka uzyskany przy pomocy profilometru stykowego b) przekrdj nr 1.

Przedstawiony wynik pokazuje, ze testowana prébka byta stosunkowo ptaska na dtugosci
rowka. Kolejnym widocznym elementem zobrazowanej powierzchni jest fragment wystajacy
ponad nominalng powierzchnie (ciemno pomaranczowy) — produkt zuzycia. Co do zasady,
rowki byty czyszczone przed skanowaniem, ale cze$¢ produktu zuzycia jest mocno zwigzana
z powierzchnig. Wyniki EDS wskazuja, ze jest to cienka warstwa utlenionego niklu. Widoczne
sg réwniez zagtebienia w powierzchni, prawdopodobnie jest to efekt wyrwania czgstek w
trakcie polerowania. W szczegolnosci moze to dotyczy¢ czgstek, ktore w momencie
zakonczenia elektroosadzania nie byty catkowicie pokryte warstwg niklu (osnowy). W celu
unikniecia wptywu tych zagtebien na wynik objetosci zuzycia zdecydowano, aby miarg zuzycia
byta usredniona gtebokos¢ rowka z 5 pomiardéw.

Na Btad! Nie mozna odnalez¢ zréodia odwotania. Rys. 34 przedstawiono wyniki testéw
zuzycia.
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Rys. 34. Gfebokos¢ rowka zuzycia w zalezno$ci od zawartosci Si wg pomiaru EDS: a) poréwnanie dla czystego Ni
i kompozytu Ni-SiC z czgstkami 20 um b) porédwnanie dla czystego Ni i kompozytu Ni-SiC z czgstkami 1 um

Uzyskane wyniki dla czgstek 20 ym na Rys. 34a sugeruja, ze zuzycie moze by¢ nieznacznie
mniejsze dla probki z pokrytymi czgstkami SiC wzgledem probki z niepokrytymi czgstkami.
Wida¢ rowniez, ze dla kompozytu z pokrytymi czgstkami udato sie uzyskaé bardziej
jednorodny rozktad czgstek, z mniejszg rdznicg pomiedzy skrajnymi zawartosciami
wzmocnienia. Z powodu niewielkiej ostatecznej liczby punktéw pomiarowych nie mozna z
catkowitg pewnoscig okresli¢ trendow dla tych wynikéw, ale prawdopodobnie, zgodnie z
przegladem literatury, zuzycie kompozytu spada wzgledem zuzycia materiatu osnowy, a po
przekroczeniu minimum zaczyna wzrasta¢, moze nawet przekroczy¢ zuzycie osnowy.

Na Rys. 34b przedstawiono analogicznie uzyskane wyniki dla kompozytow z mniejszymi
czgstkami. Tutaj wptyw pokrycia warstwg ochronng jest bardziej jednoznaczny.

Kompozyty z niepokrytymi czgstki ponownie tworzg trend z minimum zuzycia. Z kolei, dla
czgstek z pokryciem warstwg ochronng wszystkie pie¢ pomiarow zostato wykonanych dla
zawartosci okoto 1% Si, poniewaz rozktad czgstek SiC dla tej probki jest zdecydowanie
najbardziej jednorodny.

Po pierwsze, poréwnanie wynikow miedzy prébkami jest utrudnione ze wzgledu na rézng
zawartos¢ SiC w prébkach. Dotyczy to zaréwno globalnie catej probki — réznice miedzy
najwiekszg a najmniejszg zawartoscig dla catej probki sg mniejsze dla probek z pokrytymi
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czgstkami. Jak i lokalnie dla rowka zuzycia — rowki na probkach z pokrytymi czgstkami majq
mniejszg zmiennos¢ zawartosci SiC.
Podstawowa obserwacja jest zgodna z wynikami literaturowymi[88] — kompozyty majg pewne
maksimum odpornosci na zuzycie (najmniejszg gteboko$¢ rowka) w funkcji zawartosci
wzmochnienia. Dodanie matej ilosci wzmocnienia drastycznie zmniejsza zuzycie wzgledem
czystego materialu osnowy. Dalsze zwiekszanie zawartosci wzmocnienia dalej zmniejsza
zuzycie az do osiggniecia minimum. Jeszcze wieksza zawartos¢ czgstek nie polepsza
wiasciwosci trybologicznych.

3.3.  Wyniki - wytwarzanie - skala mikro
W tym podrozdziale zostang przedstawione wyniki wytwarzania mikro-belek do testow
zginania.

3.3.1. EBSD

Mapowanie EBSD wykonano w celu okre$lenia mikrostruktury niklu. Na Rys. 35
przedstawiono wynik mapowania w okolicy potgczenia osnowa-wzmocnienie zlokalizowanego
pod czgstkg SiC.

SiC

Kierunek narastania
warstwy Ni

?

SiC

Ni—duze
ziarna

Ni— mate
ziarna

Rys. 35. Wynik mapowania EBSD w potgczeniu osnowa-wzmocnienie.

Uzyskany wynik pokazuje, ze ziarna czastki SiC oraz ziarna Ni z dala od czgstki sg
nanometrycznych rozmiaréw, co jest w zgodzie z wynikami uzyskanymi dla XRD - gdzie
rozmiar ziaren niklu wyznaczono na 12-16 nm.
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Nastepnie dokonano poréwnania rozkiadu ziaren Ni wokét czgstki niepokrytej i pokrytej

warstwg ochronng — wyniki przedstawiono na Rys. 36.
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Rys. 36. Wynik EBSD - poréwnanie pofgczenia dla czgstek niepokrytych i pokrytych: a) potaczenie osnowy z
czgstka 20 um bez warstwy ochronnej b) potgczenie osnowy z czgstka 20 um z warstwg ochronng.

W obu przypadkach ziarna niklu w dalszej odlegtosci od SiC sg rozmiarow ponizej 20nm,
jednak mapowanie EBSD pokazuje, ze mikrostruktura niklu w poblizu potgczenia osnowa-
wzmaochienie zalezy od obecnosci warstwy ochronnej. Bez warstwy ochronnej ziarna niklu
przy czagstce SiC rosng do rozmiaru okoto 200 nm i ta strefa powigkszonych ziaren wynosi
okoto 500 nm. Z kolei, dla czgstki z warstwg ochronng maksymalny zaobserwowany rozmiar
ziaren niklu to nawet 1000 nm i wielko$¢ stefy zwiekszonych ziaren dochodzi do 2 ym. Widaé
réwniez, ze te duze ziarna nie wystepujg dokfadnie na catej dtugosci potgczenia, co sugeruje,
ze jednym z czynnikow jest lokalny stan chemiczny powierzchni czgstki SiC.

3.3.2. Wytwarzanie mikro-belek

Wytwarzanie mikro belek zostato wykonane trawieniem skupiong wigzkg jonéw po wykonaniu
procesu polerowania jonowego. Mikro belki majg wymiary w zakresie 0,5-2 ym x 0,5-2 ym x
5-13 pm (szerokos¢ x grubos$é x diugosc). Dla kazdej belki doktadne wymiary zalezg od
potozenia czgstki zostaly dobrane tak, zeby potaczenie miedzy czgstkg a wzmocnieniem w
objetosci belki przechodzito przez caty przekréj poprzeczny belki. Belki sg trawione
prostopadle do krawedzi probki w celu umozliwienia pomiaru ich topografii za pomocg
mikroskopii sit atomowych. W tym celu dtugosc¢ belki nie moze by¢ powyzej 13 mikrometréw
— jest to typowa wysokosc¢ ostrzy w standardowych sondach AFM. Wytworzenie kazdej belki
rozpoczyna sie od zgrubnego trawienia przy pradzie 3 nA. Na Rys. 37A widac, ze uzycie tak
wysokiego pradu nie generuje ostrych krawedzi probki i potrzebne jest doktadniejsze
wytrawienie mniejszym pradem. W tym celu w posrednim procesie uzyto prgdu 300 pA — na
Rys. 37B widoczne sg ostre krawedzie przygotowane przy tych parametrach wigzki jonow.
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Rys. 37. Réznica w uzyskanej geometrii belki dla pradu 3 nA (A) oraz 300 pA (B).

Jednoczesnie mniejszy prad zmniejsza efekt powtdrnego osadzania sie wytrawnego materiatu
w okolicach miejsca trawienia — przyktad takiego zjawiska przedstawiono na Rys. 38.

Rys. 38. Efekt ponownego osadzania na belce w wyniku trawienia FIB pod belkg — czarny: oryginalna geometria
belki; czerwony — osadzony materiat.

Dla prébek z czgstkami wzmocnienia w rozmiarze 20 pym belki wykonano we fragmentach
czagstek. Dla prébek z czgstkami 1 um cata czagstka jest w przekroju poprzecznym belki.
Wykonano réwniez zdjecia pod katem, tak aby zobaczy¢ powierzchnie boczng belki, w
szczegolnosci potgczenie miedzy czgstkg wzmochienia a osnowg — byto to szczegodlnie
wazne, poniewaz nieregularny ksztatt czastek SiC powodowat, Zze niewielka zmiana
szerokosci mikrobelki mogta powaznie zmieni¢ przebieg potgczenia. Przyktad takiej zmiany
zobrazowana na Rys. 39.
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Rys. 39. Zmiana widocznej geometrii potgczenia osnowa-wzmocnienie przy zmniejszaniu szerokosci belki.
A,B,C,D ukazujg te samg belke po kolejnych procesach precyzyjnego trawienia wigzkg jonow. Roznica szerokosci
belki pomiedzy A i D wynosi okofo 200 nm. Skala poglagdowa — 0$ belki nie jest prostopadta do osi wigzki elektronéw
SEM — wystepuje znaczny btad paralaksy.

Wymiary belek zostaty zmierzone przy pomocy zdje¢ SEM w kierunku réwnolegtym
(szerokos¢ i dtugosc) i prostopadtym (szerokosé i grubosc¢) do osi belki — przyktadowy pomiar
zostat przedstawiony na Rys. 40.

6029 nm

Rys. 40. Wymiarowanie belki — A — dtugosc i szeroko$¢ catkowita, B — szeroko$¢ catkowita i dtugo$c¢ od wolnego
konica do potgczenia osnowa-wzmochienie, C — szeroko$¢ i grubosc.

Na przyktadzie szerokos$ci belki z Rys. 40 widaé, ze réznica w wyniku pomiaru w zalezno$ci
od zaznaczenia znacznikow moze wynosi¢ okoto 1%.

Wynik dla kazdej belki jest podstawg do pomiaru topografii przetomu — wynik skanowania
przetomu jest ograniczony do wymiardw przekroju poprzecznego uzyskanego ze zdje¢ SEM.
Na Rys. 41 przedstawiono wytworzong mikro-belke w widoku z dotu (A), z gory (B) i od bokow
(CiD).
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Rys. 41. Zdjecia SEM wytworzonej mikro-belki: A - widok od dotu, B - z gory, C i D - od bokow.

Przedstawiona belka zostata wykonana w kompozycie o czgstkach rozmiaru 20 ym. Na
zdjeciach widoczne jest, ze czgstka tworzy podstawe belki. Zdjecia potwierdzajg rowniez, ze
potgczenie osnowa-wzmocnienie przebiega przez caty przekroj. Inne widoczne wyniki
trawienia FIB to:

e brak materiatu (wytrawienie) bezposrednio pod oraz nad belkg

e brak materiatu (wytrawienie) w znacznej odlegtosci pod belka

e nieznaczne zaokraglenie krawedzi, zaréwno belki, jak i jej podstawy

e nieidealnie ptaska powierzchnia belki, w szczegélnosci cze$ci niklowe;j

e nieidealnie ptaski wolny koniec belki
W trakcie wytwarzania uzyskano rowniez belki, ktore ostatecznie nie zostaty dalej badane.
Jednym z przyktadéw sg belki, ktére po uzyskaniu ostatecznych wymiaréw nie sktadaty sie z
czesci Ni oraz SiC. Przyktad belek, w ktorej czgstka SiC znajduje sie pomiedzy czesciami Ni
pokazano na Rys. 44.
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Wymiary belek, ktére nastepnie poddano modelowaniu przedstawiono w Tabela 5:
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

Wymiary belek sg dos¢ rézne. Wynika to z wymagania uzyskania potgczenia w catym
przekroju belki. Dalsze wytrawianie za pomocg FIB byto przerywane, gdy to wymaganie
zostato spetnione. Czasem nastepowato to relatywnie wczesnie (np. belka Ni-SiC nr 4 o
najwiekszym przekroju). W skrajnym przypadku nie udawato sie tego osiggng¢. Najmniejsza
belka posiadata przekroj 638 nm x 841 nm. Nalezy zauwazy¢, ze réwniez potozenie
pofgczenia w belkach rézni sie. Podane wartosci zostaty wyznaczone w widoku z géry. Warto
doda¢, ze wymiar potgczenia wzdtuz dtugosci belek osiggat nawet 2,5 pm.

3.3.3. Przygotowanie eksperymentow zginania mikrobelek

Oprécz przygotowania mikro belek do eksperymentu zginania wykonano réwniez czynno$ci
wstepne takie jak:

e wytrawienie ostrza nano-indentera — za pomocg skupionej wigzki jonéw wytrawiono
cze$¢ materiatu ostrza tak aby uzyskac zakonczenie o bardzo matym kacie rozwarcia
oraz promieniu zaokrgglenia poréwnywalnym z szerokos$cig belki — porownanie ostrza
przed i po wytrawieniu przedstawiono na Rys. 43.

Rys. 43. Poréwnanie ostrzy nanoindentera przed (A) i po (B) trawieniu FIB.

o kalibracja indentacji oraz podatnosci — z ostrzem przygotowanym wg powyzszego
punktu wykonano indentacje (odcisk referencyjny) w materiale osnowy, tak aby wynik
wgtebiania ostrza w materiat oraz ugiecia materiatu odjg¢ od wyniku ze zginania. W
rezultacie umozliwia to uzyskanie wynikéw sita-przemieszczenie tylko dla zginania.
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Poréwnawcze wyniki przedstawiono na Rys. 44.Blad! Nie mozna odnalez¢ zrédta
odwotania.
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Rys. 44. Poréwnanie indentacji materiatu Ni-SiC, podatno$ci spowodowanej geometrig oraz podatnosci belki.

Miejsce pomiaru krzywej sita-przemieszczenie do oceny podatnosci przedstawiono na Rys.

45,

Ly ~};'j

l}‘

Rys. 45. Zdjecie SEM probki z ostrzem indentera z zaznaczonymi miejscami wykonania testéw podatnosci.

Wynik wskazuje na wiekszg podatnos¢ (mniejszg sztywnosé) w miejscu 1 w stosunku do
indentacji na powierzchni prébki (miejsce 2), ale jednoczesnie sztywnos¢ nie jest znacznie
mniejsza niz dla samej belki. Na podstawie otrzymanych wynikow nalezy stwierdzi¢, ze efekt
podatnosci wptywa na uzyskang krzywa sita-przemieszczenie dla belek i nalezy go uwzglednic
w dalszych rozwazaniach. Jest to mozliwe albo poprzez odjecie efektu podatnosci i indentacji
z krzywej sita-przemieszczenie, albo poprzez zmiane warunkoéw brzegowych symulacji dzieki
zamodelowaniu fragmentu podatnej Sciany.

e stabilizacja nano-indentera — w celu zminimalizowania ptyniecia sygnatu sity i
przemieszczenia (zmiany sygnaty przy braku oddziatywania ostrza pomiarowego z

prébkg) urzgdzenie pozostawalo w spoczynku przez co najmniej godzine po
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zamontowaniu prébki oraz przed wykonaniem pomiaru (zginania belki). W celu dalszej
minimalizacji bledu pomiaru, zerowy sygnat sity byt mierzony przed i po zginaniu belki,
tak aby umozliwi¢ proporcjonalne uwzglednienie tego btedu w trakcie analizy danych
pomiarowych.

3.4. Wyniki - charakteryzacja - skala mikro

W tym podrozdziale zostang pokazane wyniki zginania mikro-belek w postaci zdje¢ SEM oraz
wykresow sita-przemieszczenie uzyskanych z nano-indentera.

3.4.1. Zginanie mikro-belek — obserwacja SEM

Obserwacja SEM zostata wykorzystana w trakcie wytwarzania mikrobelek za pomoca FIB, w
trakcie zginania mikrobelek za pomocg nanoindetera oraz po ztamaniu belek do zobrazowania
przetomu. Wytwarzanie mikrobelek zostato opisane w podrozdziale 3.3.2. Obserwacja w
trakcie zginania umozliwia pozycjonowanie ostrza nanoindentera na koncu mikrobelki.
Pokazuje rowniez, ze pekniecie nastepuje tak szybko, ze nie udalo sie zarejestrowac
propagacji pekniecia, ani za pomocg SEM, ani dla sygnatu sity w nanoindenterze. Co wiecej,
powrdt zamocowanego konca belki do pierwotnej pozycji po peknieciu wskazuje, ze ta czesé
belki podlega tylko odksztatceniom sprezystym, jesli w zamocowanym konhcu znajduje sie SiC.
Belki, ktore wytworzono z Ni w zamocowanym koncu oraz SiC w wolnym koricu odrzucono.

Na Rys. 46 przedstawiono zdjecia SEM w stanie po zginaniu belki i oderwaniu wolnego konca.

Rys. 46. Zdjecia SEM belki po zginaniu: A - widok pogladowy, B - widok od gory.

Widok A oprécz zamocowanego konca belki tworzonego przez czgstke SiC pokazuje rowniez
miejsce odcisku referencyjnego ostrzem nanoindentera (a). Z kolei, widok B z gory pokazuje
geometrie potgczenia osnowa-wzmocnienie (b) — zazwyczaj roznica miedzy punktem najblizej
podstawy a punktem najblizej wolnego konca wynosi mniej niz 1 ym.

Widok B pokazuje réwniez, ze czgstka SiC nie podlega peknieciu w zamocowaniu (c).

3.4.2. Zginanie mikro-belek — wyniki sita-przemieszczenie

Na Rys. 47 przedstawiono kolejne fazy eksperymentu zginania belki. Przed punktem A ostrze
przemieszcza sie do powierzchni belki, wiec sita jest rowna 0. Nastepuje kontakt w punkcie A
i dalsze przemieszczanie ostrza powoduje opor belki i wzrost sity. W przypadku stabych i
kruchych pofgczen osnowa-wzmocnienie pekniecie w punkcie B nastepuje w zakresie
liniowym wykresu sita-przemieszczenie. Nastepuje raptowny spadek sity do zera w przypadku
catkowitego zerwania potgczenia. Zapis danych jest kontynuowany w celu wprowadzenia
poprawek ze wzgledu na dryft termiczny (tu wykres juz skorygowany).
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Rys. 47. Wynik sita-przemieszczenie eksperymentu zginania belki.

Rys. 47 pokazuje rowniez szum pomiarowy. Stanowi on okoto 10% warto$ci maksymalnej
sygnatu sity. Jest to gtowne zrodio eksperymentalnej niepewnosci pomiarowej. Dla
przejrzystosci do przedstawienia wynikdw zastosowano $rednig ruchomg (,wygtadzono”
krzywe).

Na Rys. 48 przedstawiono wyniki sita-przemieszczenie dla belek z czystego niklu

75



Dilugosé
Diugosé do . . .
catkowita | potacze Sz?;?:r SC Gr[l:;ﬁlsc e:r:;:m:;kzn
(nm] | nia Ni- g ey
SiC [nm]
6721 - 1497 1990 6,8E-06
6721 - 1257 1990 8,1E-06
6721 - 1018 1920 1,0E-05
6721 = 7483 19390 1,4E-05
0,35 -
i #‘#j
0,30 + P /Y
vl
- f R hu”‘tw'tﬁhh\i\f-rbw&r "
0,25 4 ﬂldrgﬁ..,fkv#”ﬁ' \? }- My M“"‘J"‘*'UM.-
i r
= 020 . 4
z ' i ffl“f’ _r"!’."‘“"r"f“"h“krrMﬁr\l‘"'ﬂn*wl&'“’;ﬁ"'lw‘!ﬂL. i, it (g B
.E. ,-'.n" i Bnletiias s ‘“""m‘_»ma..._,-la-ﬁf--;f'i.
1] et AN AL Mg Mﬂ‘% .r’il !
= P f
v ? /J“ |
.'II:I'l
r"l‘II
.,
y

Lt
L] I L] I L) I T l mw?nw’w _F-“*:‘}rrll L] l L)

T
250 500 750 1000 1250 1500 1750 2000 2250 2500 2750

Przemieszczenie [nm]

Rys. 48. Wyniki sita-przemieszczenie dla czterech belek z czystego Ni.

Cztery belki zostaty wykonane tak, by rézni¢ sie tylko szerokoscig. Widoczne na wykresie
cechy dla tych belek to nachylenie i granica liniowo$ci zalezne od geometrii belki oraz duzy
zakres odksztatcenia dla statej sity bez pekania. Odksztatcenie plastyczne jest widoczne przy
porownaniu geometrii belek przed i po zginaniu. Przyktad przedstawiono na Rys. 49.
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Rys. 49. Zdjecie SEM wybranej belki z czystego Ni: a) przed zginaniem b) po zginaniu.

Na zdjeciu pomiedzy belkami sg widoczne pozostatosci niklu, ktory nie zostat usuniety w celu
zmniejszenia zjawiska ponownego osadzania przy trawieniu. Widoczne sg réwniez rysy
bedace wynikiem efektu kurtyny. Kolejng obserwacjg jest potwierdzenie bardzo matego
odcisku w miejscu zadania sity ostrzem oraz po odcigzeniu widoczne jest odksztatcenie
plastyczne belki.

Nastepnie wykonano analogiczne pomiary dla belek tylko z SiC — belka wraz z podstawg w
catosci byta wycieta w czgstce ceramiki. Wyniki sita-przemieszczenie dla 3 belek

przedstawiono na Rys. 50.
200+
1|~ Krzywa eksperymentalna belki SiC
Krzywa eksperymentalna belki SiC
11— Krzywa eksperymentalna belki SiC o
3 150+ o Pt
= R - e
N "/\w\r’"\/'r,w et
"%’ 100- i ,:;‘\\:1 Jfﬂ___,mf\
] -
L 1 /M
in 50 ”
~ .«M
0 7%:%&\;7\?7:“’“ T T T 1
0 0,5 1 1,5 2

Przemieszczenie ostrza [pm]

Rys. 50. Wynik sita-przemieszczenie dla 3 belek z czystego SiC.

W tym wypadku nalezy zauwazy¢ w przeciwienstwie do niklu — przebieg tylko liniowy.
Zwiekszajgc przemieszczenie ostrza uzyskano réwniez kruche pekniecie, widoczne na Rys.
51.
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Rys. 51. Zdjecia SEM belek SiC: a) widok na 6 przygotowanych belek, 3 udanych i 3 nieudanych b) widok na
zginane belki po peknieciu.

Dla dwdch belek z czystego SiC pekniecie nastgpito zgodnie z teorig u samej podstawy. Belka,
ktora pekta w okoto 20% dtugosci musiata cechowac sie wadg wewnetrzng — niewidoczng za
pomocg SEM. Belki nieudane zawierajg w sobie czes¢ Ni, ktéra zostata odstonieta w trakcie
wytrawiania FIB. Tych belek nie uwzgledniono w dalszej analizie.

Dla belki jednomateriatowej Ni wykonano réwniez cykl 3 obcigzeh i odcigzenh z narastajgcym
przemieszczeniem. Dla czytelnoéci pokazano dane tylko dla obcigzania na Rys. 52.
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Rys. 52. Cykliczne obcigzanie belki Ni.

Uzyskany wynik pokazuje, ze wraz z kolejnymi cyklami obcigzania maleje sztywnos¢, nawet
pomimo liniowego zakresu w cyklu 1.
Nastepnie wykonano zginanie belek dwumateriatowych. Wyniki przedstawiono na Rys. 53.
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Rys. 53. Wyniki sita-przemieszczenie dla belek kompozytowych bez warstwy ochronnej (Ni-SiC) oraz z warstwg
ochronng (Ni-Ni/SiC) oraz ich wartosci czynnikow geometrycznych Cg.
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Uzyskane wyniki cechujg sie duzym rozrzutem, zaréwno sity, jak i przemieszczenia w
momencie pekniecia belek. Jednym z powodow sg réznice w wymiarach belek. Gdyby byt to
jedyny powdd, wtedy czynnik geometryczny Cq4 bytby tym wigekszy, im mniejsza sita przy
ztamaniu (czyli dla najmniejszych belek). Kolejnym powodem jest ksztatt potgczenia osnowa-
wzmochnienie rézny dla kazdej belki. W dalszej czesci pracy zostanie podjeta préba wziecia
tego czynnika pod uwage. Ostatnim czynnikiem s3g lokalne réznice w wytrzymatosci
pofgczenia. Moga one wynikaé z miejscowych zanieczyszczeh lub porowatosci. Nalezy
rowniez zwrdci¢ uwage, ze mikrostruktura niklu wokot czastki jest inna niz w objetosci powtoki
— wielkos¢ ziaren i ich utozenie rowniez moze mie¢ znaczenie dla mechanicznej odpowiedzi
belki.

3.4.3. Zginanie belek — wyniki AFM — pomiar przekroju

Celem pomiarow AFM byto uzyskanie chmury punktéw zawierajgcej geometrie przetomu
belki. W nastepnym kroku uzyskana chmura punktéw zostanie uzyta do wygenerowania
modelu belki z eksperymentalnym ksztattem potgczenia osnowa-wzmocnienie. Zatozeniem
tego badania jest, ze pekanie zginanej belki propaguje sie wzdtuz tego potgczenia oraz, ze
twarde SiC w zamocowanym koncu nie zmienia swojego ksztattu w trakcie tego procesu. W
trakcie prac nie zaobserwowano, aby to zatozenie nie byto spetnione.

Pomiary z wykorzystaniem AFM zostaty wykonane po uprzednim ztamaniu belek poprzez
zginanie. Nie wszystkie belki zostaty wykorzystane do pomiaréw AFM ze wzgledu na fakt, ze
czasami niemozliwe byto catkowite oderwanie fragmentu belki, efekt ten przedstawiono na
Rys. 54.

Podstawa belki

Zamocowany
koniec belki

Wolny koniec
belki

Rys. 54. Zdjecie SEM z widokiem na przetom w belce bez oderwanego wolnego korica.
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Wyniki kolejnych krokéw pomiaru przetomu przedstawiono ponizej dla przyktadowej belki.
W celu zobrazowania ztamanej belki przy pomocy AFM, najpierw wykonano zdjecia SEM
(Rys. 55)

Odlegtosc = 440 nm

Rys. 55. Zdjecie SEM ztamanej belki wraz z wymiarami: a) widok od przodu b) widok od gory.

Zdjecie Rys. 55a pokazuje wymiary przekroju poprzecznego belki w przetomie. Wymiary te
zostang wykorzystane zarowno do modelu MES belki, jak i do otrzymania geometrii przekroju
Zz AFMu. Rys. 56 przedstawia wynik pomiaru przy pomocy AFM. Skala koloru oznacza
wysokos¢ w trzecim wymiarze (wzdtuz dtugosci belki)

0,68

0,45

IOum

Rys. 56. Pomiar geometrii przetomu: a) wynik pomiaru AFM obszaru 5 um x 5 um b) powiekszenie obrazu a c)
powiekszenie obrazu b d) powiekszenie obrazu ¢ o wymiarach réwnych wymiarom przekroju poprzecznego
uzyskanego z SEM (Rys.56a) e) mapa poziomicowa uzyskanego obrazu f) zdjecie SEM wyznaczanej powierzchni.
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Poczatkowo uzyskano obraz 5 x 5 ym (Rys. 56a). Nastepnie wybrano kolejno coraz mniejsze
obszary, tak aby zidentyfikowaé wtasciwg powierzchnie przetomu belki. Rys. 56d przedstawia
obszar o wymiarach réownych zmierzonym za pomocg SEM. Dla ufatwienia potwierdzenia
poprawnosci wykonanego wyboru Rys. 56e przedstawia zdyskretyzowane izolinie —
poréwnujgc Rys. 56e oraz Rys. 56f (zdjecie SEM) mozna zauwazy¢, ze prawy dolny rég jest
miejscem najbardziej wystajgcym z przetomu, z kolei lewy gorny rog jest najblizszy podstawie
belki. Réwniez réznica w wysokosci pomiedzy tymi dwoma punktami jest w granicy btedu
pomiarowego — wg pomiaru AFM wynosi 450 nm, a wg zdjecia SEM (Rys. 55b) 440nm.
Réznica moze wynikac z btedu pomiaru znacznikiem SEM w najnizszym punkcie, poniewaz
nie ma tam wyraznej granicy pomiedzy szukanym punktem a krawedziami probki. Do modelu
MES dane z AFM s3a eksportowane w formacie .XYZ, gdzie Z to wymiar wzdtuz osi belki
(wysokosc¢ punktdw na przetomie).

3.5.  Wyniki - metody numeryczne

3.5.1. Wygenerowany model

Przyktad modelu wygenerowanego dla belki z potgczeniem osnowa-wzmochienie
przedstawiono na Rys. 57.

Zageszczona
siatka 1

Zageszczona
siatka 2

Zageszczona
siatka 3

Rys. 57. Widok z programu Abaqus wygenerowanego modelu belki z potgczeniem osnowa-wzmocnienie.

Model zawiera czes$¢ niklowg od wolnego konca, czes¢ ceramiczng w zamocowanym koncu
oraz potsfere reprezentujgcy ostrze indentera zadajgce przemieszczenie. Model zawiera trzy
obszary, gdzie siatka elementéw skonczonych jest zageszczona (elementy sg mniejsze).
Zageszczona siatka 1 to zamocowanie belki w Scianie. Zageszczona siatka 2 to powierzchnia
mozliwego kontaktu belki z potsferg. Zageszczona siatka 3 to potgczenie osnowa-
wzmochnienie. Zageszczenie wynika z potrzeby zapewnienia wiekszej doktadnosci obliczen w
tych newralgicznych miejscach symulacji. Zageszczenie zostato zaimplementowane poprzez
stopniowe dopasowanie wielkosci elementéw. Najpierw zadano wielkos¢ elementéw dla
catego modelu, typowo uzywang wielkoscig w tej pracy byto 0,3 um. Nastepnie dla wybranych
powierzchni zmniejszono rozmiar elementéw. Dla siatek 1 i 2 typowo uzywano 0,05 ym. Z
kolei zageszczenie siatki 3 (potgczeniu) wynikato z rozdzielczosci pomiaru AFM i kazdy punkt
z chmury punktow byt definiowany jako wezet. Typowa wielko$¢ to 0,02 ym. Warto zwrdcic
uwage, ze metodologia generowania modelu pozwala na dostosowanie odlegtosci pétsfery od
krawedzi wolnego korica do odlegto$ci uzyskanej w eksperymencie. Schemat przedstawiono

81



na Rys. 58. Strefa kontaktu ma zawsze szerokos¢ rowng szerokosci belki i dtugos¢ 1 ym a
ostrze jest umieszczone centralnie. Oznacza to, ze odlegtos¢ ostrza do granicy wynosi 0,5 um
i w zaleznosci od wynikow pomiaru odlegtosci krawedz-ostrze w eksperymencie mozna
obliczy¢ potrzebne odsuniecie ostrza. W eksperymencie nie umieszczano ostrza na samej
krawedzi belki z powodu ryzyka niekontrolowanego zsunigcia.

Strefa
kontaktu

Odsuniecie
ostrza

Rys. 58. Widok na wolny koniec belki ze strefg kontaktu belki z ostrzem.

Oproécz zachowania zewnetrznej geometrii belki, kluczowym aspektem modelu jest
odwzorowanie doswiadczalnej geometrii potgczenia. Na Rys. 59 przedstawiono geometrie
przyktadowego potgczenia przed (a) i po (b) wytgczeniu widocznosci czesci niklowe;.

Rys. 59. Widok na belke: a) widoczna geometria potgczenia b) odstonieta geometria potgczenia wewnatrz belki.

Potaczenie ma doktadnie takie same wspotrzedne weztow od strony niklowej i ceramiczne;.
Wezly tworzg elementy kohezyjne o identycznych wspétrzednych i zerowej grubosci.
Pokrywajgce sie elementy tworzg pary o zadanych wiasciwosciach mechanicznych. Rys. 59
pokazuje rowniez, ze geometria potgczenia nie jest ptaska. Na Rys. 60 przedstawiono
poréwnanie otrzymanego modelu z eksperymentalng belka.
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a)

b)

Rys. 60. Poréwnanie wygenerowanego modelu oraz zdje¢ SEM: a) widok z géry b) perspektywa od przodu c)
widok z boku.

Zdjecia SEM przetomu pokazujg, ze geometria jest skomplikowana. Mimo to poréwnanie
modelu i eksperymentu w widoku z géry (Rys. 60a) oraz od przodu (Rys. 60b) wskazuje, ze
odwzorowanie jest precyzyjne i przedstawia najwazniejsze cechy powierzchni potgczenia z
doswiadczenia. Na Rys. 60b widoczne jest rowniez uproszczone odwzorowanie $ciany, w
ktérej zamocowana jest belka — z powodu procesu technologicznego wytwarzania nie ma
materiatu ani pod, ani nad belkg. Z kolei Rys. 60c porownuje belki z boku tuz przed
rozpoczeciem zginania. Widoczne na tym zdjeciu sg kolejne wazne cechy modelu — zadbano
o odpowiednig odlegtos¢ ostrza od krawedzi wolnego konca oraz odpowiednig odlegtosc
pofgczenia od zamocowanego konca.

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]
Mi-5iC

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 60433 100 1000

2 22 15744 66395 120 2500

3 11 20303 84290 80 1500

4 13 16284 65306 100 1400

Réznica w rozdzielczosci punktow w potgczeniu wynika z réznej wielkosci obrazéw AFM o
statej liczbie punktéw na linie obrazu. Nie zawsze zmniejszenie obrazu dawato wynik o
odpowiedniej jakosci. Liczba wezidw i elementow zalezy od wymiaréw belek oraz
rozdzielczosci weztbw w potgczeniu. Wyniki pomiarow odsuniecia ostrza wskazaty na
koniecznos¢ uwzglednienia ich w modelach. Wymiar potgczenia wzdtuz dtugosci belki
pokazuje jak bardzo potgczenia mogg sie roznié. Wskazuje rowniez, ze nie jest mozliwe
powtarzalne uzyskanie potgczen np. zawsze blisko zamocowania belki w $cianie.
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3.5.2. Zginanie uproszczonych mikro-belek

Po wykonaniu modeli wykonano szereg symulacji dla belek dwumateriatowych o arbitralnie
przyjetej geometrii potaczenia nikiel-weglik krzemu. Dla tak przygotowanych modeli nie ma
porownania z eksperymentem, a ich celem jest zrozumienie jak geometria potgczenia moze
wptywac na mechaniczng odpowiedz belki. Przygotowane belki miaty dtugo$¢ 10 um i przekroj
1 um x 1 ym. Kontakt ostrza z powierzchnig belki jest w odlegtosci 0,5 ym od krawedzi
wolnego konca. Warunki brzegowe sg zadane w taki sposob, ze wszystkie wezly na koncowej
Scianie belki sg umocowane, a ostrze przemieszcza sie o 2 ym w dot. Czes¢ Ni znajduje sie
od strony wolnego konca. Z kolei, cze$¢ SiC od zamocowanego konca.

Pierwsze porownanie wynikdow dotyczy zmiany potozenia idealnie ptaskiego, idealnie
prostopadtego do osi belki potgczenia Ni-SiC. Wykonano 9 symulacji zaczynajgc od potozenia
pofgczenia w odlegtosci 1 um od wolnego konca belki i przesuwajgc potgczenie o 1 um
ostatnia symulacja posiada potgczenie w odlegtosci 1 pm od zamocowanego korca. Modele
tych dwdch skrajnych potozeh przedstawiono na Rys. 61.

Cze$¢ Ni Czesc SiC

Rys. 61. Poréwnanie modeli o dtugosci 10 um, gdzie potgczenie znajduje sie 1 um od wolnego lub zamocowanego
konca.

W pierwszym kroku przedstawiono symulacje, w ktérych zatozono idealng wytrzymatosé
pofgczenia osnowa-wzmocnienie. Zatozono, ze idealna wytrzymatos¢ to taka, dla ktérej
naprezenia w parze elementow kohezyjnych rosng liniowo bez ograniczenia gérnego wraz ze
wzajemnym oddalaniem sie tych elementéw. Wyniki krzywej sita-przemieszczenie dla tych 9
modeli pokazano na Rys. 62.
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Rys. 62. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza dla 9 potozen potgczenia dla idealnego potgczenia.

Wyniki te wskazujg, ze sztywnos¢ catej belki rosnie wraz ze wzrostem dtugosci czesci SiC.
Widoczne jest zmniejszenie wptywu zawartosci SiC dla rosngcych dtugosci SiC. Kolejng
widoczng cechg tego pordwnania jest osigganie plateau dla coraz wiekszych sit wraz ze
wzrostem diugosci czesci SiC. Dla tej wartosci z kolei widoczne jest zwiekszanie sie wptywu
zawartosci SiC dla rosngcych diugosci SiC. Ostatnig obserwacjg na podstawie powyzszych
wynikéw jest zwiekszanie sie odksztatcenia, dla ktérego zaleznos¢ sita-przemieszczenie
przestaje by¢ liniowa wraz ze wzrostem dtugosci SiC. Gidwng przyczyng zaobserwowanych
zaleznosci jest oczywiscie wiekszy modut Younga dla SiC w stosunku do Ni.

W kolejnym kroku uwzgledniono nieidealne potgczenie. Nieidealne potaczenie oznacza, ze sg
zdefiniowane maksymalne dopuszczalne naprezenia omax , PO 0siggnieciu ktérych nastepuje
osfabienie potgczenia elementéw kohezyjnych. Rys. 63 przedstawia poréwnanie idealnego i
nieidealnego potgczenia dla wszystkich 9 geometrii. Warto$¢é omax zostata tak dobrana, aby
dla skrajnego przypadku (najdtuzsza czes¢ SiC) nie nastgpito zerwanie potgczenia.

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

0,5

150

Sita [UN]

100

50

Przemieszczenie [pm]

Rys. 63. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza dla 9 pofozen potgczenia dla idealnego i
nieidealnego potgczenia.

Dla kazdej belki maksymalne dopuszczalne naprezenia w potgczeniu oraz ostabienie byto
réwne. Najszybciej pekaty belki z potgczeniem najbardziej oddalonym od ostrza zadajgcego
obcigzenie, jednak réznice w maksymalnej sile dla najmniejszych dtugosci SiC sg duzo
mniejsze niz dla najwiekszych diugos$ci SiC. Warto zwrdéci¢ rowniez uwage na zmieniajgca sie
ztozonos¢ obliczeniowg — dla belek z najdtuzszymi czesciami SiC program byt w stanie
wykonac¢ obliczenia az do konca zadanych 2 ym przemieszczenia. W przypadku belek z
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krétszg czescig SiC zmiany nastepowaty tak szybko, ze program musiat przerwac obliczenia
wczesniej.

Nastepnie sprawdzono wplyw wielkosci siatki w strefie polgczenia na uzyskany wynik.
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 0.01 pm
Rys. 64. Widok rozmiaréw siatki i pofozen potgczenia.

| uzyskano dla idealnego potgczenia nastepujgce wyniki przedstawione na Rys. 65.
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Rys. 65. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza dla 3 rozmiaréw siatki dla idealnego potgczenia.

Zaobserwowano brak wptywu wielkosci siatki na sztywnosc belki. Wptyw wielkosci siatki jest
widoczny dopiero dla zakresu od granicy liniowosci. Wiekszy rozmiar siatki generuje wiekszg
wartos¢ sity w zakresie plateau. Ponadto, wieksze roznice wystepujg dla belki z dtuzszg
czescig SiC.

Nastepnie wykonano analogiczne symulacja dla nieidealnych potgczen. Wyniki przedstawiono
na Rys. 66.
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Rys. 66. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza dla 3 rozmiarow siatki dla idealnego i nieidealnego
potgczenia.

Uzyskane wyniki pokazujg, ze wplyw wielkosci siatki na odpowiedz belki z nieidealnym
potgczeniem jest nieznaczagcy. Jednoczesnie mozna zaobserwowac wptyw wielkosci siatki na
obliczenia numeryczne — dla belek z najmniejszg siatkg obliczenia zostajg przerwane
znaczaco wczesniej niz dla pozostatych przypadkow.

Kolejne poréwnanie dotyczy potaczen ptaskich, ale nieprostopadtych do osi belki. Szczegoty
przedstawiono na Rys. 67.

i
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Przemieszczenie [pum]

Rys. 67. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza dla 5 przypadkéw ptaskiego potgczenia dla
idealnego i nieidealnego potgczenia.

Przedstawione potgczenia sg ptaszczyznami obréconymi o 45 stopni wzgledem referencyjnej
geometrii ptaskiego i prostopadtego do osi belki potgczenia. Wyniki wskazujg, ze to
referencyjna geometria najszybciej ulega peknieciu, a druga z kolei jest geometria oznaczona
kolorem turkusowym. Z drugiej strony, geometria czerwona nie przejawia oznak ostabienia.
Wskazuje to, ze duze znaczenie ma, czy geometria potgczenia powoduje stosunkowo wiekszy
sktadnik obcigzenia scinajacego (geometria czarna — najmniej korzystna), rozciggajgcego
(geometria turkusoway), czy Sciskajgcego (geometria czerwona — najbardziej korzystna).
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Ostatnim przypadkiem dla belek o arbitralnej geometrii belek jest potgczenie w ksztatcie
paraboloidy. Wyniki przedstawiono na Rys. 68.

Przemieszczenie [pum]

Rys. 68. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza dla potgczenia w ksztafcie paraboloidy dla
idealnego i nieidealnego potgczenia z poréwnaniem z referencyjnym ptaskim potgczeniem.

Wyniki wskazujg, ze nadal idealnie ptaskie potgczenie (czarny) jest najmniej korzystne.
Réznica dla paraboloidy zwréconej do zamocowanego konca (czerwony) i do wolnego konca
(zielony) nie jest duza. Paraboloida wypukta w strone wolnego konca cechuje sie nieznacznie
mniejszg sita dla zakresu plateau oraz wczesniej ulega peknieciu. Prawdopodobnie wynika to
z wiekszej dlugosci czesci Ni (od wolnego konca) w goérnej warstwie — tam gdzie naprezenia
rozciggajgce sg najwieksze.

3.5.3. Kalibracja modelu na podstawie eksperymentalnych
danych

Pierwszym krokiem kalibracji bytlo dopasowanie modutu Younga. Pomiary nanoindentac;ji
wskazaty, ze jego wartos¢ dla Ni wynosi okoto 200 GPa. Wynik symulacji dla takiej wartosci
wskazat duza réznice wzgledem eksperymentu, co przedstawia Rys. 69.
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=== Zamocowane wezty

Krzywa symulacyjna - modut Younga = 200 GPa Krzywa symulacyjna - modut Younga = 200 GPa

Krzywa symulacyjna - modut Younga = 100 GPa Krzywa symulacyjna - modut Younga = 100 GPa

= Krzywa eksperymentalna

0 0,1 0,2 0,3 0,4
Przemieszczenie ostrza [um]

Rys. 69. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza w zalezno$ci od sposobu warunkéw brzegowych
oraz modutu Younga materiatu belki jednomateriatowej i porownanie do eksperymentu.

Powyzsze wyniki pokazujg wptyw wartosci modutu Younga oraz sposobu zamocowania na
odpowiedz sita-przemieszczenie belki. Zmniejszenie modutu Younga obniza site dla takiego
samego przemieszczenia. Co ciekawsze, zmiana sposobu zamocowania poprzez dodanie
fragmentu sciany réwniez zmniejsza sztywnos¢ catego uktadu. Zdecydowano, by w dalszych
krokach stosowa¢ modele zawierajgce $ciane oraz zrezygnowano z Kkorekcji danych
eksperymentalnych. Brak korekcji oznacza, ze dane sita-przemieszczenie ze zginania belek
nie sg pomniejszone o krzywg sita-przemieszczenie dla indentacji i ugiecia materiatu.

W dalszych symulacjach oprécz dodania fragmentu sciany, zmniejszono rozmiar siatki w
pofaczeniu belka-Sciana oraz zmniejszono krok catkowania. Przeprowadzono kolejne
symulacje w celu kalibracji modutu Younga. Rezultaty przedstawiono na Rys. 70.
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Rys. 70. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza w zalezno$ci od modutu Younga materiatu belki
Jednomateriatowej i porownanie do eksperymentu.

Wynik kalibracji modutu Younga dla Ni na podstawie powyzszych krzywych wyniést 120 GPa.
Jest to wartos¢ ustalona na podstawie liniowej czesci wykresu sita-przemieszczenie. Warto
zauwazyc¢, ze czesSc¢ nieliniowa nie jest rownoznaczna z plastycznoscig. Na tym etapie
kalibracji, symulowany materiat jest idealnie sprezysty. Obserwowany efekt to nieliniowosé
geometryczna — majg miejsce duze odksztatcenia. Dla analogicznych symulaciji dla belek SiC
uzyskano wynik modutu Younga 250 GPa. Oba wyniki sg okoto 40% za niskie w stosunku do
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wartosci eksperymentalnych i oczekiwanych na podstawie literatury. Ta niescistoS¢ zostanie
omowiona w dalszej czesci tego rozdziatu.
Nastepnie sprawdzono wptyw granicy plastycznosci w przypadku sprezysto-idealnie
plastycznym na otrzymany wynik (Rys. 71):

— Krzywa eksperymentalna belki Ni o przekroju 2 pm x 1,5 pm - caly zakres
,—,500 11 * Krzywa symulacyjna - modul Younga = 120 GPa oraz granica plastycznosci Ys=1200 MPa
= v Krzywa symulacyjna - modut Younga = 120 GPa oraz granica plastycznosci Ys=900 MPa
=3 Krzywa symulacyjna - modut Younga = 120 GPa oraz granica plastycznosci Ys=700 MPa
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Rys. 71. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza w zaleznosci od granicy plastycznos$ci materiatu
belki jednomateriatowej i poréwnanie do eksperymentu.

Przedstawione wyniki wskazujg, ze dla idealnej plastycznos$ci z granicg plastycznosci réwng

900 MPa mozna uzyska¢ dobrg zgodnos¢ wartoéci eksperymentalnej i numerycznej w

zakresie plateau, ale powoduje to przeszacowanie granicy liniowosci. Oznacza to, ze nalezy

zmniejszy¢ granice plastycznosci, ale jednoczesnie zwiekszy¢ maksymalne naprezenia. W

zwigzku z tym, w nastepnym kroku kalibracji dodano rowniez krzywg umochnienia.

Do opisu matematycznego funkcji umocnienia wykorzystano prawo potegowe

postaci: 3)
o=Ys+k-&ase

gdzie Ys to granica plastycznosci, &,,45; to odksztatcenie plastyczne, a k oraz n to parametry

modelu.

Przyktadowe krzywe umocnienia przedstawiono na Rys. 72.
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N Krzywe umocnienia:
a)-' Granica plastycznoéei Ys=700 MPa oraz k=700 i n=0,1
— ) L Granica plastycznesci Ys=700 MPa oraz k=500 i n=0,1
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o { Granica plastycznoéei Ys=700 MPa oraz k=1500 i n=0,3
o 4 Granica plastycznosci Ys=700 MPa oraz k=700 i n=0,2
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Rys. 72. Przyktadowe przebiegi krzywych umocnienia dla réznych parametrow.

Nastepnie te krzywe wykorzystano do symulacji. Rys. 73 przedstawia przyktadowe wyniki:

Krzywa eksperymentalna belki Ni o przekroju 2 pm x 1 pm - caly zakres

400-| « Krzywa symulacyjna - modut Younga = 120 GPa oraz granica plastycznosci Ys=700 MPa oraz k=700 i n=0,1
* Krzywa symulacyjna - modut Younga = 120 GPa oraz granica plastycznosci Ys=700 MPa oraz k=500 i n=0,1
* Krzywa symulacyjna - modut Younga = 120 GPa oraz granica plastycznosci Ys=700 MPa oraz k=1500 i n=0,3
* Krzywa symulacyjna - modut Younga = 120 GPa oraz granica plastycznosci Ys=700 MPa oraz k=700 i n=0,2
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Rys. 73. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza w zaleznosci od krzywej umocnienia materiatu

belki jednomateriatowej i poréwnanie do eksperymentu.

Na podstawie przedstawionych wynikdw mozna stwierdzi¢, ze granica plastycznosci réwna
700 MPa powoduje dobre dopasowanie symulacji do eksperymentalnej krzywej. Jest to
wartos¢ zgodna z danymi z literatury dla nanokrystalicznego niklu[111] . Zmiana wartosci

parametrow funkcji umocnienia wptywa na wartos¢ w zakresie plateau oraz wartosci po
przekroczeniu zakresu liniowego. Dla obliczonych przypadkéw krzywa dla parametréw
k=1500 oraz n=0,3 lezy najblizej przebiegu eksperymentalnego. Zrezygnowano z osiggniecia
lepszej zgodnosci wyniku symulacji i eksperymentu z powodu wiekszego rozrzutu wynikéw
dla kolejnych belek jednomateriatowych z Ni, co przedstawia Rys. 74.
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+ Krzywa symulacyjna - modut Younga = 120 GPa oraz granica plastycznosci Ys=700 MPa oraz k=1500 i n=0,3

Rys. 74. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza belek jednomateriatowych o réznych wymiarach i
poréwnanie do eksperymentu.

Wyniki wskazujg, ze wartos¢ modutu Younga réwna 120 GPa jest poprawna dla wszystkich
czterech belek Ni, poniewaz zapewnia nachylenie czesci liniowej wykresu dla symulacji
bardzo zblizone do wynikéw eksperymentalnych. Natomiast widoczny jest rozrzut dla plateau
— otrzymano zaréwno wyniki zgodne z eksperymentem (belki o szerokosci 1,25 um oraz 0,75
pMm), niedoszacowane (1,5 um szerokosci) oraz przeszacowane (1 um). Wskazuje to na
niespodziewanie duzy rozrzut wiasciwosci nawet w najprostszym przypadku belek
jednomateriatowych. Warto dodaé, ze rozrzut w zakresie plateau nie bedzie waznym
problemem dla belek kompozytowych, poniewaz pekanie potgczenia osnowa-wzmocnienie
nastepowato w zakresie liniowym.

Z kolei problemem, ktéry wymaga omowienia jest wykalibrowana wartos¢ modutu Younga.
Dla nanokrystalicznego Ni warto$¢ 120 GPa dla modutu Younga jest zdecydowanie mniejsza
niz wyznaczona wartos¢ w tescie indentacji oraz mniejsza niz wartosci dostepne w literaturze
(typowy wynik to okoto 200 GPa, minimalny 150 GPa [111]).

Nalezy zwroci¢ uwage, ze jednym z kluczowych zatozen réwnan analitycznych opisujgcych
zginanie belek jest zatoZzenie nieskonczenie duzej sztywnosci zamocowania, czyli idealnie
sztywnej $ciany. W praktyce eksperymentalnej, w przypadku belek wykonanych z jednego
materiatu, sciana jest zazwyczaj wykonana z tego samego materiatu co belka. Ponadto,
przygotowanie belek wymaga, aby $ciana nie byta traktowana jako powierzchnia
potprzestrzeni, lecz miata skonczong i dos¢ skomplikowang geometrie.

W tej pracy eksperymentalnie stosowane belki sg zamocowane do $cian o takiej samej
grubosci jak same belki, przy czym Sciana ma ksztalt prostopadtoscianu, ktéry w dalszej
odlegtosci jest potgczony z resztg probki. Tego rodzaju konfiguracja wprowadza znaczne
odstepstwa od wyidealizowanych zatozen teoretycznych, ktére nalezy uwzgledni¢ przy
interpretacji wynikéw pomiarowych. Dodatkowym odstepstwem jest bardzo mata dtugosé
eksperymentalnych belek.

Do dalszej analizy wynikéw kalibracji modutu Younga wykorzystano metode przedstawiong w
[112]. Umozliwia ona obliczenie i korekcje wynikébw modutu Younga dla réznych przypadkow.
Cytowana praca wskazuje, ze dla monokrysztatu krzemu zmiany w eksperymentalnych
wynikach moga sie zaczynac dla diugos$ci belek okoto 300 um i rosng¢ wraz ze zmniejszaniem
diugosci. Gtowna idea tej pracy polega na uwzglednieniu odstepstw eksperymentalnego
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zamocowania od przypadku wyidealizowanego. Poréwnano wyniki dla typowego
analitycznego wzoru tgczgcego site i przemieszczenie z modutem Younga, wzoru
uwzgledniajgcego matg dtugos¢ belek oraz zmodyfikowanego dla podatnego zamocowania.
Poréwnano wyniki dla modeléw o zadanym E réwnym 120 GPa oraz 200 GPa. Wartos¢ 120
GPa w symulacji odpowiada wynikowi eksperymentu, a wartos¢ 200 GPa jest wartoscig
spodziewang na podstawie testu indentac;ji i literatury. Tabela 7 przedstawia wyniki modutu
Younga obliczone na podstawie wynikéw sita-przemieszczenie symulaciji.

Tabela 7. Warto$ci modutfu Younga uzyskane w sposdéb analityczny na podstawie symulacji numerycznej — wzory
za [105].

Wartos$¢ E zadana w symulacji MES 120 200
Sposdb  wyznaczenia E z W2or Wartosé Wartos¢
krzywej F-f [GPa] [GPa]

_ F-3
Analityczny E = 3 F1 63 100

- F-I3

Analityczny dla krétkich belek 3. (f — ac; FA l) y 200 160

. . F-I3
Analityczny dla krétkich belek | £ = 670 380
zmodyfikowany 3-(f — aG—FAl +C-F-12)-1

Oznaczenia uzyte w tabeli: E — modut Younga, F- sita na ostrzu, f — przemieszczenie ostrza,
| — dtugosé belki, | — moment bezwtadnoséci przekroju belki, a — wspétczynnik zalezny od
przekroju belki (szczegéty w [105]), G — modut Kirchhoffa, A — pole przekroju, C —
wspotczynnik zalezny od podatnosci zamocowania

Po pierwsze, nalezy zauwazyc, ze dla obu wartosci E zadanych w symulacji wartos¢ obliczona
w sposéb analityczny na podstawie krzywej sita-przemieszczenie z symulacji jest
zdecydowanie mniejsza niz zadana. Dodatkowo, dla zadanej warto$ci E= 120 GPa wynik sita-
przemieszczenie odpowiada eksperymentowi. Wprowadzenie korekcji dla krotkich belek
podwyzsza wartosci E. W przypadku zadanej wartosci E=120 GPa, wynik po korekcji jest
wiekszy od wartosci zadanej, co wskazuje, ze przyjecie E=120 GPa do modeléw belek
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dwumateriatowych nie zapewni zgodnosci wynikdw eksperymentow i symulacji. Z kolei, dla
wartosci zadanej E=200 GPa korekcja dla krétkich (wg [112]-ponizej 100 pm) belek nadal
zaniza wartos¢ E. Nastepnie, dodanie modyfikacji ma na celu odjecie wptywu podatnosci
zamocowania. Prawie dwukrotne przekroczenie zadanej wartosci E wskazuje, ze dla
eksperymentalnej geometrii belek wptyw podatnosci jest znaczny oraz trudny do
oszacowania.

Przedstawione wyniki poréwnawcze symulacji i eksperymentéw wskazujg, ze wartos¢ E=120
GPa zadana w symulacji z wyidealizowang geometria zamocowania pozwala dobrze
odtworzy¢ krzywa sita-przemieszczenie z eksperymentow zginania belek jednomateriatowych
niklowych. Jednoczesnie tak niski wynik jest spowodowany faktem, ze eksperymentalna
geometria zamocowania bardzo odbiega od zamocowania wyidealizowanego. Wytworzenie
takiej eksperymentalnej geometrii byto niezbedne ze wzgledu na zapewnienie mozliwosci
pomiaru powierzchni przetomu belek dwumateriatowych za pomocg AFM. Ponadto, w celu
ograniczenia niescistosci wynikajgcych z odksztatcenia zamocowania belki dwumateriatowe
zostaly przygotowane, tak aby w zamocowaniu znajdowata sie czes¢ belki z SiC. SiC jest
mniej podatne niz Ni, przez co wprowadzi mniejszy btagd ze wzgledu na podatnosc
zamocowania belki. Wptyw sztywnosci czesci SiC przy statym module Younga Ni rownym 200
GPa na wynik sita-przemieszczenie i poréwnanie z eksperymentem pokazano na Rys. 75.

200+ /Jf; .
& f,‘s?f, y -
— 150 <A : - SiC E=200 GPa
< e - SiC E=300 GPa
= /// _ SiC E=425 GPa
o /! - SiC E=500 GPa
a S - SiC E=600 GPa
50 ’/// _ SiC E=3000 GPa
7 i Eksperyment
0 0,05 0,1 0,15 0,2

Przemieszczenie [um]

Rys. 75. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza w zalezno$ci od modufu Younga materiatu w
zamocowaniu belki dwumateriatowej i poréwnanie do eksperymentu.

Wyniki wskazujg, zgodnie z oczekiwaniami, ze wzrost modutu Younga SiC zwigksza
sztywnos¢ catego ukfadu. Co wazniejsze, zmiana modutu Younga o 100 GPa z 200 GPa na
300 GPa powoduje wiekszg zmiane dla nachylenia wykresu sita-przemieszczenie niz zmiana
0 100 GPa z 500 GPa na 600 GPa. SiC nie jest idealnym materiatem dla zastosowania jako
przyblizenie idealnie sztywnej Sciany, jednocze$nie zastosowanie SiC w zamocowaniu
zamiast Ni zmniejsza wptyw zamocowania na wynik.

W celu ostatecznego ustalenia wartosci parametrow materiatowych do zastosowania w
symulacjach na podstawie eksperymentu zginania belek dwumateriatowych poréwnano do
eksperymentu wyniki symulacji dla modutéw Younga Ni i SiC wynikajgcych z kalibracji oraz
dla wynikéw z nanoindentacji (Rys. 76):
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Rys. 76. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza i poréwnanie do eksperymentéw. Poréwnanie
wynikéw kalibracji symulacji do eksperymentéw oraz zatozenia warto$ci parametrow materiatdbw zgodnie z
wynikami nanoindentacji oraz literatury.

Zgodnos¢ symulacji i eksperymentu dla belek dwumateriatowych jest bardzo dobra dla modutu
Younga niklu réwnego 200 GPa oraz modutu Younga SiC 425 GPa i lepsza niz dla wartosci
uzyskanych z kalibracji dla belek jednomateriatowych. Warto jeszcze dodac, ze usunigcie
Sciany i zamocowanie weztéw na koncu czesci SiC belki zwiekszy sztywnos¢ uktadu.
Poréwnanie wynikéw przedstawiono na Rys. 77.
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Rys. 77. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza i porbwnanie do eksperymentu — wptyw sposobu
zamocowania.

Przyktad ten pokazuje, ze brak dodania $ciany mégtby spowodowaé zgodne wyniki kalibraciji
(dla modutu Younga niklu jeszcze nizszego niz 120 GPa) oraz belek dwumateriatowych
(powyzszy wynik). Jednak bytyby to wyniki dalekie od poprawnych ze wzgledu na duzy wptyw
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zamocowania. Jednoczesnie nalezy wzig¢ pod uwage, ze przy tak matych wymiarach belek
oraz nanometrycznych ziarnach moze wystepowac efekt skali [113].

Do dalszych symulacji przyjeto modut Younga niklu rowny 200 GPa oraz 425 GPa dla SiC.
Granica plastycznosci niklu to 700 MPa z parametrami funkcji wzmocnienia k=1500 oraz
n=0.3.

3.5.4. Woyznaczenie wytrzymatosci potgczenia w mikro-belce

W celu wyznaczenia rzeczywistej wytrzymatosci potgczenia w kolejnych krokach zostanie ono
ostabione, tak aby rozpoczecie pekania w symulacji wystgpito dla sity réwnej
eksperymentalnej sile maksymalnej. Zatozono statg i bardzo wysokg sztywnos¢ elementéw
kohezyjnych — jej zwiekszenie nie wptywa na wynik zginania, z kolei jej zmniejszenie wymaga
4 rzedow wielkosci, aby zmieni¢ odpowiedz belki na zginanie. Jest to typowe zatozenie
stosowane w metodzie elementow kohezyjnych [114] [115]. Wspotczynnik uwalniania energii
G jest obliczony w zaleznosci od maksymalnych dopuszczalnych naprezen Omax, tak aby G=G;

oraz G,=0.
Przyktadowy wynik tego procesu przedstawiono na Rys. 78.
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Rys. 78. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza i pordwnanie do eksperymentu — sposob
wyznaczenia Omax.

Podstawowg obserwacjg jest fakt zmniejszania sity maksymalnej (réwnej sile przy ktorej
potgczenie zaczyna pekac) wraz ze zmniejszaniem maksymalnych dopuszczalnych naprezen
dla pary elementéw kohezyjnych. Wynikiem wyznaczenia maksymalnych dopuszczalnych
naprezen w tym przypadku jest 1500 MPa (niebieska krzywa). Warto zauwazy¢, ze wyniki
symulacji nie zawierajg fragmentu ostabienia i pekniecia (spadku sity). Prawdopodobnie
wynika to z faktu numerycznej ztozonos$ci tego procesu — widoczny jest znaczacy wzrost
zageszczenia punktéw symulacji wraz ze zblizaniem sie do rozpoczecia pekania. Poczgtkowy
krok catkowania wynosit 103 W typowej symulacji minimalny krok wynosit 1072,
Przetestowano réwniez wyniki dla kroku minimalnego 10-%° — nie osiggnieto poprawy wyniku.
Wyznaczone maksymalne dopuszczalne naprezenia 1500 MPa oznaczajg, ze maksymalna
sita w tej symulacji jest rowna maksymalnej sile w eksperymencie oraz ze jest to stan, w
ktorym co najmniej jeden element kohezyjny osiggnat maksymalne dopuszczalne naprezenia.
Wyniki tak wyznaczonych maksymalnych dopuszczalnych naprezen dla wszystkich belek
dwumateriatowych przedstawia Tabela 8:

Tabela 8. Uzyskane wyniki omax dla poszczegotnych belek.

nr belki | Ni-SiC [MPa] [ Ni-Ni/SiC [MPa]
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Maksymalne dopuszczalne | Maksymalne
naprezenia Omax [MPa] dopuszczalne naprezenia
Omax [MPa]
1 2800 1500
2 1500 1200
3 1800 900
4 1800 1800
$rednia 1975 1350
Odchylenie 567 387
standardowe

Wyniki wskazujg na wiekszg $rednig wytrzymatosé potgczenia dla belek z czgstkami SiC bez
warstwy ochronnej. Jednak odchylenie standardowe wynikow jest na tyle duze, ze nie mozna
jednoznacznie stwierdzi¢ mniejszej wytrzymatosci dla czastek pokrytych. Jednoczesnie
wzgledne odchylenie standardowe pozostaje takie samo dla obu serii probek.

Szczegotowe wyniki dla wybranych belek przedstawiono na Rys. 79,Rys. 80,Rys. 81 oraz
Rys. 82:

Eksperyment
Symulacja Gms=2500 MPa

o A i
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Przemieszczenie [pum]
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Rys. 79. Przyktad nr 1 — poréwnanie geometrii przetomu ze zdjecia SEM (a) oraz zrekonstruowanego z AFM (b)
wraz z odpowiadajgcymi krzywymi sita-przemieszczenie (c).
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Rys. 80. Przyktad nr 2 — poréwnanie geometrii przetomu ze zdjecia SEM (a) oraz zrekonstruowanego z AFM (b)
wraz z odpowiadajgcymi krzywymi sita-przemieszczenie (c).
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Rys. 81. Przyktad nr 3 — poréwnanie geometrii przetomu ze zdjecia SEM (a) oraz zrekonstruowanego z AFM (b)
wraz z odpowiadajgcymi krzywymi sita-przemieszczenie ().
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Rys. 82. Przyktad nr 4 — poréwnanie geometrii przetomu ze zdjecia SEM (a) oraz zrekonstruowanego z AFM (b)
wraz z odpowiadajgcymi krzywymi sita-przemieszczenie ().

Wybrane wyniki wskazujg, ze symulacje z zatozonym modutem Younga niklu 200 GPa i SiC
425 GPa sg zgodne z wynikami eksperymentow. Ponadto, metoda rekonstrukcji przetomu za
pomocg AFM umozliwia precyzyjne odtworzenie geometrii potgczenia. Niestety ostatni
przyktad pokazuje, ze nie zawsze ta zgodnos¢ jest dobra — zaréwno ksztatt rekonstrukcji
odbiega od geometrii zaobserwowanej za pomocg SEM, jak i krzywa sita-przemieszczenie dla
symulacji jest liniowa w catym zakresie w przeciwienstwie do eksperymentu. Réznice w
przebiegach krzywych sita-przemieszczenie mozna wytlumaczy¢ prawdopodobnym
ostabiajgcym defektem w mikrostrukturze belki, np. zanieczyszczeniem lub porowatoscig. W
przypadku réznic w geometrii rekonstrukcji AFM oraz obrazowania SEM trudniej jest podac
prawdopodobng przyczyne. Jedng z nich moze by¢ zniszczone ostrze sondy AFM — w trakcie
wykonywania pomiarbw AFM duzo belek ulegto ztamaniu ze wzgledu na szczegdlng
geometrie probki, jednoczesnie jest szansa, ze w tym konkretnym przypadku uszkodzeniu
ulegto tylko ostrze. Szczegdlnie, ze pierwszy pokazany przypadek co do zasady ma bardzo
podobng geometrie i jego rekonstrukcja jest bardzo podobna do obrazu SEM, co pokazuje,
ze zaproponowana metoda jest w stanie zapewni¢ duzg doktadnos¢. Rowniez dla bardziej
skomplikowanych geometrii przetomu, jak w przyktadzie drugim. Niemniej jednak,
odtworzenie ostrych krawedzi jest trudnoscig zwigzang z metodg pomiarowg AFM, co widac
w sposobie zaokraglania uskoku w przetomie w przykfadzie trzecim.
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4. Dyskusja i wnioski

4.1. Dyskusja — wytwarzanie — skala makro

4.1.1. Chemiczne osadzanie warstwy Ni na czgstkach SiC
Dzieki chemicznemu osadzaniu mozna uzyskaé¢ warstwe niklu o grubosci zaleznej gtéwnie od
czasu tego procesu. W tej pracy wykorzystano ten proces do osadzenia bardzo cienkiej
warstwy (dziesigtki nanometréw). Dodatkowo, w celu mozliwosci obserwacji, wytworzono
grubszg warstwe na wiekszych czgstkach. Zaobserwowano, ze warstwa jest ciggta, ale zdarza
sie, ze czesc¢ zostaje oderwana. Widoczne sg réwniez mate aglomeraty niklu na powierzchni
warstwy. Prawdopodobnie dla cienszych warstw ochronnych zastosowanych do czgstek do
kompozytow oba te zjawiska majg mniejsze znaczenie. Kluczowym wnioskiem tych
obserwaciji jest potwierdzenie ciggtosci warstwy ochronnej na czastkach. Ponadto, w wyniku
ptukania po osadzaniu zostata utracona pewna czes¢ poczatkowej masy proszku SiC, przez
co nie mozna uzyskaé jednoznacznych obserwacji dotyczgcych wptywu cienkiej warstwy na
ilos¢ wspotosadzonych czgstek. Dodatkowo, zgodnie z literaturg [79] nalezy sie spodziewag,
ze zwiekszanie ilosci czgstek w elektrolicie zwigkszytoby ilo$¢ czgstek w osadzonej warstwie
az do pewnego poziomu nasycenia.
Nastepnie wykonano pomiar sktadu pierwiastkowego czgstek pokrytych niklem. Obecno$¢ w
sktadzie chemicznym powierzchni czgstek sladowych ilosci Pd i Sn wynika z
wielostopniowego procesu chemicznego osadzania. Zgodnie z oczekiwaniami, sygnatu od
niklu jest zdecydowanie wiecej, ale wyniki wcigz sugerujg bardzo cienkg warstwe. W tej pracy
gruba warstwa ochronna spowodowataby koniecznos¢ oddzielnej analizy potgczenia czgstka-
warstwa ochronna i warstwa ochronna-osnowa. Celem warstwy jest ochrona przed
utlenieniem powierzchni SiC oraz poprawa mechanicznych wtasciwosci potgczenia osnowa-
wzmochnienie, w przeciwienstwie do powtok stosowanych przeciwdyfuzyjnie w spiekaniu [45],
gdzie grubosc tej warstwy ma znaczenie dla proceséw zachodzacych w trakcie wytwarzania.
Nastepnie wykonano pomiary dyfrakcji rentgenowskiej. Wyniki XRD na proszkach pokrytych
niklem wskazuja, ze struktura niklu jest heksagonalna. Moze to oznaczac, ze przy osadzaniu
chemicznym nikiel najtatwiej zarodkuje na ziarnach heksagonalnych SiC, a nastepnie sie
rozrasta osiggajgc rozmiar ziaren trzy razy wiekszy niz heksagonalne ziarna SiC.
Prawdopodobnie gdyby proces chemicznego osadzania trwat dtuzej, narastajgcy nikiel zmienit
strukture na amorficzng. Jest to typowy wynik uzyskiwany dla grubszych warstw chemicznie
osadzanego niklu [116].
Opierajgc sie na wynikach XRD, udziat niklu oscyluje okoto 1% dla proszkéw pokrytych cienka
warstwg niklu. Ten wyniki jest komplementarny do obserwacji SEM, gdzie wida¢ dowody
obecnosci cienkiej warstwy na czgstkach, jednakze spektroskopia nie gwarantuje duzej
pewnosci identyfikacji niklu ze wzgledu na rozdzielczos$¢ pomiaru. Oba te wyniki dowodzg, ze
skutecznie pokryto ceramiczne czastki cienkg warstwg ochronng niklu. Co ciekawe, dla niklu
zidentyfikowano piki struktury heksagonalnej. Zazwyczaj odnotowywane sg fazy amorficzne.
Tutaj, heksagonalna struktura prawdopodobnie wynika z faktu pokrywania czastek SiC o
znaczgcej sktadowej ziaren ze strukturg heksagonalng i utrzymania bardzo matej grubosci tej
warstwy. Przypuszcza sie, ze wystepuje rowniez faza amorficzna, jednak jej halo pomiarowe
jest zbyt mato intensywne ze wzgledu na niewielkg grubosc¢ warstwy ochronnej.
Ponadto, znany jest problem identyfikacji faz w XRD w polikrysztatach SiC [117], ale w tej
pracy doktadnos¢ pomiarow mikromechanicznych jest zbyt mata, zeby moc wzig¢ pod uwage
réznice w wytrzymatos$ci potgczenia osnowa-wzmocnienie ze wzgledu na fazy i ich orientacje.
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Jednakze cytowana praca potwierdza, ze najwyzsza intensywnos$¢ piku na dyfraktogramie od
SiC jest osiggana dla kata okoto 36°.

4.1.2. Wspotelektroosadzanie warstwy kompozytowej Ni-SiC
Najwazniejszym wnioskiem z makroskopowej obserwacji wytworzonych warstw
kompozytowych jest fakt, ze adhezja osadzonych warstw do miedzianego podfoza jest
znaczna. Nie wykonano jej pomiarow, ale bez odspojenia przeprowadzono zaréwno ciecie
prébek pitg tarczowa, jak i mechaniczne polerowanie na papierach $ciernych, jest spetnieniem
minimalnych wymagan [58].

4.1.3. Polerowanie warstw kompozytowych Ni-SiC

Poprawny proces przygotowania prébek jest kluczowy dla uzyskania miarodajnych wynikow.
Dla makroskopowego zuzycia zastosowano szlifowanie i polerowanie mechaniczne na
papierach Sciernych i zawiesinach o coraz mniejszych czgstkach. Szlifowanie byto konieczne,
zeby usung¢ stabo zwigzane czgstki z powierzchni wspodtelektroosadzonego kompozytu.
Obecnos¢ tych czgstek na poczatku testu zuzycia mogtaby znacznie zwigkszy¢ zuzycie z
powodu wczesnego pojawienia sie twardych czgstek w produkcie zuzycia. Polerowanie byto
potrzebne, aby zminimalizowaé grubos¢ warstwy umocnionej, ktéra byta rezultatem
szlifowania.

Dla sukna polerskiego z zawiesing typowo przyjmuje sie, ze grubos$¢ warstwy umocnionej jest
réwna trzykrotnosci rozmiaru ziaren w zawiesinie. Ostatni krok przygotowania powierzchni do
testow zuzycia to ziarna 60 nm, jednak nie zastosowano typowej szlifierko-polerki, a
wibropolerke. Jest to urzgdzenie stosowane m. in. do przygotowania powierzchni do pomiaréw
EBSD. Ten rodzaj pomiaréw wymaga, aby grubosé warstwy wzmocnionej wynosita
maksymalnie kilka nanometréw. Przy uzyciu wibropolerki mozna to osiggng¢ z zawiesing 60
nm. Oznacza to, ze powolne polerowanie poprzez wibracje misy wibropolerki pozwala na
zmniejszenie grubosci warstwy wzmocnionej znacznie ponizej wielko$ci ziaren w zawiesinie.
Wielkos¢ ziaren niklowej osnowy wynosi kilkanascie nanometréw i jest to zbyt mato dla
typowego, powierzchniowego pomiaru EBSD. Gdyby te ziarna byly wigksze (>100 nm),
mozliwo$¢ pomiaru EBSD bytaby dobrg miarg bardzo cienkiej warstwy umocnionej. W tym
badaniu zaktada sig, ze warstwa umocniona jest niewielka w stosunku do gtebokosci rowkow
zuzyciowych oraz, ze zastosowanie polerki jonowej i FIB do przygotowania belek likwiduje
warstwe umocniong. Dla uzyskania wymaganej rozdzielczo$ci do pomiaru EBSD wykonano
prébke o bardzo matej grubosci, co jest omdwione w rozdziatach o charakteryzacji w skali
mikro.

Z kolei, dla testu zginania mikrobelek kluczowe byto odstoniecie potgczenia osnowa-
wzmocnienie bez naruszania integralnosci tego potgczenia. W tym celu, po polerowaniu
mechanicznym, zastosowano polerowanie jonowe, a nastepnie polerowanie/trawienie FIB.
Nalezy zwréci¢ uwage, ze obrébka jonami wigze sie z dwoma gtéwnymi trudnosciami

o Efekt, kurtyny”, czyli charakterystyczne nieréwnosci na przekroju poprzecznym
po trawieniu wynikajgce z réznych predkosci trawienia, w tym przypadku,
dwdch faz (lub np. w materiatach jednofazowych — za drugg ,faze” powodujgca
ten efekt mozna uzna¢ porowatosci). Minimalizowanie tego efektu jest mozliwe
dzieki dziataniu podobnemu do uzywania coraz mniejszych czgstek Scierniwa
w polerowaniu — w tym przypadku stosuje sie coraz mniejsze natezenia pradu
oraz mniejsze objetosci wytrawiane.

o Efekt ponownego osadzania usunietego/wytrawionego materiatu — w praktyce
trawienie FIB polega na wybijaniu atoméw materiatu trawionego przez wigzke
jonow o znacznej energii kinetycznej, najczesciej 30 keV. Wybijanie oznacza,
ze atomy uzyskujg cze$c¢ tej energii kinetycznej, a ich trajektoria zalezy od kata
miedzy wigzkg a powierzchnig [118] . W rezultacie, atomy po wybiciu osadzajg
sie na pierwszej dostepnej powierzchni na ich trajektorii, w szczegdlnosci
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pokrywajg powierzchnie, ktora w poprzednim kroku trawienia zostata
odstonieta. Jest to duzy problem, jesli objetos¢ trawiona jest znaczna, co
skutkuje znaczng gruboscig ponownego osadzenia i w skrajnym przypadku
prowadzi do powtdrnego zastoniecia czgstki wzmocnienia.

o Rys. 83 przedstawia oba te efekty — ponizej krawedzi prébki wida¢ nieréwnosci
efektu kurtyny”, z kolei powyzej krawedzi widoczny jest efekt wtornego
osadzania wytrawionego materiatu.

Gérna | 4= | Wtdrnie
powierzchnia : e | osadzony

it \ ' A | materiat

15 um
L

Rys. 83. Zdjecie SEM — krawedz probki po polerowaniu jonowym.

Efekt kurtyny

Oba efekty utrudniajg poprawne wykonanie mikro-belek i zwigkszajg zuzycie zasobdw.
Rozwigzaniem tych problemow byto uzycie FIB-u w celu zniwelowania nierownosci od efektu
kurtyny oraz odstoniecia powierzchni probki zastonietej przez wtérnie osadzony materiat.

4.2. Dyskusja — charakteryzacja — skala makro

4.2.1. Dyskusja — charakteryzacja — SEM

Wyniki charakteryzacji wskazujg, ze rozktad czgstek wzdtuz grubosci jest jednorodny,
natomiast wzdtuz dtugosci probki zalezy od orientacji wzgledem wiru wytworzonego poprzez
mieszanie — czastki uderzajgce w elektrode tatwiej sie wspdtosadzajg. Warto rowniez zwrécic
uwage, ze obecnos¢ elektrod oraz termopary w zlewce zaburza symetrie wiru — dodatkowo
komplikuje to analize wspotelektroosadzania. Efekt tego zaburzenia jest widoczny dla
pierwszego miejsca pomiarowego EDS, gdzie wynik zawartosci moze by¢ réwny lub wigkszy
niz dla miejsc nr 2 3.

Réznice w zawartosci sg najwieksze dla probki z duzymi niepokrytymi czgstkami. Sugeruje to,
Zze zmniejszenie rozmiaru oraz dodanie pokrycia utatwia wspoétosadzanie. Przewodzgce
pokrycie, w szczegodlnosci w postaci ciggtej warstwy zmniejsza losowosé wilasciwosci
powierzchni wzmocnienia, a w rezultacie powoduje, ze rozktad zawartosci jest bardziej
jednostajny.

W wykonanym badaniu nie nalezy bezposrednio poréwnywaé zawartosci czgstek czystych i
pokrytych, poniewaz rézna byta ich zawartos¢ w elektrolicie przed osadzaniem. Z punktu
widzenia tego badania kluczowe byto zachowanie cienkiej warstwy niklu na powierzchni
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wzmochienia, wiec bezposrednio po pokryciu i wyptukaniu dodane wzmaocnienie do elektrolitu
do wspételektroosadzania kompozytu.

Warto zwrdoci¢ uwage, ze w celu zwiekszenia zawartosci SiC w warstwie Ni mozna
zastosowac¢ srodki powierzchniowo czynne lub odpowiednie warunki osadzania [119].

4.2.2. Dyskusja — charakteryzacja — XRD

Wszystkie probki wykazujg obecnos$¢ niklu w fazie FCC z teksturg w kierunku (111).
Wyznaczono réwniez zawartos¢ SiC dla kazdej prébki. Zaobserwowano zmiane rozktadu
zawartosci SiC. Wskazuje to, ze najtrudniej wspdétosadzajg sie wieksze czgstki na skraju
prébki, gdzie wir odrywa je od powierzchni podtoza. Podstawowym mechanizmem
wspotelektroosadzania nieprzewodzgcych czgstek jest narastanie elektroosadzanej warstwy
wokot nich [47]. Przy predkosci wzrostu grubosci warstwy w tej pracy rzedu 500 nm/min jest
to zrozumiate, ze dla czagstki o rozmiarze 20000 nm zajmie to duzo czasu, by wystarczajgco
mocno jg zwigza¢ z warstwag. Powoduje to, ze rosng szanse na utrate kontaktu czgstka-
elektroda, np. w wyniku uderzenia przez inng czastke. Podjeto prébe osadzenia kompozytu z
czgstkami o rozmiarze 300 um, ale nawet pomimo zwiekszenia predkosci osadzania,
zmniejszenia predkosci mieszania i zastosowania warstw ochronnych nie znaleziono nawet 1
czgstki wspétosadzone.

Pokrycie czgstek warstwg ochronng wydaje sie poprawiaé wspodtosadzanie czgstek.
Metaliczna warstwa wchodzac w kontakt z elektrodg umozliwia bezposrednie i
natychmiastowe pokrywanie catej czgstki elektroosadzang warstwg. Jest to niemozliwe w
przypadku nieprzewodzgcej czgstki niepokrytego SiC, gdzie czgstka w kontakcie z elektrodg
musi wytrzymac tak dlugo, az grubos¢ osadzanej warstwy jg otoczy, co schematycznie
przedstawiono to na Rys. 84.
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Rys. 84. Roéznica w mechanizmie osadzania czgstek nieprzewodzgcych oraz przewodzgcych (z warstwg
metaliczng).

Utatwienie wspoétosadzania powinno rowniez prowadzi¢ do zwiekszenie zawartosci czgstek
SiC w warstwie, jednak wyniki na to nie wskazujg — $rednie zawartosci sg wieksze dla czgstek
niepokrytych. Wynika to z réznicy w zawarto$ci czgstek dodanych do elektrolitu do
elektroosadzania. Podstawowy proces wytwarzania kompozytu z czgstkami niepokrytymi
polegat na dodaniu 5 g proszku SiC na litr elektrolitu. Zatem po odwazeniu i dodaniu proszku,
jego zawarto$¢ w elektrolicie wynosita 5 g/l. Z kolei dla czgstek pokrytych warstwg ochronng
réwniez odwazono 5 g proszku, jednak zanim dodano go do elektrolitu wykonano wiele
proceséw posrednich prowadzgcych do osadzenia chemicznie cienkiej warstwy niklu na
powierzchni czgstek. Przy kazdym z tych krokow pewna czes¢ czgstek byta tracona. Jednak
najwiekszym problemem dotyczacym zawartosci byt fakt, ze po ostatecznym wyptukaniu
czgstek pokrytych dodano je bezposrednio do roztworu do wspotelektroosadzania. Uniknieto
w ten sposéb utlenienia powierzchni. Wadg tego rozwigzania jest brak pomiaru masy czgstek.
Z drugiej strony, bez wysuszenia wynik pomiaru masy bytby znacznie zawyzony. Inaczej
mowigc, wartosci zawartosci SiC w probkach sg nieporownywalne z powodu innych warunkéw
wspotelektroosadzania, ale mozna wyciggngé pewne wnioski na podstawie zmian w
rozktadzie zawartosci.
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Wielko$¢ ziaren dla niklu réwna 25 nm odpowiada wartosciom z literatury, np. [120].
Zmniejszenie wielkosci ziaren z 25 nm do 15 nm jest dos¢ zaskakujgcym wynikiem. Oznacza,
ze nawet czgstki o rozmiarze 20 ym s3g inhibitorem wzrostu ziaren tysigc razy mniejszych.
Wydaje sie rowniez, ze pomniejszenie ziaren zalezy gtdwnie od zawartosci SiC w prébce
kompozytowej, a nie od rozmiaru SiC lub faktu pokrycia powierzchni czgstek. Warto zwrécic
uwage, ze pokryte czgstki sg w prébkach o mniejszej zawartosci SiC, co pozornie sugeruje
ich trudniejsze wspodtosadzanie. Obserwacja ta jest przedyskutowana dla wynikow
charakteryzacji SEM.

Wptyw wielkosci czgstek wzmocnienia na wielkoS¢ ziaren nie zostat zaobserwowany.
Prawdopodobnie efekt ten wystgpitby, gdyby wielkos¢ ziaren niklu byta poréwnywalnych
rozmiarow, co wzmocnienie. W przypadku tej pracy brak tej zaleznosci utatwia porownywanie
wynikéw, gdyz wyklucza znaczgcy wptyw efektu Halla-Petcha dla mechanicznych wiasciwosci
osnowy, co mogtoby rowniez znaczgco wptyng¢ na wyniki pomiardw odpornos$ci na zuzycie i
zginania mikro-belek.

Tekstura metalicznych warstw w procesie elektroosadzania byla obserwowana w literaturze
[121][120], pokazano rowniez, ze dodatki takie jak sacharyna mogg zmieni¢ te teksture. W
szczegolnosci typowym kierunkiem preferencyjnym przy osadzaniu bez sacharyny jest (100)
i zmiana nastepuje na kierunek (111) wraz ze wzrostem zawartosci sacharyny. Jest to
potwierdzone réwniez w wynikach opisanych w tej pracy. Z kolei, zmiana w teksturze
wywotana obecnoscig czgstek SiC polega na zmianie trajektorii jondw niklu w trakcie
osadzania. Znany jest rowniez efekt zmiany tekstury niklu z powodu obecnosci czgstek SiC w
kgpieli, ale bez ich wspdtosadzania [122]. Obecnos¢ preferowanych kierunkéw ziaren moze
mie¢ potencjalnie wptyw na wynik pomiaréw wytrzymatosci potgczenia osnowa-wzmocnienie,
jednakze efekt ten prawdopodobnie bytby bardziej znaczgcy, gdyby mikro-belka sktadata sie
z fragmentu jednego duzego ziarna i fragmentu jednej czastki SiC i dla kolejnych belek
ukierunkowanie ziarna bytoby rézne. Tutaj, wielko$¢ ziaren niklu jest rzedu 15 nm, a rozmiary
przekroju belki 1 ym x 1 ym - zaktada sie zatem, ze wptyw roznego utozenia ziaren sie
usrednia. Co wiecej, dla kazdej probki tekstura jest zblizona, wiec co pozwala na poréwnanie
wynikow wytrzymatosci nawet dla mniejszych belek.

4.2.3. Dyskusja — charakteryzacja — zuzycie

Istnienie maksimum odpornosci na zuzycie prawdopodobnie wynika z faktu, ze produkt
zuzycia dla wiekszej zawartosci twardego wzmocnienia przyspiesza zuzycie miekkiej osnowy,
gdyz w wiekszym stopniu sktada sie z twardych materiatdw. Potencjalnie testem dla
sprawdzenia tej hipotezy bytoby usuwanie produktu zuzycia w trakcie trwania testu zuzycia.
Pozytywny wplyw warstwy ochronnej na odpornos$¢ na zuzycie jest wigkszy dla mniejszych
czgstek. Cienka warstwa wzmocnienia ma wigkszy wptyw na mniejsze czgstki. Jest to réowniez
spojne z dodatkowo przeprowadzonym eksperymentem dla czgstek 300 ym, gdzie pomimo
warstwy ochronnej nie zaszto wspodtosadzanie. Wspominanym problemem w literaturze o
wspotelektrooadzaniu jest trudnosé w zwiekszaniu zawartosci wzmocnienia. Uzyskane wyniki
pokazujg, ze potencjalnie lepszg strategig dla zwiekszenia odpornosci na zuzycie jest
zapewnienie lepszej jakosci potgczenia osnowa — wzmocnienie. Pozwala to zminimalizowac¢
ilos¢ wzmocnienia przy jednoczesnym polepszeniu wiasciwosci. Dodatkowg korzyscig z
warstwy ochronnej jest rozwigzanie kolejnego typowego problemu wspételektroosadzania —
duzej nierdbwnomiernosci zawartosci wzmocnienia.

Niemniej, sama kontrola zawartosci nadal jest trudna, w szczegolnosci ze dodanie procesu
osadzania warstw ochronnych utrudnia pomiar ilosci czgstek dodawanych do elektrolitu
Wyniki pokazujg rowniez, ze rozrzut zuzycia moze by¢ duzy. Wynika to ze znacznej liczby
parametrow, ktére wptywajg na wynik, a mogg by¢ kontrolowane tylko w pewnym stopniu.
Wsrad nich nalezy wymienié:
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o rozktad czgstek w rowku zuzycia, w szczegolnosci dla matych zawartosci
duzych czastek, rowniez bezposrednio pod rowkiem, co jest niedostepne dla
pomiaru zawartosci

o lokalna temperatura i wilgotno$¢ w trakcie pomiaru

o rozkiad porowatosci w warstwie

4.3. Dyskusja — wytwarzania — skala mikro

4.3.1. EBSD

Dla poprawnej interpretacji uzyskanych wynikbw mechanicznych wazne jest poznanie
mikrostruktury kompozytu, w szczegoélnosci w bezposrednim otoczeniu czgstek SiC. W tym
celu wykonano pomiary EBSD dla cienkiej warstwy na granicy faz Ni i SiC. Wynik pokazuje
zdecydowane powiekszenie ziaren Ni w stosunku do materialu w wiekszej odlegtosci od
czagstki SiC. Gradient wielkosci ziaren Ni wskazuje, ze obecnosé powierzchni SiC, w
szczegolnosci jej whasciwosci fizyko-chemiczne, wplywajg na proces elektro-krystalizaciji.
Wiegksze ziarna Ni przy potgczeniu Ni-SiC mogg réwniez wplywaé na uzyskane wyniki
charakteryzacji mikro-mechanicznej. Na podstawie wynikow XRD zakfadano ziarna Ni o
rozmiarze 15-20 nm oraz wzglednie takg samg teksture dla obu serii prébek, co skutkowatoby
tysigcami ziaren w niklowej czesci belek i zapewniatoby usrednienie anizotropowych
wiasciwosci monokrysztatu. W rzeczywistosci w belce o przekroju okoto 1 um x 1 ym i 5 ym
dlugosci czesci Ni moga sie znajdowaé fragmenty tylko pojedynczych ziaren o rozmiarze okoto
1 ym. Jednakze, w trakcie zginania belek nie obserwowano pekania miedzy granicami ziaren
Ni, ani przez ziarna Ni, co oznacza, ze potgczenie Ni-SiC pozostaje mechanicznie najstabszg
czescig belki.

Warto dodag, ze istnieje roznica w wielkosci najwiekszych ziaren Ni w potgczeniu w zaleznosci
od obecnosci warstwy ochronnej. Warstwa sprzyja rozrostowi ziaren, ale mechanizm tego
zjawiska mogtby zostaé wyjasniony w oddzielnym badaniu.

4.3.2. Wytwarzanie mikro-belek

W zwigzku z licznymi trudnosciami eksperymentalnymi wiele belek zostato odrzuconych na
etapie wytrawiania FIB. Najczestszym powodem byt brak mozliwosci zapewnienia potgczenia
Ni-SiC przechodzacego przez caly przekrdj poprzeczny belki przy zachowaniu wymiaréw
przekroju okoto 1 um x 1 ym. Porzucono réowniez préby wytworzenia mikro-belek dla prébek
z czgstkami 1 um. Odrzucono roéwniez czes$¢ belek, ktére przygotowano tak, ze SiC
znajdowato sie na wolnym koncu, pomimo, ze jest to przypadek prostszy w wytwarzaniu.
Pdzniejsze symulacje MES wykazaly, ze przypadek z plastycznym niklem w zamocowaniu
bardzo utrudnia poprawng analize wynikow. Wazng obserwacjg jest rowniez ztamanie kilku
wytworzonych belek na etapie przenoszenia probek do zamocowania w nanoindenterze.
Swiadczy to o wystepowaniu bardzo stabego potgczenia, a uzyskany wynik liczbowy
wytrzymatosci jest oszacowaniem z gory. Ta obserwacja ttumaczy réwniez uzyskanie niskich
wytrzymatosci potgczenia dla probek o duzych wymiarach[123], [124] - dla prébki o duzej
powierzchni jest wieksza szansa na obecnos¢ miejsca w potgczeniu o praktycznie zerowej
wytrzymatosci, co jest zrodtem peknigcia i moze znaczgco obniza¢ zmierzong wytrzymato$eé.
Powyzsze problemy sg powodem, dla ktérego ostatecznie uzyskano zaledwie 8 mikrobelek.

4.3.3. Przygotowanie eksperymentow zginania mikrobelek
Przygotowanie koncéwki ostrza indentera w postaci walca z pétkulg w podstawie umozliwito
wykonanie zginania belek, rowniez z duzym przemieszczeniem w osi Z. Konkurencyjnym
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podejsciem bytoby wytworzenie krawedzi (z ang. Wedge) w celu uniezaleznienia wyniku od
miejsca przytozenia sity (potkuli) wzdtuz szerokosci belki oraz zmniejszenia gtebokosci
indentacji ostrza w materiat belki (wieksze pole kontaktu). Nie wykorzystano tego podejscia w
celu unikniecia kontaktu bocznej powierzchni krawedzi z gérng powierzchnig belki przy duzych
przemieszczeniach, ale koncowe wyniki wskazujg, ze w dalszych badaniach mozna
skorzystac z takiego ksztattu ostrza. Wykonane testy indentacji w okolicy belki wskazuja, ze
gteboko$¢ indentacji jest czynnikiem wptywajgcym na wynik zginania belek. Pierwotnie
planowano odjg¢ wynik indentacji od wyniku zginania, ale ostatecznie model MES zawiera
potsfere modelujgcg ostrze indentera. Stabilizacja indentera byta waznym elementem
procedury eksperymentalnej — mierzone sity byty bardzo mate a obserwowany szum byt
znaczny.

4.4. Dyskusja — charakteryzacja — skala mikro

4.4.1. Zginanie mikro-belek — obserwacja SEM

Obserwacja SEM pozwala na oszacowanie ksztaltu przetomu mikrobelek. Ksztatty te
zazwyczaj znacznie odbiegajg od ptaskiej powierzchni. Dodatkowo, z powodu wytworzenia
belek prostopadle do krawedzi prébki obrazowanie réwnolegle do scian belki jest mozliwe
tylko z goéry oraz od przodu. Umozliwia to precyzyjny pomiar jedynie szerokosci i grubosci
belki w przetomie oraz oszacowanie wymiaru wzdtuz dtugosci belki. W celu uzyskania
lepszego obrazu geometrii catego przetomu wykorzystano pomiar AFM.

Istniejg metody generowania obrazu 3D na podstawie wielu zdje¢ (w tym SEM) wykonanych
pod roznymi katami [123][123], [124]. Ograniczenie kierunkdéw i katow obrazowania
przetomow belek wptynetoby negatywnie na jakos¢ takiej rekonstrukciji, jednoczesnie
skanowanie AFM jest metoda, ktéra moze zapewni¢ duzg doktadnos¢ i wzglednie szybkie
otrzymanie wyniku.

4.4.2. Zginanie mikro-belek — wyniki sita-przemieszczenie
Eksperymentalne  wyniki  sita-przemieszczenie  uzyskano zaréwno dla  belek
jednomateriatowych, jak i dwumateriatowych. Podstawowym celem takiego dziatania, byta
mozliwos$¢ kalibracji wiasciwosci mechanicznych osobno Ni oraz SiC w modelu zginania
belek. Dla niklu zaobserwowano znaczng plastycznos¢ bez pekania, z kolei dla SiC pekniecie
nastepowato w liniowym zakresie wykresu. Jednakze warto zwrdci¢ uwage na stopniowe
ostabianie belki w cyklu obcigzania i odcigzania. Pomimo przeprowadzenia tego
eksperymentu w zakresie liniowym widoczne jest stopniowe zmniejszanie sztywnosci. Jest to
wskazéwka, ze dochodzi wtedy do zmian w geometrii i strukturze materiatu, co zmienia
odpowiedz przy ponownym obcigzaniu. Jednakze dla belek dwumateriatowych potgczenie
ulega zerwania w poczatkowej czesci zakresu liniowego. Co wiecej, uzyskane wyniki dla belek
dwumateriatowych nie sg zalezne tylko od czynnika geometrycznego Cy. Pokazuje to, ze
wazna jest dalsza analiza geometrii przetomu. Skuteczne wykorzystanie przetomu zmniejszy
rébwniez wymagang liczbe mikro-belek przy zachowaniu akceptowalnej niepewno$ci
pomiarowe].

4.4.3. Zginanie mikro-belek — pomiar AFM
Wynikiem pomiaru AFM przetomu jest mozliwos$¢ rekonstrukcji tego przetomu w modelu MES.
Uzyskanie takiego obrazu byto mozliwe dzieki zastosowaniu sondy AFM o zmodyfikowanym
ksztatcie. Zwiekszony stosunek dtugosci do szerokosci ostrza oraz konieczno$¢é wykonania
pomiaru ponizej powierzchni prébki wigzaty sie ze zwiekszonym ryzykiem ztamania ostrza.
Do dalszej pracy korzystniej bedzie wykorzysta¢ sondy wytworzone metodg przedstawiong w
pracy [125]. Najwazniejsze zalety tej metody pod katem zadania pomiaru przetomu belki, to
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mozliwo$s¢ wytworzenia ostrza o wiekszej niz standardowej dtugosci oraz mozliwosé
wykorzystania mniej kruchego niz krzem materiatu sondy, np. niklu.

Uzyskane wyniki cechujg sie szumem pomiarowym w kierunku skanowania (ruchu ostrza)
oraz zazwyczaj obraz uzyskany przy ruchu w jedng strone rézni sie od obrazu przy ruchu
powrotnym. Wynika to z faktu, ze tworzony obraz jest wiekszy niz wymiary przetomu, przez
co ostrze moze wykonywac¢ niekontrolowane przemieszczenie. W celu minimalizacji
negatywnych efektéw stosowano stosunkowo nieduzg predkos¢ pomiaru oraz uzyskany wynik
usredniano, tak aby unikng¢ artefaktéw pomiarowych takich jak piksele o wartosci Z znacznie
odbiegajgcej od sgsiadujgcych pikseli.

4.5. Dyskusja — metody numeryczne

4.5.1. Wygenerowany model

Dla kazdej eksperymentalnej belki przygotowano odpowiadajgcy jej model numeryczny.
Model uwzgledniat eksperymentalne wymiary belki oraz posiadat zrekonstruowany przetom,
ktéry odpowiadat potgczeniu osnowa-wzmocnienie. Model posiadat odpowiednio
zageszczong siatke elementéw skonczonych. Najtrudniejszym zadaniem przy tworzeniu tej
siatki byto opracowanie odpowiedniego procesu tworzenia weztéw w strefie przy potgczeniu.
Wynikato to z faktu, ze potgczenia dla kazdej belki miaty rézny, czesto dos¢ skomplikowany,
ksztalt. Ostatecznie przyjeto, ze kazdy punkt zrekonstruowanego przetomu z pomiaru AFM
odpowiada weztowi, a siatka jest nieregularna ze zwiekszajgcym sie rozmiarem wraz z
rosngcg odlegtoscig od potfgczenia. Kolejng trudnoscig byto umieszczenie potgczenia w
odpowiednim miejscu belki. Wynika to z nieidealnej rekonstrukcji przetomu, w szczegolnosci
na krawedziach belki oraz mozliwosci prostopadtego pomiaru eksperymentalnych odlegtosci
wzdtuz belki tylko od goéry. Przyjeto metode iteracyjng — najpierw tworzono model w oparciu o
pomiary odlegtosci ze zdje¢ SEM, wygenerowany model poréwnywano ze zdjeciami SEM i
decydowano o przesunieciu przetomu w odpowiednim kierunku przy generowaniu nowego
modelu.

Nalezy rowniez zwroci¢ uwage, ze wygenerowane modele idealizujg rzeczywistg geometrie
belek oraz ich zamocowania. W eksperymencie ani belki, ani zamocowanie nie byty idealnymi
prostopaditoscianami.

4.5.2. Zginanie uproszczonych mikro-belek
Gtéwnym wnioskiem z uzyskanych wynikéw dla serii modeli mikro-belek o arbitralnie
przyjetych, wyidealizowanych ksztattach jest fakt, Zze umiejscowienie i geometria przetomu gra
kluczowg role dla mechanicznej odpowiedzi belki, w szczegdlnosci jesli uwzglednia sie
pekanie. Dodatkowo sprawdzono wptyw wielkosci siatki w zamocowaniu. Mozna go
zaobserwowac dla zakresu plateau. Oznacza to, ze w symulacjach odpowiadajgcych
eksperymentom rozdzielczos¢ pomiaru AFM przetomu nie bedzie miata kluczowego
znaczenia dla wyniku — pekanie nastepuje w poczatkowym zakresie liniowym. Kolejnym
wnioskiem jest koniecznos¢ wziecia pod uwage, ze niektére zestawy parametréw modelu
powodujg przedwczesne zakonczenie obliczen. Prawdopodobnie taka niestabilnosc jest
spowodowana duzymi réznicami w naprezeniach przy potgczeniu, w szczegodlnosci przy
ostrych krawedziach.

4.5.3. Kalibracja modelu
Kalibracja modelu miata na celu wyznaczenie warto$ci parametrow symulacji w
uproszczonym problemie zginania belek jednomateriatowych. Dobrano wilasciwosci
materiatdw tak, aby wyniki sita-przemieszczenie symulacji odpowiadaty eksperymentom.
Jednakze uzyskane wyniki byty dalekie od najprawdopodobniejszych rzeczywistych wartosci.
Przeprowadzono dodatkowe obliczenia analityczne w celu zrozumienia zrédta biedu.
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Najprawdopodobniej jest to kwestia sposobu zamocowania. Do symulacji belek
dwumateriatowych ostatecznie przyjeto wartosci eksperymentalne z testu nanoindentacji,
ktére znajdujg sie w zakresie wynikdéw dostepnych w literaturze dla podobnych prébek.
Powyzsza niezgodnosc¢ réwniez potwierdza, ze zginanie krotkich mikro-belek nie jest prostg
metodg wyznaczania modutu Younga i wymaga dalszych badan.

Warto doda¢, ze dla stosunkowo niskich wartosci granicy plastycznosci w belce
jednomateriatowej uplastycznienie w podstawie belki nastepuje juz dla niewielkich
przemieszczen ostrza nanoindentera, wcigz w linowym zakresie wykresu sita-
przemieszczenie. Wskazuje to na obecno$¢ stosunkowo duzych naprezen w zamocowaniu,
co moze ttumaczy¢ ostabienie belki eksperymentalnej w powtarzanym cyklu obcigzania i
odcigzania.

W celu uzyskania poprawnych wynikéw modutu Younga mozna z wiekszg szczegotowoscig
zamodelowac¢ indentacje ostrza w belke w miejscu zadawania sity oraz zamocowanie belki.
Jednakze uzyskane wyniki z obliczen analitycznych wskazujg, ze réwniez nalezy sie
spodziewac efektu skali, gdzie wartos¢ modutu Younga bedzie odbiega¢ od nominalnej dla
prébki objetosciowej.

4.5.4. Wyznaczenie wytrzymatosci potgczenia w mikro-belce
Poréwnanie wytrzymatosci potgczenia osnowa-wzmochnienie byto gtdwnym celem badania.
Uzyskane wyniki wskazujg na wiekszg srednig wytrzymatos¢ dla wzmocnienia niepokrytego
warstwg ochronng. Jest to obserwacja niezgodna z hipotezg badawczg. Réwnoczesnie wyniki
dla obu serii prébek cechujg sie odchyleniem standardowym na poziomie 30% wartoSci
wyniku, co uniemozliwia wyciggniecie jednoznacznego wniosku o spadku wytrzymatosci
potaczenia dla probek z warstwg ochronna.

Podobny rozrzut wynikéw pokazuje, ze warstwa ochronna nie zapewnia bardziej
réwnomiernych wtasciwosci fizyko-chemicznych powierzchni czgstek, ktére mogg wptywaé na
lokalne zmiany wytrzymatosci potgczenia.

Obserwacja eksperymentalnych przetomdw belek nie wskazuje na obecnos¢ Ni, co sugeruje
pekanie pomiedzy Nii SiC. Oznacza to, ze najstabszym elementem belek jest potgczenie SiC
i chemicznie osadzonej warstwy niklu (ktéra narastata na prekursorach z cyny i palladu). Jest
prawdopodobne, Ze warstwa ochronna osadzona za pomocg innej techniki spetnitaby te same
pozytywne funkcje, co chemicznie osadzona (lepszy rozktad czgstek w kompozycie), ale
réwniez zapewni mochiejsze pofgczenie wzmochienie-warstwa ochronna lub rownomierne
wiasciwosci powierzchni pokrytych czastek.

Uzyskane wyniki symulacji cechujg sie dobrg zgodnoscig z eksperymentem zginania belek.
Zmniejsza to niepewnos¢ porownania wytrzymatosci potgczenia w tej pracy. Z kolei, wyniki
liczbowe uzyskanej wytrzymatosci sg duzo wieksze niz te dostepne w literaturze.
W pracy [62] uzyskano wytrzymato$¢ 5 MPa w kierunku scinajgcym dla probki osnowa-
wzmocnienie 0 polu potgczenia pojedynczych mm2. Z kolei, dla prébki warstwa ochronna-
wzmochnienie o $rednicy 2 um w [64] wytrzymato$¢ wyniosta 100 MPa. Uzyskane w tej pracy
wyniki o wartosciach ponad 1 GPa mogg wynika¢ z przyjetej metody wyznaczenia
maksymalnych dopuszczalnych naprezen w parze elementéw kohezyjnych, zamiast obliczen
analitycznych. Rowniez nalezy zwroci¢ uwage na zatozenie o kruchym pekaniu potgczenia w
momencie osiggniecia maksymalnych naprezen w jednej parze elementow kohezyjnych —
gdyby uwzgledni¢ proces pekania wraz z jego energig (czyli G>>0), wtedy uzyskane wyniki
bylyby mniejsze. Z drugiej strony, modele atomistyczne wskazujg, ze moze istnie¢ znaczgcy
efekt skali dla coraz mniejszych prébek [126]. Oznacza to, ze uzyskane wyniki w skali mikro
rzedu pojedynczych GPa wpisujg sie w wyniki dostepne w literaturze, gdzie w skali makro
wartosci wytrzymatosci sg rzedu dziesigtek MPa, a w skali nano rzedu kilkunastu GPa.
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4.6. Whnioski — btedy i niepewnosci pomiarowe

Gtéwnym celem pracy byto poprawienie odpornosci na zuzycie kompozytu Ni-SiC poprzez
dodanie warstwy ochronnej na czgstki wzmocnienia. Jedng z hipotez byto wyznaczenie
wytrzymatosci potagczenia dzieki zastosowaniu metod numerycznych na podstawie danych
eksperymentalnych. Proces ten byt wieloetapowy. Kazdy etap cechowat sie kolejnymi
krokami, ktére wprowadzaty btedy i niepewnosci pomiarowe, zazwyczaj trudne do opisu
liczbowego. Jednak warto je omowic.

o Elektroosadzanie — oprocz losowej niepewnosci zwigzanej z lokalnymi
wiasciwosciami potagczenia (porowatosé, zanieczyszczenia, naprezenia wewnetrzne)
pokazano rowniez, ze mikrostruktura niklu wokét czgstki rozni sie od mikrostruktury w
objetosci prébki, przede wszystkim w poblizu czastki ziarna sg wieksze. Moze to
wptywac na wiasciwosci mechaniczne niklu i réznic¢ sie dla badanych belek.

e Warstwa ochronna — zaktada sie, ze warstwa ochronna jest bardzo cienka i ciggta.
Nie potwierdzono eksperymentalnie dla danej belki istnienia tej warstwy ochronnej w
pofaczeniu. Istnieje ryzyko, ze lokalnie tej warstwy nie byto lub jej jakosé nie byta
dobra. Z powodu matej grubosci tej warstwy, nie byto mozliwosci eksperymentalnego
Zmniejszenia tego ryzyka.

e Przygotowanie powierzchni przy pomocy wigzki jondow — oddziatywanie jonéw z
materig powoduje zmiany w materiale prébki, ktéry tworzy mikro-belki. Nalezy sie
spodziewac, ze wigzka wprowadza nowe atomy (galu) do prébki. Im mniejsza badana
mikro-belka, tym wigkszy wplyw wigzki na wtasciwosci belki. Zmniejszenie wptywu
tego oddzialywania zostato zapewnione poprzez stosowanie coraz mniejszych
natezen przy wytrawianiu belek.

o \Whytrawianie mikro-belek — ksztatt eksperymentalnych belek odbiega od
prostopadtoscianu, zazwyczaj jest to ksztatt zblizony do krzywoliniowego trapezu w
przekroju. Ksztatt ten moze byc¢ réwniez rozny dla czesci Ni i SiC belki. Zmniejszenie
tego wptywu rowniez uzyskano poprzez zastosowanie bardzo matego natezenia w
kohcowym trawieniu.

o Whytrawianie zamocowania — przede wszystkim zaproponowana metoda wymusza
niekontrolowang geometrie zamocowania pod belkg. Dodatkowo, wraz z rozwojem
zaproponowanej metody, zmieniat sie sposdb wytrawiania zamocowania przez co nie
wszystkie belki majg takg samg geometrie zamocowania. Dotyczy to przede
wszystkim szerokosci przestrzeni pod belkg. Zmniejszenie wptywu zostato osiggniete
poprzez dodanie do modelu fragmentu Sciany.

o Miejsce zadawania sity — belki byty na tyle mate, ze zrezygnowano z wytrawiania
dodatkowego znacznika, ktory umozliwitby precyzyjne pozycjonowanie ostrza
indentera nad belkg. Wpltyw miejsca zadawania sity wzieto pod uwage poprzez
dodanie do modelu potsfery oraz eksperymentalne wyznaczenie odlegtosci miejsca
kontaktu od krawedzi wolnego konhca belka.

¢ Nanoindenter — mierzone sity byty w dolnym zakresie uzytego indentera. Powodowato
to, ze szum pomiarowy wynosit do 10% warto$ci mierzonej. Zmniejszono wptyw tego
szumu poprzez dtugg stabilizacje indentera (zmniejszajagcy sie szum w czasie) oraz
wyznaczenie wytrzymatosci w modelu z doktadnoscig sity nie wiecej niz 5%.

e Pomiary geometryczne SEM — oprocz nieidealnego ksztattu prostopadtoscianu,
niepewno$¢ pomiarowg wprowadza wyznaczenie wymiarow belki. Wynik w
zaleznosci od pozycji znacznika na zdjeciu mogt sie waha¢ o kilka procent, w
szczegolnosci dotyczy to pomiaru szerokosci. Dodatkowym utrudnieniem byta fakt, ze
w zamocowaniu znajdowata sie nieprzewodzaca czgstka SiC, co zmniejszato jakosé
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uzyskanego obrazu i utrudniato pozycjonowanie znacznika. Niepewnos¢é zmniejszono
poprzez wyznaczenie wymiaroéw zarowno przed, jak i po zginaniu.

Pomiary AFM — przedstawione rekonstrukcje przetoméw wraz ze zdjeciami SEM
pokazujg, ze nie zawsze geometria w modelu byta bardzo dobrym odwzorowaniem
rzeczywistego ksztattu. Zmniejszenie tego btedu polegato na usrednieniu odstajgcych
punktow przetomu do poziomu ich sgsiadow oraz starannym pozycjonowaniem
przetomu w modelu.

Wygenerowany model — sprawdzono wptyw wielkosci siatki oraz sposobu
zamocowania na uzyskane wyniki, dokonano proby kalibracji wtasciwosci materiatow
Z belek jednomateriatowych.
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4.7. Pomysty badawcze

Dalsze pomysty badawcze zwigzane z tematem rozprawy mozna podzieli¢ na trzy obszary

1) Warstwy ochronne
Pomyst warstw ochronnych wykazat pewien potencjat. Nastepnym krokiem w badaniach moze
by¢ proba optymalizacji parametréw warstw ochronnych wzgledem pozgdanej wtasciwosci
kompozytu (np. odpornosci na zuzycie). Optymalizacji moze podlega¢ materiat warstwy, jego
grubosé, czy dodatkowe procesy (np. wygrzewanie).

2) Rozwdoj modelu
Opracowana wersja modelu z elementami skoriczonymi i kohezyjnymi moze zostaé rozwinieta
o analize propagacji pekniecia czy mieszane typy pekania. Waznym krokiem mogtoby by¢
réwniez wprowadzenie algorytmu przetwarzania obrazu tak, aby geometria modelu mogta by¢
stworzona doktadnie na podstawie zdje¢ SEM belki i jej zamocowania. Umozliwitoby to nie
tylko lepszg rekonstrukcje fragmentu sciany zamocowania, ale rowniez obszaréw obecnosci
wzmocnienia i osnowy. Model moze zostaé¢ réwniez przystosowany do testéw mikro-
rozciggania.

3) Badania wieloskalowe
Modyfikacja potgczenia osnowa-wzmocnienie jest jednym z aspektéw, ktéry moze pozytywnie
wplynag¢ na wiasciwosci tribo-mechaniczne wspodtelektroosadzanych kompozytéow. Z jednej
strony proces wytwarzania wptywa na wytrzymatosc potgczenia — to rodzi pytania zwigzane z
nanoskalg — co tak naprawde wptywa na te wytrzymatos¢? Z drugiej strony wytrzymatosc
pofgczenia bedzie wptywaé na wtasciwosci makro-skalowe. Te zaleznosci mogtyby by¢ lepiej
zrozumiane dzieki badaniom wieloskalowym.

Pomysty badawcze, ktére pojawity sie w trakcie prac nad rozprawg zwigzane sg rowniez z
pytaniem, co mogto zostaé zrobione lepiej lub inaczej. Przede wszystkim zbyt duzy nacisk
pofozono na probe wyznaczenia wytrzymatosci potgczenia dla wszystkich przygotowanych
serii prébek (w sumie cztery serie — czgstki 1 i 20 ym oraz pokryte i niepokryte warstwg
ochronng). Czas poswiecony na nieudane proby wytworzenia odpowiednich mikrobelek dla
czgstek 1 um mogtby by¢ wykorzystany z korzyscig dla rozprawy na wytworzenie probek z
czgstkami 20 ym, ale z r6znymi parametrami warstwy ochronnej oraz ilosciowo wiecej testow
zuzycia dla zwiekszenia pewnosci otrzymanych wynikéw. Decyzja o porzuceniu tych préb
zostata podjeta zbyt p6zno. Wynikato to w gtéwnej mierze z waznego, w ocenie

autora, pomystu, ktéry stat za doborem tego rozmiaru czagstek. Spodziewano sie, ze czgstki
20 ym przy belkach o przekroju okoto 1 ym x 1 ym bedg charakteryzowaty sie stosunkowo
ptaskim potgczeniem. Stanowitoby to tatwiejszy” przypadek, mozna bytoby go poréwnac
réwniez z wyidealizowang belkg i uzyska¢ duzg pewnosc¢ dla wyznaczonej wytrzymatosci. Z
kolei czgstki 1 ym w belkach o przekroju nieco mniejszym niz 1 ym x 1 ym mialy dawac
skomplikowang geometrie potgczenia, gdzie wykorzystanie mikroskopu AFM bytoby kluczowag
mocng strong tego badania.
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5. Podsumowanie

Gtéwnym celem tej rozprawy byto zwiekszenie odpornosci na zuzycie powtok kompozytowych
Ni-SiC. Gtéwng metodg zaproponowang do osiggniecia tego celu byto wytworzenie cienkiej,
metalicznej warstwy ochronnej na czgstkach SiC przed wytworzeniem powtoki kompozytowe;.
Gtéwne hipotezy badawcze to:

o Warstwa ochronna na wzmocnieniu wptynie na odpornos¢ na zuzycie catej powioki
kompozytowej

e Warstwa ochronna na wzmocnieniu wptynie na wytrzymatos¢ potaczenia osnowa-
wzmaocnienie

o Wytrzymatosc tego potgczenia moze zosta¢ wyznaczona poprzez potgczenie metod
eksperymentalnych i numerycznych

Gtéwny cel pracy — zmniejszenie zuzycia — zostat osiggniety, w szczegolnosci dla czastek SiC
0 mniejszych rozmiarach. Skutecznie wytworzono warstwy ochronne i nastepnie
przygotowano powtoki kompozytowe.

Wplyw warstwy ochronnej na odpornos¢ na zuzycie powtoki Ni-SiC zostat potwierdzony w
tescie zuzycia w geometrii kula-na-ptaszczyznie. Wptyw warstwy ochronnej na wytrzymatosc¢
potgczenia osnowa-wzmocnienie nie jest jednoznaczny, ale na podstawie uzyskanych
wynikbw z duzym prawdopodobienstwem mozna stwierdzi¢, ze warstwa ochronna nie
zwiekszyta wytrzymatosci potgczenia. W zwigzku z powyzszym nalezy stwierdzic¢, ze gtdwng
zaletg metalicznej warstwy ochronnej jest utatwienie wspdtosadzania czgstek SiC w trakcie
procesu wspotelektroosadzania oraz zapewnienie bardziej rownomiernego rozktadu czgstek
w warstwie.

Wytrzymatos¢ potgczenia osnowa-wzmocnienie zostata wyznaczona jako maksymalne
dopuszczalne naprezenia w parze elementdw kohezyjnych w modelu elementow
skohczonych. Uzyskanie tego wyniku bylo mozliwe dzigki potgczeniu metod
eksperymentalnych i numerycznych.

Po pierwsze, zastosowano wytrawianie skupiong wigzka jondw mikro-belek zawierajgcych
pofgczenie osnowa-wzmocnienie. Nowos¢ w tej czesci dotyczy niekonwencjonalnego miejsca
przygotowania belek. Belki wytrawiono prostopadle do krawedzi prébki, tak aby po ztamaniu
belki w potagczeniu mozliwy byt pomiar geometrii tego potgczenia. Zginanie mikrobelek do
ztamania wykonano za pomocg nanoindentera, wynikiem eksperymentu byta krzywa sita-
przemieszczenie. Gtdwnym wnioskiem z tej czesci badan byta konieczno$¢ zastosowania
bardziej zaawansowanych narzedzi do poréwnania wynikow zginania belek. Wynikato to z
réznic w ich geometrii.

Po drugie, zastosowano mikroskop sit atomowych do wykonania pomiaru geometrii
pofgczenia. Jest to rowniez nowos¢ przedstawiona w tej rozprawie. Do przeprowadzenia tego
eksperymentu dodatkowo zmodyfikowano ostrze sondy AFM oraz wymagato to odpowiedniej
geometrii belek. Gtéwnym wnioskiem z tej czesci pracy byto potwierdzenie mozliwosci
precyzyjnego zobrazowania i zrekonstruowania geometrii potgczenia osnowa-wzmocnienie.
Oznacza to, ze te metode mozna wykorzysta¢ réwniez przy testach mikro-mechanicznych
innych typow, przede wszystkim przy rozcigganiu. Jednak ta metoda ogranicza sie tylko do
probek, gdzie nastepuje kruche pekanie, tak aby poprawne byto zatozenie, ze geometria
pofgczenia jest jednakowa z geometrig przetomu.

Po trzecie, stworzono modele numeryczne eksperymentalnie przygotowanych belek, tak aby
jak najlepiej oddawalty ich geometrie, jak rowniez geometrie potgczenia osnowa-wzmocnienie
(czyli uzyskanego w wyniku ztamania przetomu). Gtéwnym wnioskiem z tej czesci pracy byta
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mozliwo$¢ porownania wytrzymatosci potgczenia dwoch serii prébek. Pokazano, ze warstwa
ochronna nie zwiekszyta wytrzymatosci potgczenia Ni-SiC w powtoce kompozytowe;.
Po czwarte, przeprowadzono test odpornosci na zuzycie. Wykazano, ze prébki z czgstkami
SiC z warstwg ochronng sg bardziej odporne na zuzycie. Korzystny wptyw warstwy ochronnej
jest wiekszy dla czgstek o mniejszych rozmiarach. Gtéwnym wnioskiem z tej czesci pracy byto
stwierdzenie, ze warstwa ochronna wspomaga wspotosadzanie ceramicznych czagstek i
zapewnia bardziej réwnomierny rozktad. W rezultacie nawet bez zwiekszenia wytrzymatosci
pofaczenia doszto do zwigkszenia odpornosci na zuzycie.
Dodatkowo, wykonano szereg pomiardow w celu charakteryzacji uzyskanych powitok.
Najwazniejsze wnioski to potwierdzenie zaleznosci zawartosci wzmocnienia od miejsca na
prébce wzgledem uktadu w trakcie osadzania, potwierdzenie wplywu zawartosci czgstek
wzmochnienia na srednig wielko$¢ ziaren osnowy oraz obserwacja wptywu pojedynczej czastki
na wielko$¢ ziaren osnowy wokot nie;j.
Najwazniejsze pytania, ktore sie pojawity na podstawie wynikow tej rozprawy to:
¢ Czy zmiana parametrow (grubos¢, materiat, technika wytwarzania) warstwy ochronnej
zwiekszytyby wytrzymatos¢ potgczenia?
o Jak bardzo nalezy zwiekszy¢ wytrzymato$¢ potgczenia, aby makroskopowo uzyskaé
znaczgce polepszenie wiasciwosci tribo-mechanicznych?
o Dlaczego symulacje belek dwumateriatowych dajg dobrg zgodno$¢ z eksperymentem,
a symulacje belek jednomateriatowych odbiegajg od wynikéw eksperymentu?
Podsumowujgc, warstwy ochronne umozliwiajg zwiekszenie odpornosci na zuzycie
wspoételektroosadzanych kompozytow Ni-SiC, jednoczesnie nie zwiekszajg wytrzymatoSci
pofgczenia osnowa-wzmocnienie.

114



6.

[1]

[2]

(3]

[4]

[5]

[6]

[7]

(8]

[9]

[10]

[11]

[12]

[13]

Bibliografia, spis rysunkow i tabel
6.1. Bibliografia

S. Pinate, A. Ispas, P. Leisner, and C. Zanella, “Electrocodeposition of Ni composites
and surface treatment of SiC nano-particles,” Surf Coat Technol, vol. 406, p. 126663,
Jan. 2021, doi: 10.1016/j.surfcoat.2020.126663.

Y. Zhou, F. Q. Xie, X. Q. Wu, W. D. Zhao, and X. Chen, “A novel plating apparatus for
electrodeposition of Ni-SiC composite coatings using circulating-solution co-deposition
technique,” J Alloys Compd, vol. 699, pp. 366—-377, Mar. 2017, doi:
10.1016/J.JALLCOM.2016.12.331.

F. Kilig, H. Gul, S. Aslan, A. Alp, and H. Akbulut, “Effect of CTAB concentration in the
electrolyte on the tribological properties of nanoparticle SiC reinforced Ni metal matrix
composite (MMC) coatings produced by electrodeposition,” Colloids Surf A
Physicochem Eng Asp, vol. 419, pp. 53-60, Feb. 2013, doi:
10.1016/j.colsurfa.2012.11.048.

H. Gdl, F. Kili, M. Uysal, S. Aslan, A. Alp, and H. Akbulut, “Effect of particle
concentration on the structure and tribological properties of submicron particle SiC
reinforced Ni metal matrix composite (MMC) coatings produced by electrodeposition,”
Appl Surf Sci, vol. 258, no. 10, pp. 4260-4267, 2012, doi:
10.1016/j.apsusc.2011.12.069.

H. Gll, F. Kilig, S. Aslan, A. Alp, and H. Akbulut, “Characteristics of electro-co-
deposited Ni—Al203 nano-patrticle reinforced metal matrix composite (MMC)
coatings,” Wear, vol. 267, no. 5-8, pp. 976-990, Jun. 2009, doi:
10.1016/j.wear.2008.12.022.

H. Gadl, M. Uysal, H. Akbulut, and A. Alp, “Effect of PC electrodeposition on the
structure and tribological behavior of Ni-Al203 nanocomposite coatings,” Surf Coat
Technol, vol. 258, pp. 1202-1211, Nov. 2014, doi: 10.1016/j.surfcoat.2014.07.002.

H. S. Kim, “On the rule of mixtures for the hardness of particle reinforced composites,”
Materials Science and Engineering: A, vol. 289, no. 1-2, pp. 30-33, Sep. 2000, doi:
10.1016/S0921-5093(00)00909-6.

A. S. Shedbale, I. V. Singh, and B. K. Mishra, “Heterogeneous and homogenized
models for predicting the indentation response of particle reinforced metal matrix
composites,” International Journal of Mechanics and Materials in Design, vol. 13, no.
4, pp. 531-552, Dec. 2017, doi: 10.1007/s10999-016-9352-3.

K. Tsongas et al., “Microstructural, Surface Topology and Nanomechanical
Characterization of Electrodeposited Ni-P/SiC Nanocomposite Coatings,” Applied
Sciences, vol. 9, no. 14, p. 2901, Jul. 2019, doi: 10.3390/app9142901.

N. P. Wasekar, S. M. Latha, M. Ramakrishna, D. S. Rao, and G. Sundararajan,
“Pulsed electrodeposition and mechanical properties of Ni-W/SiC nano-composite
coatings,” Mater Des, vol. 112, pp. 140-150, Dec. 2016, doi:
10.1016/j.matdes.2016.09.070.

P. Zhang et al., “Enhanced mechanical and wear properties of Ni-W-SiC composite
coatings by synergistic influence of micro-nano SiC mixture,” Surf Coat Technol, vol.
467, p. 129678, Aug. 2023, doi: 10.1016/j.surfcoat.2023.129678.

S. Pinate, E. Ghassemali, and C. Zanella, “Strengthening mechanisms and wear
behavior of electrodeposited Ni—SiC nanocomposite coatings,” J Mater Sci, vol. 57,
no. 35, pp. 16632-16648, Sep. 2022, doi: 10.1007/s10853-022-07655-1.

S. M. Lari Baghal, A. Amadeh, M. Heydarzadeh Sohi, and S. M. M. Hadavi, “The
effect of SDS surfactant on tensile properties of electrodeposited Ni—-Co/SiC

115



[14]

[15]

[16]

[17]

[18]

[19]

[20]

[21]

[22]

(23]

[24]

[25]

[26]

[27]

nanocomposites,” Materials Science and Engineering: A, vol. 559, pp. 583-590, Jan.
2013, doi: 10.1016/j.msea.2012.08.145.

D. M. Jarzabek, C. Dziekonski, W. Dera, J. Chrzanowska, and T. Wojciechowski,
“Influence of Cu coating of SiC particles on mechanical properties of Ni/SiC co-
electrodeposited composites,” Ceram Int, vol. 44, no. 17, pp. 21750-21758, Dec.
2018, doi: 10.1016/j.ceramint.2018.08.271.

A. F. Zimmerman, G. Palumbo, K. T. Aust, and U. Erb, “Mechanical properties of
nickel silicon carbide nanocomposites,” Materials Science and Engineering: A, vol.
328, no. 1-2, pp. 137-146, May 2002, doi: 10.1016/S0921-5093(01)01692-6.

H. Huang, C. Yang, M. de los Reyes, Y. Zhou, L. Yan, and X. Zhou, “Effect of Milling
Time on the Microstructure and Tensile Properties of Ultrafine Grained Ni—SiC
Composites at Room Temperature,” J Mater Sci Technol, vol. 31, no. 9, pp. 923-929,
Sep. 2015, doi: 10.1016/j.jmst.2014.12.009.

P. Jenczyk, H. Grzywacz, M. Milczarek, and D. M. Jarzgbek, “Mechanical and
Tribological Properties of Co-Electrodeposited Particulate-Reinforced Metal Matrix
Composites: A Critical Review with Interfacial Aspects,” Materials, vol. 14, no. 12, p.
3181, Jun. 2021, doi: 10.3390/mal4123181.

T. Miyajima and Y. Iwai, “Effects of reinforcements on sliding wear behavior of
aluminum matrix composites,” Wear, vol. 255, no. 1-6, pp. 606—616, Aug. 2003, doi:
10.1016/S0043-1648(03)00066-8.

B. Bakhit and A. Akbari, “Synthesis and characterization of Ni-Co/SiC nanocomposite
coatings using sediment co-deposition technique,” J Alloys Compd, vol. 560, pp. 92—
104, May 2013, doi: 10.1016/j.jallcom.2013.01.122.

I. Garcia, J. Fransaer, and J.-P. Celis, “Electrodeposition and sliding wear resistance
of nickel composite coatings containing micron and submicron SiC particles,” Surf
Coat Technal, vol. 148, no. 2-3, pp. 171-178, Dec. 2001, doi: 10.1016/S0257-
8972(01)01336-6.

H. Li, Y. He, T. He, Y. Fan, Q. Yang, and Y. Zhan, “The influence of pulse plating
parameters on microstructure and properties of Ni-W-Si3N4 nanocomposite coatings,”
Ceram Int, vol. 42, no. 16, pp. 18380-18392, Dec. 2016, doi:
10.1016/j.ceramint.2016.08.171.

P. K. Rohatgi, M. Tabandeh-Khorshid, E. Omrani, M. R. Lovell, and P. L. Menezes,
“Tribology of Metal Matrix Composites,” in Tribology for Scientists and Engineers,
New York, NY: Springer New York, 2013, pp. 233-268. doi: 10.1007/978-1-4614-
1945-7_8.

D. F. Moore and J. F. Booker, “Principles and Applications of Tribology,” Journal of
Lubrication Technology, vol. 98, no. 4, pp. 635—-635, Oct. 1976, doi:
10.1115/1.3452952.

E. Agrawal and V. Tungikar, “Study on tribological properties of Al-TiC composites by
Taguchi method,” Mater Today Proc, vol. 26, pp. 2242-2247, 2020, doi:
10.1016/j.matpr.2020.02.486.

I. Manivannan, S. Ranganathan, and S. Gopalakannan, “Tribological behavior of
aluminum nanocomposites studied by application of response surface methodology,”
Adv Compos Hybrid Mater, vol. 2, no. 4, pp. 777-789, Dec. 2019, doi:
10.1007/s42114-019-00131-6.

S. Mahanta, M. Chandrasekaran, S. Samanta, and R. Arunachalam, “Multi-response
ANN modelling and analysis on sliding wear behavior of AI7075/B 4 C/fly ash hybrid
nanocomposites,” Mater Res Express, vol. 6, no. 8, p. 0850h4, Jun. 2019, doi:
10.1088/2053-1591/ab28d8.

S. Dharmalingam, R. Subramanian, K. Somasundara Vinoth, and B. Anandavel,
“Optimization of Tribological Properties in Aluminum Hybrid Metal Matrix Composites

116



[28]

[29]

[30]

[31]

[32]

[33]

[34]

[35]

[36]

[37]

[38]

[39]

[40]

[41]

[42]

Using Gray-Taguchi Method,” J Mater Eng Perform, vol. 20, no. 8, pp. 1457-1466,
Nov. 2011, doi: 10.1007/s11665-010-9800-4.

P. Natarajan, A. Jegan, and S. Sankar Ganesh, “Development of numerical model for
predicting the characteristics of Ni-SiC nano composite coatings on AlSI 1022
substrate,” Mater Res Express, vol. 6, no. 8, p. 085048, May 2019, doi: 10.1088/2053-
1591/ablac4.

Richard C. Alkire and Dieter M. Kolb, Advances in Electrochemical Science and
Engineering, Volume 7, vol. 7. WILEY-VCH, 2001.

C.T.J.Low, R. G. A. Wills, and F. C. Walsh, “Electrodeposition of composite coatings
containing nanoparticles in a metal deposit,” Surf Coat Technol, vol. 201, no. 1-2, pp.
371-383, Sep. 2006, doi: 10.1016/j.surfcoat.2005.11.123.

C. Dedeloudis and J. Fransaer, “AFM Study of the Behavior of Polystyrene and Glass
Particles during the Electrodeposition of Copper,” Langmuir, vol. 20, no. 25, pp.
11030-11038, Dec. 2004, doi: 10.1021/1a0362066.

R. P. Socha, K. Laajalehto, and P. Nowak, “Influence of the surface properties of
silicon carbide on the process of SiC particles codeposition with nickel,” Colloids Surf
A Physicochem Eng Asp, vol. 208, no. 1-3, pp. 267-275, Aug. 2002, doi:
10.1016/S0927-7757(02)00153-X.

R. P. Socha, K. Laajalehto, and P. Nowak, “Oxidation of the silicon carbide surface in
Watts’ plating bath,” Surface and Interface Analysis, vol. 34, no. 1, pp. 413-417, Aug.
2002, doi: 10.1002/sia.1329.

M. Kaisheva and J. Fransaer, “Influence of the Surface Properties of SiC Particles on
Their Codeposition with Nickel,” J Electrochem Soc, vol. 151, no. 1, p. C89, 2004, doi:
10.1149/1.1632479.

F. Nasirpouri, “Fundamentals and Principles of Electrode-Position,” 2017, pp. 75-121.
doi: 10.1007/978-3-319-44920-3_3.

C. Dedeloudis, J. Fransaer, and J.-P. Celis, “Surface Force Measurements at a
Copper Electrode/Electrolyte Interface,” J Phys Chem B, vol. 104, no. 9, pp. 2060—
2066, Mar. 2000, doi: 10.1021/jp9931814.

G. Papastavrou, “Combining electrochemistry and direct force measurements: from
the control of surface properties towards applications,” Colloid Polym Sci, vol. 288, no.
12-13, pp. 1201-1214, Aug. 2010, doi: 10.1007/s00396-010-2260-4.

X. Lu and C. Zhao, “Electrodeposition of hierarchically structured three-dimensional
nickel—-iron electrodes for efficient oxygen evolution at high current densities,” Nat
Commun, vol. 6, no. 1, p. 6616, Mar. 2015, doi: 10.1038/ncomms7616.

I. Gurrappa and L. Binder, “Electrodeposition of nanostructured coatings and their
characterization—A review,” Sci Technol Adv Mater, vol. 9, no. 4, p. 043001, Dec.
2008, doi: 10.1088/1468-6996/9/4/043001.

K. Hedayati and G. Nabiyouni, “Surface roughness analysis and magnetic property
studies of nickel thin films electrodeposited onto rotating disc electrodes,” Applied
Physics A, vol. 116, no. 4, pp. 1605-1612, Sep. 2014, doi: 10.1007/s00339-014-8288-
4.

J. A. M. Oliveira, A. F. de Almeida, A. R. N. Campos, S. Prasad, J. J. N. Alves, and R.
A. C. de Santana, “Effect of current density, temperature and bath pH on properties of
Ni—-W—Co alloys obtained by electrodeposition,” J Alloys Compd, vol. 853, p. 157104,
Feb. 2021, doi: 10.1016/j.jallcom.2020.157104.

T. Li, X. Wei, Y. Chen, L. Duan, and B. Pan, “Electrodeposition of nanocrystalline
cobalt from sulfate baths containing butynediol ethoxylate,” Mater Chem Phys, vol.
314, p. 128927, Feb. 2024, doi: 10.1016/j.matchemphys.2024.128927.

117



[43]

[44]

[45]

[46]

[47]

[48]

[49]

[50]

[51]

[52]

[53]

[54]

[55]

[56]

[57]

J. G. dos R. da Costa, J. M. Costa, and A. F. de Aimeida Neto, “Progress on
Electrodeposition of Metals and Alloys Using lonic Liquids as Electrolytes,” Metals
(Basel), vol. 12, no. 12, p. 2095, Dec. 2022, doi: 10.3390/met12122095.

Z. Wu, L. Liu, B. Shen, C. Zhong, and W. Hu, “Effect of a-Al203 coatings on the
mechanical properties of Ni/SiC composites prepared by electrodeposition,” Materials
Science and Engineering: A, vol. 556, pp. 767—774, Oct. 2012, doi:
10.1016/j.msea.2012.07.062.

M. Chmielewski et al., “Effect of metallic coating on the properties of copper-silicon
carbide composites,” Appl Surf Sci, vol. 421, pp. 159-169, Nov. 2017, doi:
10.1016/j.apsusc.2016.12.130.

D. M. Jarzgbek, C. Dziekonski, W. Dera, J. Chrzanowska, and T. Wojciechowski,
“Influence of Cu coating of SiC particles on mechanical properties of Ni/SiC co-
electrodeposited composites,” Ceram Int, vol. 44, no. 17, pp. 21750-21758, Dec.
2018, doi: 10.1016/j.ceramint.2018.08.271.

L. Stappers and J. Fransaer, “Growth of Metal around Particles during
Electrodeposition,” J Electrochem Soc, vol. 153, no. 7, p. C472, 2006, doi:
10.1149/1.2198090.

D. M. Jarzgbek, M. Chmielewski, and T. Wojciechowski, “The measurement of the
adhesion force between ceramic particles and metal matrix in ceramic reinforced-
metal matrix composites,” Compos Part A Appl Sci Manuf, vol. 76, pp. 124-130, Sep.
2015, doi: 10.1016/j.compositesa.2015.05.025.

Z. Zhang, Y. Long, S. Cazottes, R. Daniel, C. Mitterer, and G. Dehm, “The peculiarity
of the metal-ceramic interface,” Sci Rep, vol. 5, no. 1, p. 11460, Jun. 2015, doi:
10.1038/srep11460.

M. Fathalian, E. Postek, and T. Sadowski, “Mechanical and Electronic Properties of
Al(111)/6H-SiC Interfaces: A DFT Study,” Molecules, vol. 28, no. 11, p. 4345, May
2023, doi: 10.3390/molecules28114345.

S. J. Hearne and J. A. Floro, “Mechanisms inducing compressive stress during
electrodeposition of Ni,” J Appl Phys, vol. 97, no. 1, Jan. 2005, doi:
10.1063/1.1819972.

J. Qiang, B. Jiang, Y. Dong, L. Yang, D. Drummer, and L. Zhang, “Tuning residual
stress in electrodeposited nickel films via pulse current,” Surfaces and Interfaces, vol.
40, p. 103038, Aug. 2023, doi: 10.1016/j.surfin.2023.103038.

Grzegorz Starzynski, “Naturalna warstwa wierzchnia metali - opis fizyczny i model
fenomenologiczny,” Instytut Podstawowych Problemdéw Techniki PAN, 1998.

L. Shao, L. Du, and L. Wang, “Enhancing the Adhesion Strength Between Cu
Substrate and Ni Layer in Microelectroforming,” Materials and Manufacturing
Processes, vol. 29, no. 7, pp. 795-800, Jul. 2014, doi:
10.1080/10426914.2014.892613.

N. S. Yussoff, N. R. Nik Roseley, N. H. Saad, A. R. Bushroa, and J. K. Katiyar, “Effect
of substrate’s surface roughness on corrosion and wear rate of Ni-GO nanocomposite
coating,” Journal of Mechanical Engineering and Sciences, pp. 9898-9908, Mar.
2024, doi: 10.15282/jmes.18.1.2024.8.0783.

M. D. Monzén, N. Diaz, Z. Ortega, R. Paz, F. Ortega, and A. N. Benitez, “Nickel—
copper electroforming process applied to rotational mould starting from additive
manufacturing,” Transactions of the IMF, vol. 94, no. 3, pp. 120-126, May 2016, doi:
10.1080/00202967.2016.1161882.

C. Shen and Z. Zhu, “Chemical bond formed between electrodeposits and substrate
at room temperature with a novel in situ electrochemical treatment,” Mater Today
Commun, vol. 33, p. 104728, Dec. 2022, doi: 10.1016/j.mtcomm.2022.104728.

118



[58]

[59]

[60]

[61]

[62]

[63]

[64]

[65]

[66]

[67]

[68]

[69]

[70]

[71]

[72]
[73]
[74]

N. Okamoto, F. Wang, and T. Watanabe, “Adhesion of Electrodeposited Copper,
Nickel and Silver Films on Copper, Nickel and Silver Substrates,” Mater Trans, vol.
45, no. 12, pp. 3330-3333, 2004, doi: 10.2320/matertrans.45.3330.

A. F. Zimmerman, G. Palumbo, K. T. Aust, and U. Erb, “Mechanical properties of
nickel silicon carbide nanocomposites,” Materials Science and Engineering: A, vol.
328, no. 1-2, pp. 137-146, May 2002, doi: 10.1016/S0921-5093(01)01692-6.

D. M. Jarzgbek, M. Chmielewski, and T. Wojciechowski, “The measurement of the
adhesion force between ceramic particles and metal matrix in ceramic reinforced-
metal matrix composites,” Compos Part A Appl Sci Manuf, vol. 76, pp. 124-130, Sep.
2015, doi: 10.1016/j.compositesa.2015.05.025.

D. M. Jarzgbek, M. Milczarek, T. Wojciechowski, C. Dziekonski, and M. Chmielewski,
“The effect of metal coatings on the interfacial bonding strength of ceramics to copper
in sintered Cu-SiC composites,” Ceram Int, vol. 43, no. 6, pp. 5283-5291, Apr. 2017,
doi: 10.1016/j.ceramint.2017.01.056.

D. M. Jarzgbek, “The impact of weak interfacial bonding strength on mechanical
properties of metal matrix — Ceramic reinforced composites,” Compos Struct, vol. 201,
pp. 352—-362, Oct. 2018, doi: 10.1016/j.compstruct.2018.06.071.

S. Nosewicz et al., “The influence of spark plasma sintering on multiscale mechanical
properties of nickel-based composite materials,” Materials Science and Engineering:
A, vol. 891, p. 146001, Jan. 2024, doi: 10.1016/j.msea.2023.146001.

D. M. Jarzgbek, C. Dziekonski, W. Dera, J. Chrzanowska, and T. Wojciechowski,
“Influence of Cu coating of SiC particles on mechanical properties of Ni/SiC co-
electrodeposited composites,” Ceram Int, vol. 44, no. 17, pp. 21750-21758, Dec.
2018, doi: 10.1016/j.ceramint.2018.08.271.

S. Wu, S. Tian, P. L. Menezes, and G. Xiong, “Carbon solid lubricants: role of different
dimensions,” The International Journal of Advanced Manufacturing Technology, vol.
107, no. 9-10, pp. 3875-3895, Apr. 2020, doi: 10.1007/s00170-020-05297-8.

W. BOLLMANN and J. SPREADBOROUGH, “Action of Graphite as a Lubricant,”
Nature, vol. 186, no. 4718, pp. 29-30, Apr. 1960, doi: 10.1038/186029a0.

J. H. Liu, Z. L. Pei, W. B. Shi, Y. D. Liu, J. Gong, and C. Sun, “Studies on preparation,
microstructure, mechanical properties and corrosion resistance of Ni Mo/micron-sized
diamond composite coatings,” Surf Coat Technol, vol. 385, p. 125451, Mar. 2020, doi:
10.1016/j.surfcoat.2020.125451.

N. P. Wasekar, L. Bathini, and G. Sundararajan, “Tribological Behavior of Pulsed
Electrodeposited Ni-W/SiC Nanocomposites,” J Mater Eng Perform, vol. 27, no. 10,
pp. 5236-5245, Oct. 2018, doi: 10.1007/s11665-018-3608-z.

M. Ma et al., “Effect of TiC Particles Concentration on Microstructure and Properties of
Ni-TiC Composite Coatings,” Materials Research, vol. 22, no. 6, 2019, doi:
10.1590/1980-5373-mr-2019-0530.

P. Narasimman, M. Pushpavanam, and V. M. Periasamy, “Wear and scratch
resistance characteristics of electrodeposited nickel-nano and micro SiC composites,”
Wear, vol. 292-293, pp. 197-206, Jul. 2012, doi: 10.1016/j.wear.2012.05.009.

N. K. Shrestha, M. Masuko, and T. Saji, “Composite plating of Ni/SiC using azo-
cationic surfactants and wear resistance of coatings,” Wear, vol. 254, no. 5, pp. 555—
564, 2003, doi: 10.1016/S0043-1648(03)00138-8.

Karl-Heinz Zum-Gahr, Microstruture and Wear of Materials. Elsevier, 1987.

Jack W. Dini, Electrodeposition. William Andrew, 1993.

S. Shriram, S. Mohan, N. G. Renganathan, and R. Venkatachalam, “Electrodeposition
of Nanocrystalline Nickel—a Brief Review,” Transactions of the IMF, vol. 78, no. 5, pp.
194-197, Jan. 2000, doi: 10.1080/00202967.2000.11871337.

119



[75] J. P. Celis and J. R. Roos, “Kinetics of the Deposition of Alumina Particles from
Copper Sulfate Plating Baths,” J Electrochem Soc, vol. 124, no. 10, pp. 1508-1511,
Oct. 1977, doi: 10.1149/1.2133102.

[76] N. Guglielmi, “Kinetics of the Deposition of Inert Particles from Electrolytic Baths,” J
Electrochem Soc, vol. 119, no. 8, p. 1009, 1972, doi: 10.1149/1.2404383.

[77] J.P.Celis, J. R. Roos, and C. Buelens, “A Mathematical Model for the Electrolytic
Codeposition of Particles with a Metallic Matrix,” J Electrochem Soc, vol. 134, no. 6,
pp. 1402-1408, Jun. 1987, doi: 10.1149/1.2100680.

[78] J. Fransaer, J. P. Celis, and J. R. Roos, “Analysis of the Electrolytic Codeposition of
Non-Brownian Particles with Metals,” J Electrochem Soc, vol. 139, no. 2, pp. 413—
425, Feb. 1992, doi: 10.1149/1.2069233.

[79] P. Nowak, R. P. Socha, M. Kaisheva, J. Fransaer, J.-P. Celis, and Z. Stoinov,
“Electrochemical investigation of the codeposition of SiC and SiO2 particles with
nickel,” J Appl Electrochem, vol. 30, no. 4, pp. 429-437, 2000, doi:
10.1023/A:1003979117146.

[80] I. Shao, P. M. Vereecken, R. C. Cammarata, and P. C. Searson, “Kinetics of Particle
Codeposition of Nanocomposites,” J Electrochem Soc, vol. 149, no. 11, p. C610,
2002, doi: 10.1149/1.1514672.

[81] T. Liu et al., “Synthesis and Wear Characterization of Ultrasonic Electrodeposited Ni-
TiN Thin Coatings,” Int J Electrochem Sci, vol. 16, no. 1, p. 151028, Jan. 2021, doi:
10.20964/2021.01.50.

[82] F. Kretz, Z. Gacsi, J. Kovacs, and T. Pieczonka, “The electroless deposition of nickel
on SiC particles for aluminum matrix composites,” Surf Coat Technol, vol. 180-181,
pp. 575-579, Mar. 2004, doi: 10.1016/j.surfcoat.2003.10.150.

[83] Y.B.Zhang, B.Y.P.Zong, J.F.Jin, and X. J. Cao, “Effect of Particulate
Reinforcement Electroless Plating on Properties of SiC/Fe Composite,” Applied
Mechanics and Materials, vol. 556-562, pp. 302—-305, May 2014, doi:
10.4028/www.scientific.net/AMM.556-562.302.

[84] P. He et al., “Electroless nickel-phosphorus plating on silicon carbide particles for
metal matrix composites,” Ceram Int, vol. 40, no. 10, pp. 16653-16664, Dec. 2014,
doi: 10.1016/j.ceramint.2014.08.027.

[85] C.A.LeodnandR. A. L. Drew, “The influence of nickel coating on the wettability of
aluminum on ceramics,” Compos Part A Appl Sci Manuf, vol. 33, no. 10, pp. 1429-
1432, Oct. 2002, doi: 10.1016/S1359-835X(02)00161-6.

[86] P.S.Bains, S. S. Sidhu, and H. S. Payal, “Fabrication and Machining of Metal Matrix
Composites: A Review,” Materials and Manufacturing Processes, vol. 31, no. 5, pp.
553-573, Apr. 2016, doi: 10.1080/10426914.2015.1025976.

[87] W. C. Oliver and G. M. Pharr, “An improved technique for determining hardness and
elastic modulus using load and displacement sensing indentation experiments,” J
Mater Res, vol. 7, no. 6, pp. 1564-1583, Jun. 1992, doi: 10.1557/JMR.1992.1564.

[88] P.Jenczyk, H. Grzywacz, M. Milczarek, and D. M. Jarzabek, “Mechanical and
Tribological Properties of Co-Electrodeposited Particulate-Reinforced Metal Matrix
Composites: A Critical Review with Interfacial Aspects,” Materials, vol. 14, no. 12, p.
3181, Jun. 2021, doi: 10.3390/mal4123181.

[89] S. Nosewicz et al., “A multiscale experimental analysis of mechanical properties and
deformation behavior of sintered copper—silicon carbide composites enhanced by
high-pressure torsion,” Archives of Civil and Mechanical Engineering, vol. 21, no. 3, p.
131, Aug. 2021, doi: 10.1007/s43452-021-00286-4.

[90] Ya. M. Soifer, A. Verdyan, M. Kazakevich, and E. Rabkin, “Nanohardness of copper in
the vicinity of grain boundaries,” Scr Mater, vol. 47, no. 12, pp. 799-804, Dec. 2002,
doi: 10.1016/S1359-6462(02)00284-1.

120



[91]

[92]

[93]

[94]

[95]

[96]

[97]

[98]

[99]

[100]

[101]

[102]

[103]

[104]
[105]

[106]

M. A. Meyers, A. Mishra, and D. J. Benson, “Mechanical properties of nanocrystalline
materials,” Prog Mater Sci, vol. 51, no. 4, pp. 427-556, May 2006, doi:
10.1016/j.pmatsci.2005.08.003.

Mychajto Paszeczko, Myroslav Kindrachuk, Vasyl Labunets, Krzysztof Dziedzic, Oleh
Radko, and Yevhen Korbut, Tribologia. Politechnika Lubelska, 2017.

Stanistaw Stupkiewicz, “Modelowanie poslizgéw i rozwoju uszkodzen w strefie
kontaktu ciat sprezysto-plastycznych,” Instytut Podstawowych Probleméw Techniki
PAN, 1996.

A. Kumar and D. Y. Li, “Can the H/E ratio be generalized as an index for the wear
resistance of materials?,” Mater Chem Phys, vol. 275, p. 125245, Jan. 2022, doi:
10.1016/j.matchemphys.2021.125245.

R. Luciano, A. Caporale, H. Darban, and C. Bartolomeo, “Variational approaches for
bending and buckling of non-local stress-driven Timoshenko nano-beams for smart
materials,” Mech Res Commun, vol. 103, p. 103470, Jan. 2020, doi:
10.1016/j.mechrescom.2019.103470.

H. E. Cubukgu, O. Ersoy, E. Aydar, and U. Cakir, “WDS versus silicon drift detector
EDS: A case report for the comparison of quantitative chemical analyses of natural
silicate minerals,” Micron, vol. 39, no. 2, pp. 88-94, Feb. 2008, doi:
10.1016/j.micron.2006.11.004.

C. Fang and Z. Fan, “Crystal Chemistry at Interfaces Between Liquid Al and Polar
SiC{0001} Substrates,” Metals (Basel), vol. 14, no. 11, p. 1258, Nov. 2024, doi:
10.3390/met14111258.

K. Feng, J. Wang, S. Hao, and J. Xie, “Molecular Dynamics Study of Interfacial
Micromechanical Behaviors of 6H-SiC/Al Composites under Uniaxial Tensile
Deformation,” Nanomaterials, vol. 13, no. 3, p. 404, Jan. 2023, doi:
10.3390/nan013030404.

G. Wy, Q. Zhang, X. Yang, Z. Huang, and W. Sha, “Effects of particle/matrix interface
and strengthening mechanisms on the mechanical properties of metal matrix
composites,” Compos Interfaces, vol. 21, no. 5, pp. 415-429, Jun. 2014, doi:
10.1080/15685543.2014.872914.

N. CHAWLA, R. SIDHU, and V. GANESH, “Three-dimensional visualization and
microstructure-based modeling of deformation in particle-reinforced composites,” Acta
Mater, vol. 54, no. 6, pp. 1541-1548, Apr. 2006, doi: 10.1016/j.actamat.2005.11.027.
N. Ferguen, C. Cogné, E. Bellenger, M. Guessasma, and C. Pélegris, “A numerical
model for predicting effective thermal conductivities of alumina/Al composites,” J
Compos Mater, vol. 47, no. 26, pp. 3311-3321, Dec. 2013, doi:
10.1177/0021998312464081.

C. A. Duarte, I. Babuska, and J. T. Oden, “Generalized finite element methods for
three-dimensional structural mechanics problems,” Comput Struct, vol. 77, no. 2, pp.
215-232, Jun. 2000, doi: 10.1016/S0045-7949(99)00211-4.

H. Talebi, M. Silani, S. P. A. Bordas, P. Kerfriden, and T. Rabczuk, “A computational
library for multiscale modeling of material failure,” Comput Mech, vol. 53, no. 5, pp.
1047-1071, May 2014, doi: 10.1007/s00466-013-0948-2.

Grzegorz Grabowski, Mikrostruktura jako podstawa modelowania numerycznego
wtasciwosci tworzyw ceramicznych. Wydawnictwo Naukowe Akapit, 2022.

Beata Chrzgszcz, “Zastosowanie modelowania metodg elementéw skonczonych do
optymalizacji wtasciwosci klamer do osteosyntezy,” Uniwersytet slgski, 2020.

J. W. Hutchinson and Z. Suo, “Mixed Mode Cracking in Layered Materials,” 1991, pp.
63—-191. doi: 10.1016/S0065-2156(08)70164-9.

121



[107]

[108]

[109]

[110]

[111]

[112]

[113]

[114]

[115]

[116]

[117]

[118]

[119]

[120]

[121]

A. Godon et al., “Effects of grain orientation on the Hall-Petch relationship in
electrodeposited nickel with nanocrystalline grains,” Scr Mater, vol. 62, no. 6, pp. 403—
406, Mar. 2010, doi: 10.1016/j.scriptamat.2009.11.038.

D. E. Newbury, “Mistakes encountered during automatic peak identification of minor
and trace constituents in electron-excited energy dispersive X-ray microanalysis,”
Scanning, vol. 31, no. 3, pp. 91-101, May 2009, doi: 10.1002/sca.20151.

V. M. Kozlov and L. Peraldo Bicelli, “Texture formation of electrodeposited fcc metals,”
Mater Chem Phys, vol. 77, no. 1, pp. 289-293, Jan. 2003, doi: 10.1016/S0254-
0584(02)00004-4.

P. Ari-Gur, K. Alogab, A. Alamr, H. Alkhasawneh, and S. Mirmiran, “Nanostructure
and Texture of Ni and Ni/SiC Nanocomposites Coatings,” Journal of Metastable and
Nanocrystalline Materials, vol. 24-25, pp. 619-622, Sep. 2005, doi:
10.4028/www.scientific.net/JIMNM.24-25.619.

K. S. Siow, A. A. O. Tay, and P. Oruganti, “Mechanical properties of nanocrystalline
copper and nickel,” Materials Science and Technology, vol. 20, no. 3, pp. 285-294,
Mar. 2004, doi: 10.1179/026708304225010460.

M. Heinzelmann and M. Petzold, “FEM analysis of microbeam bending experiments
using ultra-micro indentation,” Comput Mater Sci, vol. 3, no. 2, pp. 169-176, Nov.
1994, doi: 10.1016/0927-0256(94)90130-9.

J. D. Giallonardo, U. Erb, K. T. Aust, and G. Palumbo, “The influence of grain size and
texture on the Young’s modulus of nanocrystalline nickel and nickel-iron alloys,”
Philosophical Magazine, vol. 91, no. 36, pp. 4594-4605, Dec. 2011, doi:
10.1080/14786435.2011.615350.

M. Linke and R. Lammering, “On the calibration of the cohesive strength for cohesive
zone models in finite element analyses,” Theoretical and Applied Fracture Mechanics,
vol. 124, p. 103733, Apr. 2023, doi: 10.1016/j.tafmec.2022.103733.

P. W. Harper, L. Sun, and S. R. Hallett, “A study on the influence of cohesive zone
interface element strength parameters on mixed mode behaviour,” Compos Part A
Appl Sci Manuf, vol. 43, no. 4, pp. 722—734, Apr. 2012, doi:
10.1016/j.compositesa.2011.12.016.

D. Dong, X. H. Chen, W. T. Xiao, G. B. Yang, and P. Y. Zhang, “Preparation and
properties of electroless Ni-P-SiO2 composite coatings,” Appl Surf Sci, vol. 255, no.
15, pp. 7051-7055, May 2009, doi: 10.1016/j.apsusc.2009.03.039.

A. L. Ortiz, F. Sanchez-Bajo, F. L. Cumbrera, and F. Guiberteau, “X-ray powder
diffraction analysis of a silicon carbide-based ceramic,” Mater Lett, vol. 49, no. 2, pp.
137-145, Jun. 2001, doi: 10.1016/S0167-577X(00)00358-X.

L. A. Giannuzzi, B. I. Prenitzer, and B. W. Kempshall, “lon - Solid Interactions,” in
Introduction to Focused lon Beams, Boston, MA: Springer US, 2005, pp. 13-52. doi:
10.1007/0-387-23313-X_2.

A. MUROTANI, T. FUCHIGAMI, and M. ATOBE, “Electrochemical Deposition of
Ni/SiC under Centrifugal Fields,” Electrochemistry, vol. 76, no. 11, pp. 824—-826, 2008,
doi: 10.5796/electrochemistry.76.824.

N. P. Wasekar, P. Haridoss, S. K. Seshadri, and G. Sundararajan, “Influence of mode
of electrodeposition, current density and saccharin on the microstructure and
hardness of electrodeposited nanocrystalline nickel coatings,” Surf Coat Technol, vol.
291, pp. 130-140, Apr. 2016, doi: 10.1016/j.surfcoat.2016.02.024.

K. Schiiler, B. Philippi, M. Weinmann, V. M. Marx, and H. Vehoff, “Effects of
processing on texture, internal stresses and mechanical properties during the pulsed
electrodeposition of nanocrystalline and ultrafine-grained nickel,” Acta Mater, vol. 61,
no. 11, pp. 3945-3955, Jun. 2013, doi: 10.1016/j.actamat.2013.03.008.

122



[122]

[123]

[124]

[125]

[126]

P. Ari-Gur, K. Alogab, A. Alamr, H. Alkhasawneh, and S. Mirmiran, “Nanostructure
and Texture of Ni and Ni/SiC Nanocomposites Coatings,” Journal of Metastable and
Nanocrystalline Materials, vol. 24-25, pp. 619-622, Sep. 2005, doi:
10.4028/www.scientific.net/JIMNM.24-25.619.

Y. Peng, Y. Zhou, S. Wang, G.-Z. Cao, and C. Liu, “Three-dimensional reconstruction
of wear particle surfaces using multi-focus image sequence,” Measurement, vol. 235,
p. 114925, Aug. 2024, doi: 10.1016/].measurement.2024.114925.

P. Kozikowski, “Extracting Three-dimensional Information from SEM Images by
Means of Photogrammetry,” Micron, vol. 134, p. 102873, Jul. 2020, doi:
10.1016/j.micron.2020.102873.

M. Milczarek, D. M. Jarzagbek, P. Jenczyk, K. Bochenek, and M. Filipiak, “Novel
paradigm in AFM probe fabrication: Broadened range of stiffness, materials, and tip
shapes,” Tribol Int, vol. 180, p. 108308, Feb. 2023, doi:
10.1016/j.triboint.2023.108308.

M. Mazdziarz and S. Nosewicz, “Atomistic investigation of deformation and fracture of
individual structural components of metal matrix composites,” Eng Fract Mech, vol.
298, p. 109953, Mar. 2024, doi: 10.1016/j.engfracmech.2024.109953.

123



6.2. Spis rysunkéw

Rys. 1. Zaleznos¢ twardosci od zawartosci wzmocnienia w kompozytach [1], [2], [3], [4], [5],

G 14
Rys. 2. Zalezno$¢ znormalizowanej szybkosci zuzycia od zawartosci czgstek na podstawie

danych z literatury [67], [20], [3], [68], [10], [69], [70], [71], [72]. «eeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee 23
Rys. 3. Charakterystyka naprezenia-przemieszczenie pary elementéow kohezyjnych.......... 34
Rys. 4. Czes¢ SiC belki wraz ze wskazaniem pozycji elementéw skonczonych i kohezyjnych.
........................................................................................................................................... 36
Rys. 5. Schemat ciggu proceséw chemicznego osadzania Ni. ..........ccccoeeeviiiiiiiiiiinieeeeceiinnn, 36

Rys. 6. Schemat przygotowania powierzchni probki do wytworzenia mikro-belki: a) prébka
po polerowaniu mechanicznym b) prébka po trawieniu polerkg jonowg — pierwsza
powierzchnia c) i d) prébka po trawieniu polerkg jonowg — druga powierzchnia e) probka po
trawieniu FIB — pierwsza powierzchnia f) probka po trawieniu FIB — druga powierzchnia.... 41
Rys. 7. Schemat wytworzenia belek: a) probka po przygotowaniu obu powierzchni b) probka
po wytrawieniu FIB bocznych $cian belki c) prébka po wytrawieniu FIB dolnej Sciany belki. 41
Rys. 8. Schemat wytworzonej belki dla kompozytu z czgstkami 20 um. .........ccccceeeeeeeeinnnnn, 42
Rys. 9. Schemat pomiaru EBSD w trybie transmisyjnym...........cccccciiiiiii i 43
Rys. 10. Schemat pomiaru AFM powierzchni przetomu: a) przygotowana belka przed
zginaniem b) belka po zginaniu i peknieciu c¢) sposdb pomiaru powierzchni przetomu za
POMOCE AFIM. e 44
Rys. 11. Zdjecia SEM: a) ostrza sondy AFM przed modyfikacjg b) po modyfikaciji. ............. 45
Rys. 12. Sposob przygotowania symulacji: a) punkty charakterystyczne tworzgce geometrie
belki b) belka z siatkg elementéw skonczonych c¢) model belki d) model belki po zakonczonej
£ 1LV 1= o SRRSO 46
Rys. 13. Geometria belek wraz z fragmentem Sciany: a) widok od géry ze wskazaniem
zageszczenia siatki w zamocowaniu b) widok od dotu ze wskazaniem zamocowanych

17272 (1 P 47
Rys. 14. Poréwnanie zastosowanej i typowej charakterystyki elementéw kohezyjnych. ...... 48
Rys. 15. Warstwa ochronna na duzych czgstkach SiC 300 um. .......cccooeeeeiiiiiiiiiiiinieeeeceeeie, 49
Rys. 16. Wyniki XRD na proszkach SiC poKrytym Ni..........cceevviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeee 51
Rys. 17. Obraz powierzchni probki z czgstkami bez warstwy ochronnej po osadzaniu
Uzyskany przy POMOCY AFM. ..uue e e e e e e e e e e e ea s 52
Rys. 18. Obraz powierzchni probki z czgstkami z warstwg ochronng po osadzaniu uzyskany
0174V 0 10 1 1o Ty YA N 1V P 53
Rys. 19. Obraz powierzchni prébki po polerowan20 uzyskany przy pomocy AFM............... 53
Rys. 20. Powierzchnia kompozytu a) bezposrednio po wspodtelektroosadzaniu b) po
polerowaniu (ciemnoszare — czgstki SiC, jasnoszare — 0snowa Ni). ............eevveieiiiiieniinnnnnn. 54
Rys. 21. Widok od boku na przekrdj i gérna powierzchnie probKi. ...........oevvveeviviiiiiiiiiiiinnne. 54

Rys. 22. Poréwnanie topologii powierzchni kompozytu: a) po osadzaniu b) po dtugim czasie
polerowania z zawiesing c) po krotkim czasie polerowania z zawiesing. Ten sam zakres

koloréw dla kazdego rysunku ma inng SKale. ..............uuiiuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeees 55
Rys. 23. Zdjecie SEM krawedzi probki po polerowaniu jonOwWym. ...........cccooviiiiiiiiieeeennnnnnns 56
Rys. 24. Schemat zmiany geometrii probki w wyniku uzycia polerki jonowe;. ...................... 56
Rys. 25. Przekroj poprzeczny warstwy kompozytowej Ni-SiC z niepokrytymi czgstkami 1 pm

WIraz Z POMIAIEM GrUDOSCI. ...ceeeiiiiiiiiiiiiiiiiiiiei ettt ettt et e e e e e e e e eeeeeeees 57
Rys. 26. Zawartos¢ SiC w zalezno$ci od miejsca pomiaru EDS. ..., 58
Rys. 27. Wyniki XRD dla probek Ni oraz Ni-SiC. ...........ooviiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeee 60
Rys. 28. Dyfraktogramy dla wszystkich probek. ... 61
Rys. 29. Zawartos¢ SiC w Ni-SiC wg WynikOw XRD..........cccovviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeieieeeeeee 62
Rys. 30. Wielkos¢ ziaren w probkach Ni i Ni-SiC.........ooooviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeeeee 63

124



Rys. 31. Wyniki pomiaru tekstury dla wszystkich probek. ..., 64
Rys. 32. Wyniki pomiaru tekstury dla prébki zczgstkami 20 ym bez warstwy ochronnej w

ZaleZnoSCi 0d MIEJSCA POMUAIU. ...cceeeeeeiee et 64
Rys. 33. Rowek zuzycia: a) obraz catego rowka uzyskany przy pomocy profilometru
StyKOWEego b) Przekroj NI 1. oo e 65

Rys. 34. Gtebokos¢ rowka zuzycia w zaleznosci od zawartosci Si wg pomiaru EDS: a)
poréwnanie dla czystego Ni i kompozytu Ni-SiC z czgstkami 20 um b) poréwnanie dla
czystego Ni i kompozytu Ni-SiC z czgstkami 1 M ... 66
Rys. 35. Wynik mapowania EBSD w pofgczeniu osnowa-wzmocnienie. .........ccccoeveeeeeeeennnes 67
Rys. 36. Wynik EBSD - poréwnanie potgczenia dla czgstek niepokrytych i pokrytych: a)
potgczenie osnowy z czgstka 20 ym bez warstwy ochronnej b) potaczenie osnowy z czgstka

20 UM Z WarsStWg OCHIONNG. .....uuiii i e e e e et e e e e e e e e eaeaaaas 68
Rys. 37. Réznica w uzyskanej geometrii belki dla prgdu 3 nA (A) oraz 300 pA (B).............. 69
Rys. 38. Efekt ponownego osadzania na belce w wyniku trawienia FIB pod belkg — czarny:

oryginalna geometria belki; czerwony — osadzony materiat.................ccccccviiieii i, 69

Rys. 39. Zmiana widocznej geometrii potgczenia osnowa-wzmocnienie przy zmniejszaniu
szerokosci belki. A,B,C,D ukazujg te samg belke po kolejnych procesach precyzyjnego
trawienia wigzkg jonow. Roznica szerokosci belki pomiedzy A i D wynosi okoto 200 nm.
Skala pogladowa — 0$ belki nie jest prostopadta do osi wigzki elektronéw SEM — wystepuje
ZNAaczny btad Paralaksy . .........oooioiiiii i 70
Rys. 40. Wymiarowanie belki — A — dlugo$c¢ i szerokosc¢ catkowita, B — szerokos¢ catkowita i
dlugosc¢ od wolnego konca do potgczenia osnowa-wzmochienie, C — szerokosc¢ i grubos¢. 70
Rys. 41. Zdjecia SEM wytworzonej mikro-belki: A - widok od dotu, B - z goéry, Ci D - od

o0} 0 1.V 71
Rys. 44. Belki odrzucone od dalszej analizy..............ooeuuiiiiiiiieiiieiicee e 71
Rys. 43. Poréwnanie ostrzy nanoindentera przed (A) i po (B) trawieniu FIB........................ 72
Rys. 44. Poréwnanie indentacji materiatu Ni-SiC, podatnosci spowodowanej geometrig oraz
POAAtNOSCI DEIKI. ...ccvee e e e 73
Rys. 45. Zdjecie SEM prébki z ostrzem indentera z zaznaczonymi miejscami wykonania
tESIOW POAAINOSCI. .. .eevie e e 73
Rys. 46. Zdjecia SEM belki po zginaniu: A - widok poglgdowy, B - widok od gory............... 74
Rys. 47. Wynik sita-przemieszczenie eksperymentu zginania belki..............ccccccvvviiiinnnnnn. 75
Rys. 48. Wyniki sita-przemieszczenie dla czterech belek z czystego Ni. .........ccevvvvvvvvvvennne. 76
Rys. 49. Zdjecie SEM wybranej belki z czystego Ni: a) przed zginaniem b) po zginaniu. .... 77
Rys. 50. Wynik sita-przemieszczenie dla 3 belek z czystego SiC. ........ccovvvvvvvviiiiiiiiiiiinnnnnn. 77
Rys. 51. Zdjecia SEM belek SiC: a) widok na 6 przygotowanych belek, 3 udanych i 3
nieudanych b) widok na zginane belki po PeKNIECIU. .............uuuuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiies 78
Rys. 52. Cykliczne obcigzanie belKi Ni. .............coovviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeee 78

Rys. 53. Wyniki sita-przemieszczenie dla belek kompozytowych bez warstwy ochronnej (Ni-
SiC) oraz z warstwg ochronng (Ni-Ni/SiC) oraz ich wartosci czynnikdéw geometrycznych Cg.

Rys. 54. Zdjecie SEM z widokiem na przetom w belce bez oderwanego wolnego konca. ... 79
Rys. 55. Zdjecie SEM ztamanej belki wraz z wymiarami: a) widok od przodu b) widok od

Rys. 56. Pomiar geometrii przetomu: a) wynik pomiaru AFM obszaru 5 pym x 5 um b)
powigkszenie obrazu a c) powigkszenie obrazu b d) powiekszenie obrazu ¢ o wymiarach
réwnych wymiarom przekroju poprzecznego uzyskanego z SEM (Rys.56a) €) mapa

poziomicowa uzyskanego obrazu f) zdjecie SEM wyznaczanej powierzchni. ...................... 80
Rys. 57. Widok z programu Abaqus wygenerowanego modelu belki z potgczeniem osnowa-

(V74 4 0 Td =T 1= O SSSPPUPSPR 81
Rys. 58. Widok na wolny koniec belki ze strefg kontaktu belki z ostrzem. ........................... 82

125



Rys. 59. Widok na belke: a) widoczna geometria potgczenia b) odstonieta geometria

potaczenia WewWngtrz DEIKI. .........ooiiiiii i 82
Rys. 60. Porownanie wygenerowanego modelu oraz zdje¢ SEM: a) widok z gory b)
perspektywa od przodu €) WIdOK Z DOKUL. .......oiiiiiiiiiiiiicce e 83
Rys. 61. Porownanie modeli o dlugosci 10 um, gdzie potgczenie znajduje sie 1 ym od
wolnego lub zamocowanego KONCA............covviiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeee e 84
Rys. 62. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza dla 9 potozeh potagczenia dla
iIdEAINEQJO POGCZENIA. ... ettt 85
Rys. 63. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza dla 9 potozen potgczenia dla
idealnego i nieidealNego POIGCZENIA...........uiiiiiiiiii e 85
Rys. 64. Widok rozmiarow siatki i potozen potgczenia.............ooovvvvveviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieee 86
Rys. 65. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza dla 3 rozmiardw siatki dla
iIdEAINEQJO POGCZENIA. ... .uiiiiiiiiiiiieii e 86
Rys. 66. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza dla 3 rozmiardw siatki dla
idealnego i nieidealNego POIGCZENIA...........uiiiiiiiii e 87
Rys. 67. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza dla 5 przypadkow ptaskiego
potaczenia dla idealnego i nieidealnego potgczenia. ..........cccoeeviiiiiiiiiii 87

Rys. 68. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza dla potgczenia w ksztatcie
paraboloidy dla idealnego i nieidealnego potagczenia z porownaniem z referencyjnym ptaskim
0203 £= T4 =Y o 1= o o TR PP 88
Rys. 69. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza w zaleznosci od sposobu
warunkoéw brzegowych oraz modutu Younga materiatu belki jednomateriatowej i poréwnanie

(o (oI =Y (S o= Y 1 1 1= o1 (U PP 89
Rys. 70. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza w zaleznosci od modutu

Younga materiatu belki jednomateriatowej i poréwnanie do eksperymentu. ........................ 89
Rys. 71. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza w zaleznosci od granicy

plastycznoéci materiatu belki jednomateriatowej i poréwnanie do eksperymentu. ............... 90
Rys. 72. Przyktadowe przebiegi krzywych umocnienia dla réznych parametrow. ................ 91
Rys. 73. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza w zaleznosci od krzywej

umocnienia materiatu belki jednomateriatowej i poréwnanie do eksperymentu. .................. 91
Rys. 74. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza belek jednomateriatowych o
réznych wymiarach i porownanie do ekSperymentu. ..............ueuueeiiiimimiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieiieinennns 92

Rys. 75. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza w zaleznosci od modutu
Younga materiatu w zamocowaniu belki dwumateriatowej i poréwnanie do eksperymentu. 94
Rys. 76. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza i poréwnanie do
eksperymentow. Poréwnanie wynikéw kalibracji symulacji do eksperymentow oraz zatozenia

wartosci parametrow materiatdw zgodnie z wynikami nanoindentacji oraz literatury. .......... 95
Rys. 77. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza i poréwnanie do
eksperymentu — Wplyw SpOSODU ZaMOCOWANIA. ......coeeeeiieeeeee e 95
Rys. 78. Wyniki symulacji — krzywe sita-przemieszczenie ostrza i poréwnanie do
eksperymentu — SPOSOD WYZNACZENIA Gmax. - sseeeeereaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaaens 96

Rys. 79. Przyktad nr 1 — porébwnanie geometrii przetomu ze zdjecia SEM (a) oraz
zrekonstruowanego z AFM (b) wraz z odpowiadajgcymi krzywymi sita-przemieszczenie (c).

Rys. 80. Przyktad nr 2 — poréwnanie geometrii przetomu ze zdjecia SEM (a) oraz
zrekonstruowanego z AFM (b) wraz z odpowiadajgcymi krzywymi sita-przemieszczenie (c).

Rys. 81. Przyktad nr 3 — poréwnanie geometrii przetomu ze zdjecia SEM (a) oraz
zrekonstruowanego z AFM (b) wraz z odpowiadajgcymi krzywymi sita-przemieszczenie (c).

126



Rys. 82. Przykfad nr 4 — poréwnanie geometrii przetomu ze zdjecia SEM (a) oraz
zrekonstruowanego z AFM (b) wraz z odpowiadajgcymi krzywymi sita-przemieszczenie (c).

........................................................................................................................................... 99
Rys. 83. Zdjecie SEM — krawedz probki po polerowaniu jonowym. ..............ccceeeeeieeeennennns 102
Rys. 84. Réznica w mechanizmie osadzania czgstek nieprzewodzacych oraz

przewodzgcych (z warstwg metaliCzng). ..............uuvuuiiiiiiiiiiiiiiiiii 104

127



6.3. Spis tabel
Tabela 1. Zawartos¢ odczynnikow chemicznych do elektroosadzania na 1 litr wody

(o =TT ] o140 1T 7= Y = [PPSR 37
Tabela 2. Proces przygotowania powierzchni probek...........cccooooiiiiiiiiiiie e, 38
Tabela 3. Wynik pomiaru EDS - skfad pierwiastkowy powierzchni SiC pokrytej warstwag
OCNTONING. e 50
Tabela 4. Proces przygotowanie powierzchni probek...........ccooooiiiiiiiiiiii i, 55
Tabela 5. Wymiary belek do dalszej analizy nUMEryCznej. ... 72
Tabela 6. Wybrane parametry modeli belek. ... 83
Tabela 7. Wartosci modutu Younga uzyskane w sposob analityczny na podstawie symulacji
NUMErYCZNE] — WZOIY Z8 [105]. ....ueiiiiiiiiiiiiiiiiiiiitiietiie e snnnnnnee 93
Tabela 8. Uzyskane wyniki Omax dla poszczegdtnych belek. ..., 96

128



