Obroébka Plastyczna Metali Vol. XXV Nr 4 (2014) Inzynieria materialowa w obrobce plastycznej

dr Mariusz PRAZMOWSKIY, prof. dr hab. inz. Henryk PAULY?, prof. dr hab. inz. Jerzy MORGIEL?
1) Instytut Metalurgii i Inzynierii Materialowej PAN, Krakow

2) Politechnika Opolska, Wydzial Mechaniczny, Opole

E-mail: h.paul@imim.pl

Wplyw zmian strukturalnych w strefie polaczenia
na wlasnosci mechaniczne plateréw stal
weglowa/cyrkon zgrzewanych
z wykorzystaniem energii wybuchu

Effect of microstructure of joint area on mechanical
properties of explosively welded carbon
steel and zirconium sheets

Streszczenie

W pracy analizowano zmiany, jakie dokonuja si¢ w warstwach posrednich dwuwarstwowych uktadéw plateréw stal weg-
lowa/Zr wytwarzanych z wykorzystaniem energii wybuchu oraz wptywem tych zmian na makroskopowe wlasnosci wyrobu.
Zmiany mikrostrukturalne, w skladzie chemicznym oraz w wielkosci umocnienia analizowano w stanie ,,po spojeniu” na
probkach wycietych z plateréw wytworzonych przy zréznicowanej predkosci detonacji. W prowadzonej analizie kluczowe
sa przemiany wywolane ,dynamicznymi” zmianami temperatury. Przeprowadzone badania wykazaly, ze proces spajania
prowadzi do nadtopienia faczonych metali, a ekstremalnie duze szybkosci chfodzenia sprzyjaja formowaniu sie w strefie
przetopien twardych faz amorficznych lub drobnokrystalicznych o zréznicowanym sktadzie chemicznym. Stwierdzono,
ze silne obnizenie wlasnoéci wytrzymalosciowych plateru zwigzane jest ze wzrostem ilosci ,,grubych” stref przetopien,
w ktorych pojawiaja si¢ makro- i mikropeknigcia. Natomiast pojawienie si¢ pomiedzy taczonymi blachami cienkiej,
ciaglej warstwy przetopien, pozbawionej peknieé, sprzyja poprawie parametréw wytrzymatosciowych polaczenia. Warstwa
ta, o gruboéci mierzonej w dziesiatkach nanometréw umozliwia trwate ,,spojenie” faczonych metali.

Abstract

The paper analyzes the changes of microstructure, chemical and phase composition taking place in the joint area of explosively
welded carbon steel with zirconium sheets and their effect on the strength of such connection. The performed analysis showed
that the ‘dynamic’ changes of temperature accompanying such processes are of key importance. The explosive welding process
leads to a local melting of the metal sheets, which next allows crystallization of brittle phases. Presence of the latter affects
the mechanical properties of the final clad. Extremely high cooling rates in the joining area favour, the formation of meta-
stable phases. It was observed that, in order to obtain joint of high strength, a presence of thin continuous re-melted layer
between the joined metal sheets is necessary. This layer, of mixed amorphous and nano-crystalline microstructure, of tens of
nanometers thick, enables formation of a ‘good weld’ between the joined metal sheets.

Stowa kluczowe: spajanie wybuchowe, platery stal weglowa/cyrkon, strefa przetopien, mikrostruktura, transmisyjna mikro-
skopia elektronowa

Keywords: explosive welding, carbon steel/Zr clad, melted zone, microstructure, transmission electron microscopy

1. WPROWADZENIE 1. INTRODUCTION
Wyroby warstwowe sa coraz czgsciej sto- Layered products are often used in industry
sowane w przemysle na elementy konstrukgji. for structure application. Their production is

Ich wytwarzanie podyktowane jest uwarunko- Jjustified not only by the economical factors but
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waniami ekonomicznymi oraz koniecznoscia
spelnienia okreslonych wymagan funkcjonalnych.
Niejednokrotnie, juz nawet cienka warstwa ma-
teriatu, np. o wysokich wtasnosciach antyko-
rozyjnych w podwyzszonych temperaturach,
nalozona na relatywnie tani material konstruk-
cyjny wystarczy do spelnienia zalozonych wy-
magan eksploatacyjnych, tj. do jednoczesnego
utrzymania wysokich parametréw wytrzyma-
tosciowych i antykorozyjnych takiego ukladu.
Metale wysokotopliwe, takie jak cyrkon,
tytan, tantal, niob, wolfram, etc. oraz ich stopy,
doskonale spelniajg te oczekiwania. Poniewaz
charakteryzuja si¢ bardzo dobra odpornoscia
korozyjna w wielu $rodowiskach sg one szeroko
stosowane w budowie aparatury procesowej,
tak chemicznej, jak i energetycznej. Biorac pod
uwage wysoki koszt tych materialow, celowym
jest wykorzystanie ich w formie wyrobow pla-
terowanych. W tym celu najczedciej naklada
sie ich warstwy na elementy ze stali weglowych,
nierdzewnych lub typu ,duplex” jako dwu- lub
- w uzasadnionych technologicznie przypadkach
- jako tréjwarstwowe ,kompozyty”. Trwale po-
laczenie tych metali z wykorzystaniem trady-
cyjnych technik spajania jest zwykle bardzo
trudne albo wrecz niemozliwe. Stad tez, obser-
wuje sie wzrastajace zainteresowanie technologia
wybuchowej obrébki materialéw, a w tym techno-
logig platerowania wybuchowego.
Problematyka fizyko-chemicznych uwarun-
kowan procesu spajania w warunkach obcig-
zen dynamicznych jest przedmiotem silnych
kontrowersji [1-5]. Dotyczy to zwlaszcza opisu
mechanizmdéw odpowiedzialnych za wystapie-
nie trwalego polaczenia materialéw metalicznych.
Klasyczna definicja technologii zgrzewania wy-
buchowego okresla go, jako proces taczenia me-
tali w stanie stalym, pod wplywem zderzenia
z duzymi predkosciami, wywolanymi kontro-
lowang detonacja tadunku wybuchowego. Za-
sadniczo proces ten moze by¢ podzielony na
trzy podstawowe stadia: detonacje tadunku
wybuchowego, przyspieszenie i odksztalcenie
plyty ruchomej oraz kolizje ptyt [1-3] (rys. 1).
Ruch plyty ruchomej w kierunku plyty bazo-
wej ,indukuje” uformowanie si¢ strumienia
silnie rozgrzanych gazéw, przemieszczajacych
sie z duza predkoscig i sprzyjajacych usuwa-
niu ze strefy Iaczenia tlenkéw powierzchniowych.
W punkcie kolizji oczyszczone powierzchnie

also by the necessity to fulfil particular functio-
nal requirements. It is usually sufficient to apply
a thin layer of a material, of high anti-corrosive
properties at elevated temperatures applied on
a relatively inexpensive base (construction) mate-
rial to meet the operation requirements, i.e. to
obtain element characterized both by high cor-
rosion resistance and strength.

High melting materials, such as zirconium,
titanium, tantalum, niobium, tungsten, etc., and
their alloys, perfectly fulfill the above expectations.
They show high corrosive resistance in numerous
environments and therefore, they are widely used
in the construction of processing apparatus used
both in the chemical and the power generation
industry. Taking into account the high cost of such
materials, it is advisable to use them in the form
of plated coatings, most often on carbon, stain-
less or ‘duplex’-type steels — as two- or three-layered
composites. However, joining these metals (e.g. in
the form of metal sheets) still is a big technological
problem. That is why, one increasing interest in
the technology of explosive treatment of mate-
rials, including the technology of explosive clad-
ding, is observed.

The mechanism of the explosive claddings,
especially the one securing durable bonding be-
tween welded materials, is still raising controversy
[1-5]. The classic definition of the explosive weld-
ing defines the latter as the process of metal join-
ing in the solid state, under the effect of a colli-
sion with high velocities caused by a controlled
detonation of an explosive charge. Basically, this
process can be divided into three general stages:
detonation of the explosive charge, deformation
and acceleration of the flyer plate and collision
of the plates [1-3]. The action of the explosive
charge deforms and relocates the flyer plate
(placed at a pre-determined distance) in the
direction of the base plate (Fig. 1). This move-
ment ‘induces’ the formation of a jet of highly
heated gases, favouring the elimination of the
oxide layer from the joint area. At the collision
point, the cleaned surfaces of the plates become
brought under direct contact at high pressure.
As a result of ‘bending’ of the flyer plate, in the
vicinity of the collision point, being a consequence
of the relocating explosion wave, a strong shear
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plyt ulegaja potaczeniu pod duzym ci$nieniem.
W wyniku ,,przegiecia” plyty ruchomej poja-
wiajg si¢ silne naprezenia $cinajace. Powoduja
one lokalne przemieszczenie warstw przypo-
wierzchniowych materialu w obydwu ptytach.
Dyssypacja energii odksztalcenia plastycznego
w postaci ciepla, w polaczeniu ze wzrostem tem-
peratury ,indukowanym” goragcym strumieniem
sprezonego powietrza, prowadzi w poblizu pun-
ktu kolizji do silnego, lecz lokalnego wzrostu
temperatury i w efekcie koncowym do cyklicz-
nego (i/lub o charakterze ciaglym) nadtapiania
warstw taczonych metali, przy ,.granicy rozdziatu”.
Efekt nadtopienia stowarzyszony jest z silnym
odksztalceniem plastycznym tgczonych metali,
w warstwach tuz przy powierzchni pofaczenia.

produkty detonacii

stresses occur. They cause a local relocation of
the surface layers in both plates. The dissipation
of the part of plastic deformation work in the
form of heat, together with the temperature in-
crease induced by the hot stream of compressed
gases, leads to a cyclic, local melting or less fre-
quently, a continuous melted layer formation.
The above is accompanied by a strong plastic
deformation of the near-the-interface layers of
the joined metals. These processes lead to signi-
ficant structural changes in near-the-interface
areas [1-3] of the joined plates, strongly affect-
ing the bond strength.

Vb
| —————

detonation products materiat wybuchowy
explosive material

ptyta ruchoma / flyer plate

odlegtosc¢ / distance

Ve >

Rys. 1. Schemat uktadu réwnolegtego oraz zmiany ksztaltu ptyty ruchomej w procesie spajania.
Zaznaczono podstawowe parametry procesu: Vp — predkos¢ detonacji, Vp — predkos$¢ zderzania plyt,
Ve - predko$¢ w punkcie kolizji,  — kat zderzania, i — odleglos¢ pomiedzy ptytami. C - punkt kolizji

Fig. 1. Scheme of the parallel system and the shape of the ejector die in the welding process.
The basic parameters are: Vp — detonation velocity, Vp — velocity of plate collision, V¢ - velocity
at the collision point, - collision angle, h - distance between the plates, C - collision point

Procesy te prowadza do istotnych zmian
w strefie pofaczenia [1-3], np. zmian w morfo-
logii strefy polaczenia (sumarycznej powierz-
chni zajmowanej przez strefe przetopien, ampli-
tude i wysokos$¢ formujacej sie fali, etc.), skladu
chemicznego i fazowego obszaru przetopien,
a takze zmian w obrazie struktury dyslokacyjnej
warstw metali polozonych przy powierzchni
polaczenia. Zmiany te silnie wptywaja na makro-
skopowo ,,mierzone” parametry charakteryzu-
jace wlasnosci wytrzymatosciowe plateru. Bardzo
kroétki czas ,oddziatywania” wysokiej tempera-
tury, spowodowany wysoka przewodnoscig ciep-
Ing metali, prowadzi to bardzo duzych pred-
kosci chlodzenia. Powoduje to, Ze w procesie
krzepnigcia stopione metale wykazuja silng ten-
dencje do formowania w strefie przetopienia
kruchych faz (w tym miedzymetalicznych) [4, 5].
Zmiany te stowarzyszone s3 z silnymi i trudnymi

These changes refer both to the microstruc-
ture of the joint area (including the total surface
area occupied by the melted zones, the amplitude
and the height of the forming wave) and to its
chemical and phase composition. The very short
time of high temperature ‘influence’, caused by
the high thermal conductivity of the metals, leads
to very high cooling rates. As a result, in the
solidification process, the melted metals exhibit
a strong tendency to form hard and brittle meta-
stable phases [4, 5]. These changes are accom-
panied by significant and unpredictable (due to
the intense mixing in the liquid state under the
effect of high pressure) changes in the chemical
composition inside the particular melted zones.
At the same time, it was observed that the struc-
ture of the melted zone can exhibit crystalline
[4] or amorphous [5] character, or they can be of
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do przewidzenia - ze wzgledu na intensywne
mieszanie w stanie ciektym pod dzialaniem wy-
sokiego ci$nienia — zmianami skladu chemicz-
nego wewnatrz poszczegdlnych stref przetopien.
Zaobserwowano, ze fazy formujace strefy prze-
topien moga wykazywac cechy krystaliczne [4],
amorficzne [5] lub moga one mie¢ mieszany
amorficzno-drobnokrystaliczny charakter [6].
Strefy te sg takze miejscem pojawienia si¢ makro-
i mikropeknied, silnie obnizajacych wlasnosci
wytrzymalo$ciowe plateru [1, 4, 6].

Poniewaz formowanie si¢ strefy przetopien
zachodzi pod wysokim ci$nieniem oraz przy
ekstremalnie duzych szybkosciach chtodzenia,
procesy krzepniecia sg dalekie od warunkéw
réwnowagi, a polozenie linii likwidus i solidus
jest ,trudne do przewidzenia”. Powoduje to po-
jawienie sie gléwnie faz nier6wnowagowych, tj.
niewystepujacych na ukladach réwnowagi fa-
zowej. Fazy rownowagowe wystepuja zwykle
w niewielkiej ilo§¢ i prawie zawsze otoczone sg
fazami nieréwnowagowymi [4].

Literatura dotyczaca platerowania réznych
gatunkow stali cyrkonem i jego stopami jest
bardzo uboga, tj. dostepne sa jedynie przyczyn-
kowe prace dotyczace wybranych aspektow za-
gadnienia [1, 6-10]. Praca niniejsza podejmuje
problematyke przemian dokonujacych si¢ w stre-
fie polaczenia ukladu plyt stal weglowa -
P355NL2/Zr700. Platery wytwarzano przy zrdz-
nicowanych predkosciach detonacji, zachowujac
stala odleglos¢ pomiedzy plytami wynoszaca
6 mm. Nastepnie analizowano wplyw predkosci
detonacji na wlasnos$ci wytrzymalosciowe pla-
teru. Zmiany strukturalne oraz sktadu chemicz-
nego analizowano z wykorzystaniem transmi-
syjnej (TEM) i skaningowej (SEM) mikroskopii
elektronowej i skorelowano je z wynikami ba-
dan wlasnosci wytrzymatosciowych.

2. MATERIAL I PROCEDURY EKSPERYMEN-
TALNE

2.1. Material do badan

Uklady platerow wykonano w Zakladzie
Technologii Wysokoenergetycznych EXPLOMET
w Opolu. Jako material podstawowy zastoso-
wano blache ze stali P355NL2 (do pracy w pod-
wyzszonej temperaturze) o grubosci 22 mm, na
ktorg ,,nastrzeliwano” blache ze stopu Zr700 o gru-

the mixed, amor-phous/(ultra fine crystalline)
type [6]. These areas are also filled with a high
concentration of macro- and microcracks, which
strongly affect the strength properties of the
bond [1, 4, 6].

As the formation of the melted zones takes
place under high pressure and with extremely
high cooling rates, the solidification processes are
far from equilibrium conditions, and the loca-
tion of the liquidus and solidus lines is difficult
to predict. A consequence of this is the presence
of mostly non-equilibrium phases, which not
appears in phase equilibrium diagrams. Inter-
metallic stable phases are usually present only
in small numbers, yet they are always surrounded
by non-equilibrium phases [4].

The literature data on the cladding of diffe-
rent types of steels with the use of zirconium
and its alloys is very limited, i.e. only contribu-
tory works referring to selected aspects of the
problem can be found [1, 6-10]. This paper
discusses the problems of the transformations
taking place in the joint area of the system of
plates carbon steel - P355NL2/Zr700. The clads
were produced with diversified detonation velo-
cities and at constant stand-off distance of
6 mm. Then the interrelation between detona-
tion velocities and strength properties of the clad
were analysed. The microstructure changes were
analyzed with the use of scanning (SEM) and
transmission (TEM) electron microscopy and
they were correlated with the results of the me-
chanical tests.

2. MATERIALS AND EXPERIMENTAL PRO-
CEDURES

2.1. Materials

The carbon steel/zirconium clads were made
at the “EXPLOMET’ High-Energy Techniques
Works at Opole. The sheets of steel of 22 mm
thick ness (type P355NL2) as the base plate and
sheets of Zr700 alloy of 3.15 mm thickness as
a flyer plate were used for the clad preparation.
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bosci 3,15 mm. W tabelach 1i 2 przedstawiono
sklad chemiczny oraz podstawowe wlasnosci me-
chaniczne Iaczonych materiatow w stanie wyjs-
ciowym. Mikrostruktura plyty cyrkonowej (plyta
ruchoma) zlozona byla ze zwartych pakietow
ziaren fazy a, o wielkosci od 70 do 170 pm.
Mikrostruktura materialu bazowego, tj. plyty
ze stali P355NL2, zfozona byta z réwnoosiowych
ziaren ferrytu i perlitu; ziarna perlitu ukladaly
sie w charakterystyczne pasma. Srednia wiel-
kos¢ ziaren ferrytu, zaleznie od analizowanych
obszaréw, wynosifa od 10 do 20 um, natomiast
perlitu od 4 do 11 um (analize prowadzono
z wykorzystaniem SEM wyposazonego w system
pomiaru orientacji lokalnych). Mikrostruktura
materialéw wyjsciowych obydwu Iaczonych blach
scharakteryzowana byla stanem w pelni zrekrys-
talizowanym.

Tables 1 and 2 present the chemical composition
and the basic mechanical properties of the joined
materials in the initial state. The microstructure
of the zirconium plate (flyer plate) was charac-
terized by presence of compact clusters of « phase
grains, of the size from 70 ym to 170 um. The
microstructure of the base material, that is
a P355NL2 steel plate, was composed of roughly
equiaxed ferrite and perlite grains, which were
arranged in characteristic bands; their presence
is typical for such sheets after hot-rolling. The
mean size of the ferrite grains (depending on the
analyzed areas) was from 10 um to 20 um, whe-
reas those of perlite — from 4 uym to 11 um
(grain size measured with the use of SEM/EBSD
system). The microstructure of the initial mate-
rials of both joined sheets showed a fully recrys-
tallized state.

Tab. 1. Sktad chemiczny faczonych blach wedtug atestu dostawcy
Tab. 1. Chemical composition of the joined metal sheets according to supplier’s certificate

Material Sklad chemiczny (%)
Material Chemical composition (%)
71700 C Mn Fe+Cr H O Zr+Hf N
<0.002 - 0.05 <0.0003 0.05 >99.2 <0.002
C Mn Si P S Cr Cu
0.17 1.13 0.345 0.008 0.001 0.15 0.17
P355IN2 Ni Mo Al N Nb
0.285 0.035 0.045 0.004 0.019

Tab. 2. Wlasnosci mechaniczne faczonych blach w stanie wyjsciowym wedlug atestu dostawcy

Tab. 2. Mechanical properties of the joined metal sheets in the initial state according to supplier’s certificate

Material | Granica wytrzymaloséci R, (MPa) | Granica plastycznosci Ry, (MPa) | Wydluzenie A (%)
Material Ultimate strength R,, (MPa) Yield point R, (MPa) Elongation A (%)
P355LN2 551 402 26.7

Zr700 368 160 20.0

2.2. Proces spajania wybuchowego

Proces spajania realizowano dla ukladéw
probnych o wymiarach 300x500 mm?. Zastoso-
wano uktad réwnolegly usytuowania plyt, z miejs-
cem ,,pobudzenia” umiejscowionym w potowie
krotszej krawedzi plyty ,ruchomej” (rys. 1).
Platery wykonano przy statej odlegtosci poczatko-
wej pomiedzy blachami (h = 6 mm) oraz zmiennej
predkosci detonacji (Vp). Oznaczenie plyt prob-
nych oraz wartosci zastosowanych parametréw
procesu dla poszczegdlnych przypadkéw przed-
stawiono w tabeli 3. W analizowanych przypadkach

2.2. Explosive welding

The process of explosive welding was perfor-
med using plates of 300x500 mm? dimensions.
A system of parallel arranged plates was applied,
with the detonator located in the middle of the
shorter edge of the flyer plate (Fig. 1). The clads
were made with a constant initial distance be-
tween the sheets (h = 6 mm) and a varying detona-
tion velocity (Vp). The markings of the test plates
and a varying detonation velocity (Vp). The mark-
ings of the test plates and the applied process para-
meters for the particular cases are presented in
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kierunek walcowania (w procesie wytwarzania
blach) byt zgodny (w polowie szerokosci plyt)
z kierunkiem przemieszczania si¢ fali wybuchu.

Table 3. In the analyzed cases, the rolling direc-
tion was consistent with the direction of the ex-
plosion wave movement only in the middle of

the plate width.

Tab. 3. Oznaczenie wytworzonych plyt oraz zaleznosci pomiedzy parametrami procesu
Tab. 3. Marking of the produced plates and the process parameters

Oznacz.eme Predkos¢ detonacji / Detonation velocity V| — Od.leglosc (mm)

Marking s Distance (mm)
1.0 Vp 2200 6
1,3 Vp 2800 6
1,6 Vp 3500 6

Kolejne etapy wykonania ukladu bimetalo-
wego pokazano na rys. 2. Powierzchnie kontaktu
materialow zostaly wyszlifowane, oczyszczone
z zanieczyszczen stalych oraz odttuszczone. Nas-
tepnie na zlozony uklad, z zachowaniem odpo-
wiedniego dystansu, natozono ramke o odpo-
wiedniej wysokosci, w ktdrej umieszczono w miej-
scu inicjacji procesu detonacji material pobu-
dzajacy. W dalszej kolejnosci uklad uzupetniono
materialem wybuchowym, w ktérym zamonto-
wano uklad swiattowodowy stuzacy do pomiaru
predkosci detonacji. Po zainicjowaniu procesu
detonacji otrzymano gotowy uktad blach plate-
rowanych.

Rys. 2. Kolejne etapy wykonania bimetalu stal weglowa/Zr:

The stages of the clad production are pre-
sented in Fig. 2. The contact areas of the mate-
rials were grounded, cleaned of solid particles
and degreased. Next, a frame - in which an
explosive charge was placed — was constructed.
In the further steps, the system was supplemen-
ted by an explosive material, in which a fibre
optic system was assembled in order to measure
the detonation velocity. After the initiation of
the detonation process, a clad was obtained.

(a) ulozenie plyt ,lotnej” w odpowiedniej odleglosci od plyty

»bazowej”, (b) ramka na material wybuchowy z odseparowang strefa pobudzenia, (c) gotowy uklad strzatowy
ze $wiattowodowym ukladem pomiaru predkosci detonacji, (d) gotowy plater
Fig. 2. Successive stages of the manufacturing of (carbon steel)/Zr clad: (a) position of the ejector die at the proper distance

from the base plate, (b) frame for explosive material with a separated stimulation zone, (c) ready shooting system
with a fiber optic system for detonation velocity measurement, (d) ready plated coating

2.3. Analizy strukturalne

Wstepna charakterystyke strefy polaczenia
przeprowadzono z zastosowaniem mikroskopu

2.3. Structural analyses and mechanical testing

The preliminary characteristics of the joint

area were performed with the use of an optical
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optycznego wykorzystujacego system analizy
obrazu IF32 firmy OLYMPUS. Wykonano po-
miary podstawowych parametréw granicy pofa-
czenia, tj. dtugosci (n) i wysokosci (H) fali, dtu-
gosci granicy zlacza (L) oraz pola powierzchni
obszaréw przetopionych (P). Schemat wyzna-
czania poszczegélnych parametrow pokazano
narys. 3.

microscope with the image analysis system IF32
by OLYMPUS. The system allowed to measure
the basic parameters of the joint interface, i.e.
the length (n) and height (H) of the wave, the
length of the joint boundary (L) and the surface
area of the melted zones (P). The procedure of
determining the particular parameters is pre-
sented in Fig. 3.

Y

‘ L

s

Rys. 3. Spos6b pomiaru parametréw geometrycznych charakteryzujacych polaczenie;
P - oznacza strefy przetopien w zawinieciach fali oraz na jej grzbiecie

Fig. 3. Determination of the geometrical parameters characterizing the joint;
P - melted areas in the vortex of the wave and on its crest

Badania zmian umocnienia w poblizu strefy
polaczenia w obydwu taczonych metalach, ana-
lizowano droga systematycznych pomiaréw twar-
dosci na mikrotwardosciomierzu firmy LECO
AMH 2100, metoda Vickersa, przy obciazeniu
50 G. Pomiaréw mikrotwardosci dokonywano
wzdluz ,linii skanowania” poprzez granice roz-
dzialu, na przekroju wzdluznym, na prébkach
wycietych ze srodka taczonych plyt. Wlasnosci
wytrzymalo$ciowe badano w testach rozciaga-
nia, zginania oraz $cinania z wykorzystaniem
maszyny wytrzymalosciowej Instron 6025.

Analizy mikroskopowe przeprowadzono przy
zroznicowanych skalach obserwacji, z wykorzys-
taniem elektronowej mikroskopii skaningowe;j
(SEM) i transmisyjnej (TEM). Zmiany struktu-
ralne skorelowano z analizg zmian skladu che-
micznego. W badaniach w skali TEM, na cien-
kich foliach wycietych z obszaru strefy potla-
czenia, wykorzystano urzadzenie FEI Technai G
(200 kV). Mikroskop wyposazony byt w dzialo
o emisji polowej oraz detektor high-angle annular
dark field scanning/transmission (HAADF/STEM)
i analizator skladu chemicznego (EDX). Ze wzgledu
na silnie zréznicowane wlasnosci elektrochemicz-
nych taczonych metali do przygotowania cien-
kich folii wykorzystano technike Focus Ion Beam
(FIB). Prébki do obserwacji ,,wycinano” wigzka
jonow galu z przekroju ND-TD, gdzie: ND i TD

The examinations of the changes in the me-
chanical properties taking place in the vicinity
of the joint area in both joined metals were per-
formed by systematic microhardness measure-
ments with the use of microhardness tester by
LECO AMH 2100 (Vickers method and load of
50 G). The hardness measurements were made
along the line across the boundary surface, on
a longitudinal section of the samples cut out
from the centre of the joined plates. The changes
in the strength properties were examined by the
way of tensile, bending and shear tests with the
use of the Instron 6025 tensile testing machine.

The microstructure analyses were performed
using scanning (SEM) and transmission (TEM)
electron microscopy methods. The structural chan-
ges were correlated with the analysis of the che-
mical composition. Thin foils for TEM (FEI
Technai G? (200kV)) observations were cut out of
the joint area with FEI Quanta Dual Beam 200
Focused Ion Beam (FIB). The microscope was
equipped with a field emission gun and an inte-
grated scanning-transmission (STEM) system
with high-angle annular dark field detector
(HAADF/STEM) as well as a chemical compo-
sition analyzer (EDX). The samples for these ob-
servations were ‘cut out’ with the use of a gallium
ion beam from the ND-TD section, where: ND
and TD denote the normal and the transverse
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oznaczaja odpowiednio kierunek normalny i kie-
runek poprzeczny. Wykorzystano urzadzenie FEI
FIB (FB2000A) operujace przy napieciu przyspie-
szajacym 30 kV.

3. WYNIKI I DYSKUSJA

Oceng ciaglosci polaczenia wytworzonych
ukltadéw bimetalowych wykonano w warun-
kach przemystowych z wykorzystaniem metod
ultradzwigkowych. W dwoch przypadkach, dla
predkosci 1,0 Vp oraz 1,3 Vp, otrzymano pola-
czenie praktycznie ciagle, tj. jedynie z niewielka
iloscig porowatosci w obszarze pobudzenia oraz
przy krawedziach blach (w zakresie tzw. ,,mar-
ginesu technologicznego”). Wady te pozostawaly
bez wigkszego wplywu na wlasnosci wytrzyma-
tosciowe otrzymanych plateréw [11]. W przy-
padku ukladu wytwarzanego przy najwigkszej
predkosci detonacji (1,6 Vp), ponad 65% plyty
ulegto rozdzieleniu w trakcie zabiegu prosto-
wania. Jako przedmiot dalszych analiz wybrano
pozostalg czes¢ plateru, tj. wykazujaca poprawny
charakter zlgcza.

3.1. Badanie wlasnosci mechanicznych w makro-
stali

Ukfady wykonane przy zréznicowanych pred-
kosciach detonacji poddano badaniom mecha-
nicznym. Zgodnie w wymogami normy EN13445-2
wykonano prébe $cinania, odrywania oraz giecia
bocznego. We wszystkich przypadkach prébki do
badan pobrano z konca plyty probnej w miejscu,
gdzie panowaly najbardziej stabilne warunki spa-
jania. Proba giecia, w ktdrej probki odksztalcano
o kat 180° pozwolila stwierdzi¢, ze nie wykazy-
waty one widocznych pekniec i rozwarstwien na
granicy polaczenia, tj. wskazala na poprawnos¢
wykonanego zlgcza. Uklad wytworzony przy naj-
mniejszej predkosci detonacji (1,0 Vp) wykazal wy-
soka wytrzymalos$¢ na odrywanie réwng ~450 MPa,
natomiast pozostale probki, tj. te otrzymane przy
predkosciach 1,3 Vp oraz 1,6 V) osiagnety war-
tosci jedynie zblizone do 200 MPa. W pierwszym
przypadku (1,0 Vp) oderwanie nastgpito w mate-
riale nakladanym, a w pozostatych przypadkach
(1,3 Vpi 1,6 Vp) w zlaczu, co $wiadczy o malej
wytrzymalosci polaczenia. Analogiczng sekwencje
wynikow uzyskano w probie Scinania. Najwyzsze
warto$ci wytrzymato$ci na $cinanie, na poziomie

directions, respectively. The FEI FIB (FB 2000A)
instrument operating at 30 kV was used.

3. RESULTS AND DISCUSSION

The assessment of the presence of the even-
tual defects within the plates contact area of the
produced bimetal systems was performed under
industrial conditions with the use of ultrasound
method. In two cases, i.e. for the detonation velo-
city of 1.0 Vp and 1,3 Vp, a continuous joint was
obtained, that is one with merely a few disconti-
nuities in the investigated area. They were located
at the sheet edges, within the range of the, so-
called ‘technological margin’. The latter did not
affect the properties of the obtained clad [11]. In
the case of the clad produced at the highest de-
tonation velocity (1,6 Vp), up to 65% of the plate
was separated during the straightening rolling
procedure. The remaining part — with a joint de-
void of discontinuities — was the subject of further
analyses.

3.1. Mechanical tests

The systems produced for different detonation
velocities underwent mechanical tests according
to the requirements of the EN13445-2 standard,
i.e. the shear test, peel test and side bend test were
conducted. In all these cases, the samples were
taken from the end of the welded plates that is
from the area of the most stable welding condi-
tions. The bending test, in which the samples were
bent up to angle of 180°, showed good qualities
of the joint, i.e. it did not exhibit any visible frac-
tures or delaminations at the joint boundary.
The clad manufactured at the lowest detonation
velocity (1.0 Vi) showed high peel strength close
to ~450 MPa, whereas the remaining samples -
1.3 Vpand 1.6 Vi - reached ~200 MPa. In the first
case, the peeling took place in the coating mate-
rial, whereas in the other cases in the joint area;
the latter points to a low strength of this joint.
Similar results were obtained in the shearing test.
In this case, the highest strength properties — at
the level of ~350 MPa exhibited the samples cut
out of the clad created at the lowest detonation
velocity Vp. With the increase of the detonation
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~350 MPa, wykazala probka wycieta z uktadu
wytworzonego przy najmniejszej predkosci de-
tonacji — Vp. Wraz ze wzrostem predkosci deto-
nacji spadala wytrzymalos$¢ na $cinanie do po-
ziomu ~320 MPa i ~280 MPa odpowiednio dla
predkosci 1,3 Vp oraz 1,6 Vp. Niezaleznie, od zmie-
rzonych réznic wszystkie probki wykazywaty
znaczne przekroczenie wymaganej przez norme
minimalnej wytrzymatosci na $cinanie, ktdra
dla tego plateru wynosi 140 MPa. Zestawienie
otrzymanych wynikéw badan mechanicznych
przedstawia tabela 4. Zréznicowanie w ilosci stref
przetopien w obszarze polgczenia ,,opisane” jest
wspotczynnikiem RGP = A/l, ktéry przedstawia
sumaryczny obszar stref przetopien (A) przypa-
dajacy na jednostke dtugosci linii potaczenia (1).

velocity, the shearing strength decreased - to the
level of ~320 MPa and ~280 MPa for the velo-
city of 1,3 Vp and 1,6 Vp, respectively. However,
despite the strength decrease, all the samples sig-
nificantly exceeded the minimal shearing strength
values required by the EU standards (which equals
140 MPa for this particular plated coating system).
A compilation of the obtained results of mecha-
nical tests is presented in Table 4. The diversity
in the quantity of the melted zones is ‘described’
by the RGP = A/l coefficient, which depicted the
summarized area (A) of the melted zones to fall
on the interface unit length (1).

Tab. 4. Wartosci parametrow geometrycznych charakteryzujacych strefe polaczenia oraz parametréw
wytrzymalo$ciowych plateru: srednia warto$¢ wysokosci (H) i dtugosci (L) fali oraz wspoélczynnika
RGP ,,opisujacego” udzial stref przetopien, oznaczenie: (z) — utrata spéjnosci wzdluz linii ztacza

Tab. 4. Geometrical parameters characterizing the joint area and the strength parameters of the weld:
average height (H) and period (L) of the wave and the RGP coefficient ‘describing’ the fraction
of the melted zone, (z) - loss of coherence along the joint line

Srednia wysokos¢ fali Srednia dlugos¢ fali
Probka H (um) L (um) Rs
Sample |Average heig:t of the wave| Average perir)ld of the wave RGP (MPa) L)) En (LD
H (um) L (um)
1.0 Vp 58 454 0.46 351 449 544
1.3 Vp 214 992 10.06 389 144(z) 562
1.6 Vp 148 940 54.30 281(z) 180(2) 184(2)

3.2. Analiza zmian morfologicznych strefy po-
laczenia w makro- i mikrostali

W zaleznosci od zastosowanej predkosci de-
tonacji uzyskano polaczenie faliste o silnie zrdz-
nicowanych parametrach, tj. okresie i amplitu-
dzie fali. Dla najmniejszej z zastosowanych pred-
kosci detonacji (V) obserwowano polaczenie
faliste o stosunkowo malych wartosciach opisu-
jacych parametry fali i jedynie sporadycznie po-
jawiajacych sie w strukturze zlacza stref przeto-
pienia (rys. 4a). Zwiekszenie predkosci detonacji
do 1,3 Vp powodowalo silny wzrost amplitudy
fali oraz wyraznie zarysowane wystepowanie
warstw przetopionych umiejscowionych gléwnie
na grzbietach i w zawinieciach fal (rys. 4b).
Dalszy wzrost predkosci detonacji, do 1,6 Vp,
powoduje nieznaczny spadek amplitudy fali, przy
ekstremalnie silnym zwiekszeniu obszaréw zaj-
mowanych przez strefy przetopien (rys. 4c). Z kolei

3.2. Macro- and microscale analysis of morpho-
logical changes in joint area

The detonation welding process applied with-
in specified before parameters helped to produce
a wavy joint of strongly diversified period and
amplitude depending on the applied detonation
velocity. However, the observed microstructure
changes show no direct correlation with the app-
lied velocities (Fig. 4). For the lowest applied de-
tonation velocity (Vp), a wavy joint was charac-
terized both by low amplitude and period with
only sporadic presence of melted zones at the
interface (Fig. 4a). An increase of the detona-
tion vel-city up to 1.3 Vp caused a strong coar-
sening of the waves at the joint area and made
occurrence of melted zones clearly evident. The lat-
ter were located mostly at the crests and within
the vortex of the waves (Fig. 4b). A further in-
crease of the detonation velocity —up to 1.6 Vp —
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amplituda fali dla plateréw wytworzonych przy
1,3 Vpi 1,6 Vp jest zblizona. We wszystkich ana-
lizowanych przypadkach obserwowano silne roz-
drobnienie struktury w strefie polaczenia stowa-
rzyszone z wydluzeniem ziaren w kierunku prze-
mieszczania sie fali wybuchu. Opisane zjawiska
szczegdlnie wyraznie obserwowano w obszarze
blach ze stali.

causes a slight drop of the wave amplitude.
However, simultaneously, an extremely high in-
crease of the areas occupied by the melted zones
was noted (Fig. 4c). The heights of the wave, for
clads produced at 1.3 Vp and 1.6 Vp, are similar.
All the analyzed cases involved a high refine-
ment of the structure in the joint area, accompa-
nied by an elongation of the grains in the direc-
tion of the explosion wave movement. The de-
scribed phenomena were especially pronounced
in steel sheet.

Rys. 4. Obrazy skaningowe (SEM/BSE) morfologii strefy polaczenia plateréw na przekroju wzdtuznym zgrzewanych przy
zréznicowanych predkosciach detonaciji: (a) 2200 m/s, (b) 2800 m/s oraz (c) 3500 m/s przy zastosowaniu stalej odleglosci
pomiedzy taczonymi plytami, tj. 6 mm; warstwa gérna — Zr, warstwa dolna — stal weglowa, IMC - strefa przetopien

Fig. 4. Morphology of the joint area of plated coatings welded at diversified detonation velocities: (a) 2200 m/s,
(b) 2800 m/s and (c) 3500 m/s characterized using SEM/BSE; a constant distance between the plates was
used - 6 mm; longitudinal section, upper layer — Zr, lower layer - carbon steel

W obszarach przetopien obserwowano for-
mowanie si¢ ztozonej struktury peknig¢. Makro-
pekniecia usytuowane byly najczesciej prosto-
padle do powierzchni polgczenia, natomiast mikro-
pekniecia formowaly nieregularng siatke. Podobny
charakter peknig¢ obserwowano takze w przy-
padku innych ukladéw plateréw [1, 4-11].

Powierzchnia stref przetopien na diugosci
ztacza byta cisle skorelowana ze zmianami wias-
nosci mechanicznych, tj. wraz ze wzrostem pred-
kosci detonacji Vp, wspotczynnik RGP takze wy-
raznie wzrastal. Najmniejszg powierzchnie prze-
topien zaobserwowano w prébce wycietej z pla-
teru wytworzonego przy predkosci detonacji —
Vb (2200 m/s), dla ktérej wspolczynnik RGP wy-
niost 0,54. Najwieksza powierzchni¢ przetopien
uzyskano w probce wycietej z plateru spajanego
przy 1,6 Vp. Probka ta wykazywala najnizsza wy-
trzymatos¢ na odrywanie oraz rozcigganie, a wspot-
czynnik RGP osiagnal w tym przypadku bardzo
wysoka warto$¢ 54. Warto$¢ ta ponad 5-krotnie
przekraczala warto$¢ uznawang za maksymalna
dla ,dobrego” jakosciowo zlacza. Natomiast, dla

Similarly to other cladding systems [1, 4-11],
inside the welded zones, the cracks were observed.
Macro-cracks were most often oriented perpendi-
cularly to the joint surface, whereas microcracks
formed rather more irregular arrangements.

The quantity of the melted zones remains
in a strict correlation with the changes in the
mechanical properties. Together with the increase
of the detonation velocity Vp, the RGP coefficient
systematically increases. The smallest weld pene-
tration surface was observed for the sample ob-
tained at the detonation velocity of Vp = 2200 m/s,
and the RGP coefficient of 0.54. The latter proves
a good quality of this joint. The largest area
occupied by melted zones was obtained for the
1.6 Vp sample, which exhibited the lowest peel
and tensile strength. Also the RGP coefficient
reached, in this case, the very high value of 54
(which 5 times exceeds the value assumed as
a ‘good’ quality joint). In the sample cut-off from
clad manufactured at detonation velocity of 1.3 Vp,
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plateru wytworzonego przy 1,3 Vp, wspolczynnik
RGP osiagnat wartos¢ 10, tj. maksymalng do-
puszczalng wartos¢ dla tzw. ,,dobrego polaczenia”.

3.3. Analiza zmian w rozkladzie umocnienia

Zmiany w rozkladzie umocnienia analizo-
wano poprzez pomiar mikrotwardosci w strefie
zfacza na przekroju prostopadtym do powierz-
chni polaczenia i jednoczesnie réwnolegtym do
kierunku propagacji frontu detonacji. Pomiary
wykonano na calym przekroju plateru, wzdluz
»linii skanowania” prostopadtych do powierz-
chni polgczenia. Zmiany mikrotwardosci odnie-
siono do zmierzonej $redniej wartosci mikro-
twardosci stali i cyrkonu przed aktem strzalo-
wym (linia pozioma na rys. 5). Badano wplyw
predkosci detonacji na zmiany w rozkladzie
umocnienia w poblizu strefy polaczenia. Prze-
prowadzono trzy grupy analiz:

1. w poblizu granicy polaczenia (do £0,5 mm
od powierzchni rozdziatu),

2. na calym przekroju tgczonych piyt,

3. a takze analizowano wplyw formujacych
sie stref przetopien na zmiany umoc-
nieniowe, tj. analizowano zmiany umoc-
nienia w poblizu granicy rozdzialu typu
— czysty metal/strefa przetopiona i od-
niesiono je do zmian w rozkltadzie umoc-
nienia w poblizu granicy rozdzialu typu
— czysty metal/czysty metal.

stal
steel
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the RGP coefficient reached the acceptable value
of a ‘good’ joint, i.e. was close to 10.

3.3. Analysis of strain hardening changes

The changes in the strain hardening distri-
bution were analyzed by the way of measuring
the microhardness in the joint area in a section
perpendicular to the clad surface and, at the same
time, parallel to the direction of the detonation
front propagation. The measurements were per-
formed on the whole section of the clad, along
the lines perpendicular to the interface. The chan-
ges in the microhardness were referred to the mea-
sured mean microhardness value of steel and zir-
conium before the bonding (horizontal line in
Fig. 5). Three groups of analyses were conducted
for the examination of the detonation velocity
effect on the strain hardening of particular layers:

1. in the vicinity of the joint boundary (up
to +0.5 mm from the interface),

2. on the whole section of the joined plates,

3. and in the areas including ‘thick’ melted
zones aimed at differentiation between
the interface of the pure metal/melted
zone and the pure metal/pure metal)

types.
380
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Rys. 5. Mikrotwardo$¢ wzdtuz ,,linii skanowania” poprzez strefe polaczenia dla zréznicowanych predkosci detonacji przy stalej odlegtosci
faczonych plyt. Rozktad mikrotwardosci w obszarze bez strefy przetopien (a) oraz w poblizu ,,szerokiej” strefy przetopien (b). Strefa
przetopiona wykazuje znacznie wyzsze warto$ci mikrotwardoéci w odniesieniu do obserwowanych w taczonych metalach (b).

Fig. 5. Microhardness along the ‘scanning line’ through the joint area for varying detonation velocities and a constant distance between
the joined plates. Microhardness in the area without a weld penetration zone (a) and in the vicinity of a ‘wide’ melted zone (b).

W przypadku plyty cyrkonowej mikrotwar-
dosé¢ w poblizu powierzchni potaczenia wzras-

In the case of the zirconium plate, the micro-
hardness an increase in the vicinity of the joint
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tata tylko nieznacznie w odniesieniu do mate-
rialu wyjsciowego (rys. 5). Najwiekszy wzrost,
tj. 0 ~20% odnotowano dla ukladu spajanego
przy 1,3 Vp. Duzo wigksze zmiany zaobserwo-
wano w strefie polaczenia w materiale podsta-
wowym, tj. stali. Mianowicie, w przypadku probki
spajanej przy zastosowaniu najmniejszej pred-
kosci detonacji (1,0 Vp) mikrotwardos¢ zmie-
rzona bezposrednio przy granicy polaczenia
wzrosta 0 ~55% w odniesieniu do mikrotwar-
dosci materialu wyjsciowego oraz o ponad 100%
w przypadku ukiadu spajanego przy zastosowa-
niu najwigkszej predkosci detonacji (1,6 Vp).

»Glebokos¢ penetracji” umocnienia anali-
zowano poprzez pomiar mikrotwardosci na ca-
tym przekroju faczonych ptyt (rys. 6). Wyniki
pomiaréw dla plyty cyrkonowej pokazuja, ze dla
predkosci detonacji Vp i 1,3 Vb, juz w odleg-
tosci ~0,5 mm od granicy polaczenia, twardos¢
osigga wartosci zblizone do $redniej mikrotwar-
dosci w stanie wyjsciowym. Duza predkos¢ de-
tonacji (1,6 Vp) spowodowala wzrost mikro-
twardos$ci na znacznie wiekszej odleglosci od
powierzchni polaczenia. Dopiero w odleglosci
ok. 2,5 mm od powierzchni potaczenia mikro-
twardo$¢ osiagneta wartoéci charakterystyczne
dla materialu w stanie wyjsciowym.

W przypadku stali obserwowano zaréwno
wigksza ,,glebokos¢ penetracji” umocnienia, jak
i znacznie wigkszy wpltyw predkosci detonacji
na wartoséci mikrotwardosci w poszczegélnych
warstwach. Dla predkosci detonacji 1,0 Vpi 1,3 Vp,
przebieg zmian jest podobny, przy czym dobrze
zarysowana jest tendencja wzrostu umocnienia
dla wiekszych predkosci detonacji. Dla najwyz-
szej predkosci detonacji, tj. 1,6 Vp w odleglosci
~0,5 mm od granicy polgczenia nastepuje gwal-
towny spadek mikrotwardosci od wartosci ~350 HV
do ~230 HV w odleglosci ~1,5 mm. Od tego
miejsca przebieg zmian mikrotwardosci jest po-
réwnywalny z rozkladem uzyskanym dla 1.0 Vp
i 1,3 Vb. W odleglosci ok. 3 mm od granicy po-
laczenia, dla wszystkich trzech predkosci deto-
nacji uzyskano twardos$¢ na zblizonym pozio-
mie, lecz wcigz nizszym, od tego, jaki zmie-
rzono dla materiatu wyjsciowego.

area was relatively low as compared to the initial
material (Fig. 5). The highest increase - of about
20% - was observed for the clad welded at 1.3 Vp.
Much more significant changes were observed in
the steel near the joint area, where, together with
the increase of the detonation velocity, the strain
hardening also significantly increased. In the case
of the sample welded at the lowest detonation
velocity (1.0 Vp), the microhardness measured
directly at the joint boundary increased approxi-
mately by 55% (as referred to the microhardness
of the initial values for this material) and by
over 100% in the case of the system welded at
the highest detonation velocity (1,6 V).

The ‘penetration depth’ of the strain harden-
ing was analyzed by the way of microhardness
measurement on the whole section of the joined
plates (Fig. 6). The results of the measurements
for the zirconium plate show that, for the deto-
nation velocity of Vp and 1.3 Vp, at the 0.5 mm
distance from the joint boundary, the hardness
reaches the values similar to the average micro-
hardness value in the initial state. The high de-
tonation velocity (1.6 Vp) caused an increase in
the micorhardness at a significantly longer dis-
tance from the joint area. In this case, the micro-
hardness reached the values characteristic to the
material in the initial state only at the distance
of about 2.5 mm from the joint area. In the case
of steel, we observe both a high ‘penetration depth’
of the strain hardening and a significantly stron-
ger effect of the detonation velocity on the micro-
hardness values in the particular layers. For the
detonation velocity of 1.0 Vp and 1.3 Vp, the
changes are generally similar and the tendency
to strain hardening increase for higher detona-
tion velocities is well visible. For the highest de-
tonation velocity (1.6 Vp), microhardness chan-
ges are quite different than those described above.
At the distance of about 0.5 mm from the joint
boundary, a rapid drop of microhardness - from
~350 HV to ~210HV - at the distance of 1.5 mm
is observed. Only from that point, the course of
the microhardness changes is comparable with the
remaining two cases, i.e. those of Vp and 1.3 Vp.
In the case of steel, at the distance of about 3 mm
from the joint boundary, for all the three deto-
nation velocities, the obtained microhardness
values were similar, yet different than the ave-
rage hardness value of the initial material.
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Rys. 6. Mikrotwardo$¢ wzdtuz ,linii skanowania” poprowadzonej poprzez przekroj taczonych plyt dla réznych
predkosci detonacji. Czarng przerywang linig zaznaczono mikrotwardo$¢ materialu w stanie wyjsciowym.

Fig. 6. Microhardness along the ‘scan line’ through the whole section of the joined plates with various
detonation velocities (black broken line marks the microhardness of the material in the initial state).

Zmierzone warto$ci mikrotwardosci poka-
ZUujg, Ze procesy umocnieniowe przewazajg nad
procesami zmigkczenia wywolanymi miejsco-
wym wzrostem temperatury. Podobne zmiany
W umocnieniu warstw przy powierzchni potla-
czenia obserwowano dla plateru Cu/Al [4], gdzie
pojawienie sie silnie rozdrobnionej warstwy przy
powierzchni polaczenia powigzane bylo z sil-
nym wzrostem umocnienia. Natomiast, pomiary
mikrotwardosci tuz przy powierzchni rozdziatu
pokazuja na wystapienie ,.efektu relaksacyjnego”.
Zjawisko to bardzo dobrze jest zilustrowane po-
przez poréwnanie przebiegu zmian w rozktla-
dzie mikrotwardosci dla ,linii skanowania” przez
granice rozdzialu w miejscach, gdzie makro-
skopowo nie obserwuje si¢ pojawienia stref prze-
topien (rys. 7a) oraz tam, gdzie strefy przeto-
pienl s3 wyraznie zaznaczone (rys. 7b). Analiza
ta zostala przeprowadzona dla plyt spajanych
przy predkosci detonacji 1,6 Vp. Silny efekt re-
laksacyjny w rozktadzie mikrotwardosci wys-
tepuje w warstwach obu metali, w miejscach
w poblizu ktérych pojawiajg si¢ ,,grube” strefy
przetopien. Wzrost temperatury jest tam na tyle
silny, ze prowadzi nie tylko do uformowania si¢
stref przetopien, ale tez implikuje zajscie pro-
cesu zdrowienia/rekrystalizacji, prowadzac do
zmiekczenia warstw, potozonych najblizej po-
wierzchni rozdziatu.

The measured microhardness values show
that the strain hardening processes dominate over
the softening ones resulting from the high tem-
perature exposure. Similar changes in the strain
hardening of the layers at the joint area were ob-
served in the Cu/Al system [4], where the occur-
rence of microstructure refinement also caused
a strong strain hardening increase. However, the
microhardness measurements directly at the 'thick’
melted zone show the presence of a kind of ‘rela-
xation effect’. This phenomenon is very well illu-
strated when we compare the microhardness dis-
tribution along the line across the interface at the
areas where there are no macroscopically obser-
ved melted zones (Fig. 7a) as well as in the loca-
tions where the 'thick' melted zones are clearly out-
lined (Fig. 7b). This analysis was performed for the
plates welded at the detonation velocity of 1.6 Vp.
At the joint area, a stronger relaxation effect in
the microhardness occurs in the areas neighbor-
ing the melted zone. This fact can be interpreted
as a result of the local stronger exposure to high
temperature. The increase is strong enough to
lead to the melting of the joined metals and the
formation of melted zone. Simultaneously, it
activates the processes of recovery in the base
metals, which leads to the softening of the near-
the-interface layers.
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Mikrotwardo$¢ w warstwie przetopione;j’ The microhardness in the melted zones'
(rys. 7¢) jest zréznicowana i dla wiekszosci pun- (Fig. 7c) is diversified and - in most of the mea-
ktow pomiarowych dwu-, a nawet trzykrotnie suring points — exceeds by 2 to 3 times the va-
przekraczala wartosci zmierzone w najbardziej lues measured in the highly strain areas near the
umocnionych obszarach poza strefg przetopien. interface of bonded metals.
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Rys. 7. Mikrotwardo$¢ wzdluz ,linii skanowania” poprowadzonej poprzez strefe polaczenia. Rozktad mikrotwardosci
w obszarze (a) bez strefy przetopien oraz (b) w poblizu ,szerokiej” strefy przetopien; (c) mikrostruktura strefy
przetopien na przekroju wzdtuznym obserwowana z wykorzystaniem mikroskopii optycznej wraz z pomiarem

mikrotwardo$ci, mikrostruktura obserwowana na przekroju wzdluznym w skali mikroskopii optycznej
(wartosci mikrotwardosci zawarto w tabeli 5); IMC - strefa przetopien

Fig. 7. The microhardness along the ‘scanning line’ through the joint area characterizing the area (a) without a weld
penetration zone and (b) in the vicinity of a ‘wide’ melted zone; (c) microstructure of the weld penetration
zone observed in the scale of optical microscopy (precise measurements results are presented in Table 5) IMC - melted zone

Tab. 5. Rozklad mikrotwardosci w obszarze strefy przetopionej (zastosowano obcigzenie 200 G)
Tab. 5. Microhardness in the weld penetration zone (load of 200 G)

Nr punktu

. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
No. of point

HV200 547 | 659 | 689 | 793 | 853 | 822 | 832 | 831 | 832 | 864 | 689 | 729 | 612 | 823

3.4. Analiza zmian strukturalnych w strefie 3.4. Nano-scale analysis of microstructure changes

polaczenia in the welded area

Szczegdlowa analiza zmian strukturalnych, A detailed analysis of the microstructure chan-
jakie dokonujg si¢ w poblizu granicy rozdzialu ges which take place in the vicinity of the boun-
faczonych plyt zostala przeprowadzona z wy- dary surface of the joined plates was performed
korzystaniem mikroskopii transmisyjnej, na fo- with the use of TEM, on foils ‘cut-out’ by means
liach ,wycinanych” wigzka jonow galu (tech- of a gallium ion beam (FIB technique). The ana-
nika FIB). Analizowano ukfad plyt spajanych przy lysis covered the clad welded with the use of the
zastosowaniu predkosci detonacji — 2200 m/s (Vp). detonation velocity of 2200 m/s (Vp). The areas
! pomiar mikrotwardo$ci w strefie przetopienn wykonano 'microhardness measurement performed with the load of

przy obciazeniu 200 G 200G
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Miejsca z ktérych wycinano cienkie folie po-
kazano na obrazach uzyskanych z wykorzysta-
niem mikroskopii skaningowej (rys. 8). W tej
czesci badan gléwna uwaga skoncentrowana byla
na poréwnaniu zmian, jakie wystepuja w ob-
szarze polaczenia bez makroskopowo obserwo-
wanej strefy przetopien (rys. 8a) oraz tych, ktore
obserwowano w poblizu ,,szerokiej” strefy prze-
topien (rys. 8b). Uzyskane wyniki powigzane zos-
taly z odnotowanymi wczesniej efektami relaksa-
cyjnymi w rozkladzie mikrotwardosci, w najbliz-
szym sgsiedztwie granicy rozdziatu.

from which the thin foils were cut out are shown
on the SEM microstructures (Fig. 8). The analy-
sis was aimed at comparing changes in the joint
area which take place far from macroscopically
observed melted zones (Fig. 8a) with those obser-
ved in the vicinity of the relatively ‘wide’ melted
area (Fig. 8b). The obtained results are correlated
with the previously recorded relaxation effects
in the microhardness distribution, in the nearest
vicinity of the boundary surface.

Rys. 8. Mikrostruktury w obszarze polaczenia obserwowane na przekroju wzdluznym w skali skaningowej
mikroskopii elektronowej pokazujace obszary wycinania probek w miejscach: (a) bez strefy
przetopien oraz (b) z szeroka strefg przetopien (IMC)

Fig. 8. SEM images presenting microstructure of the areas where the samples were cut out:

(a) without a weld penetration zone, (b) with a wide melted zone (IMC)

Niezaleznie od analizowanego miejsca obraz
struktury dyslokacyjnej w obydwu faczonych
metalach jest podobny, a wnetrze strefy prze-
topionej wykazuje mieszany, amorficzno-drob-
nokrystaliczny charakter. Rysunek 9 przedstawia
»szeroka” strefe przetopien o grubosci ok. 1,5 mm,
ograniczong dwoma granicami typu czysty me-
tal/strefa przetopiona. Wyniki analiz prowadzo-
nych w oparciu o wykorzystanie TEM mozna pod-
sumowac nastepujaco:

— W warstwie przetopien nie stwierdzono
peknie¢, tak charakterystycznych dla ob-
razu struktury obserwowanej w makro-
i mikroskali [11].

— W ,szerokiej” strefie przetopien wyste-
puje zaréwno faza amorficzna, jak i ultra
drobnokrystaliczna. Zaobserwowano, ze
procesy krystalizacji z fazy amorficznej
dominujg w obszarach przy obydwu po-
wierzchniach rozdzialu, a zarodkowanie
nowych krystalitbw we wnetrzu strefy prze-
topien jest mniej intensywne. Rozmiary
krystalitow zarodkujacych z fazy amor-
ficznej sg silnie zréznicowane, ale zwykle
miescily si¢ w zakresie 20-80 nm.

Independently of the analyzed area, the dis-
location structures formed in both joined me-
tals are similar and the inside of the welded zone
exhibits a mixed amorphous and fine crystalline
character. Figure 9 presents the ‘relatively wide’
melted zone, ~1.5um thick, limited by two boun-
daries of the pure metal/melted zone type. The
most important features of the observed micro-
structure can be summarized as follows:

— crack-less character of the melted zone,
which are also characteristic for the struc-
ture image in the macro- and microscale.

— Structure of the melted zone is composed
both of an amorphous and ultra fine
crystalline phases. The crystallization pro-
cesses in the amorphous phase dominate
in the areas at both interfaces, and the
nucleation of new grains inside the joint
penetration area is less frequent. The new
crystallites, which nucleate from the amor-
phous phase, are of strongly varied size,
i.e. from 20 nm to 80 nm.
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Mikrostruktura ptyt w poblizu powierz-
chni polaczenia, wykazywala wyrazne ce-
chy znacznego umocnienia. W stali ob-
serwowano obecnos¢ silnie wydtuzonych
komorek dyslokacyjnych z duzym nagro-
madzeniem dyslokacji przy ich granicach.
Natomiast, w plycie Zr dominowaly nie-
regularne uktady dyslokacji na tle, ktérych
sporadycznie wystepowaly blizniaki od-
ksztalcenia. W przypadku bardzo cienkiej
strefy przetopien (rys. 10), obrazy mikro-
struktury byly bardzo podobne w odnie-
sieniu do sytuacji opisanej powyze;.

Microstructure of the joined metals ex-
hibited clear characteristics of significant
strain hardening. In steel, a structure of
strongly elongated dislocation cells domi-
nates with high densities of dislocations
at the boundaries. The inside of the dis-
location cells showed evidence of recovery
processes, which diminish the dislocation
density. As regards the Zr plate, its micro-
structure was dominated by irregular dis-
location arrangements and an occasional
presence of deformation twins. In the case
of the thin layer of melted zone (Fig. 10),
no significant changes were observed as re-
ferred to the case described previously, ex-
cept for the fact that the structure of steel
did not show any recovery effects.

Rys. 9. (a) Mikrostruktura obserwowana w skali transmisyjnej mikroskopii elektronowej pokazujaca wnetrze strefy
przetopienia (IMC) oraz warstw metali przy powierzchni polgczenia w platerze wytwarzanym przy predkosci detonacji
3500 m/s; (b) powigkszenie wnetrza strefy przetopien obrazujace formowanie si¢ obszaréw o charakterze amorficznym

i ultra-drobnokrystalicznym; (c) dyfrakcja (SAD) z obszaru strefy przetopienia dokumentujaca jej amorficzng nature

Fig. 9. TEM images presenting microstructure of an interfacial area of the clad produced with the detonation velocity of

3500 m/s: (a) of the joint area including the Zr layers, the melted zone and the carbon steel layer, (b) detail from (a)

showing the inside of the melted zone and the formation of amorphous and ultrafine-crystalline areas;
(c) SAD from the area of solidified liquid confirming its partly amorphous nature
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Rys. 10. (a) Mikrostruktura obserwowane w skali transmisyjnej mikroskopii elektronowej przedstawiajace formowanie
sie strefy przetopien (IMC) w platerze wytwarzanym przy predkosci detonacji 2200 m/s; (b) powiekszenie wnetrza strefy
przetopien obrazujace formowaniem si¢ obszaréw o charakterze amorficznym i ultra-drobnokrystalicznym; (c)
dyfrakcja (SAD) z obszaru strefy przetopienia potwierdzajaca pokazujaca jej amorficzng nature

Fig. 10. TEM images presenting microstructure of a weld penetration zone in a clad produced with the detonation velocity
of 2200 m/s: (a) of the joint area including the Zr, melted zone and carbon steel layer, (b) a detail from (a) showing
the inside of the melted zone and the formation areas amorphous and ultrafine-crystalline areas,

(c) SAD from the area of solidified liquid confirming its partly amorphous nature

3.5. Analiza zmian skadu chemicznego w nano-
skali

Analize zmian skfadu chemicznego we wne-
trzu strefy przetopien prowadzono z wykorzys-
taniem mikroskopu transmisyjnego ze zinteg-
rowanym systemem EDX w oparciu o ,linie
skanowania” (prostopadle do powierzchni po-
laczenia) oraz o analizy punktowe w selektyw-
nie wybranych miejscach. Rysunek 11a przed-
stawia obraz mikrostruktury uzyskany w trybie
skaningowym (HAADF/STEM), na ktérym zaz-
naczono miejsca pomiaréw koncentracji gtow-
nych pierwiastkéw, tj. Fe i Zr. Analiza pun-
ktowa uwidacznia ,niejednorodne” wymiesza-
nie obydwu pierwiastkow, w wiekszosci przy-
padkow bez widocznego zwigzku z odlegltoscia
od faczonych plyt. W strefie przetopien za-
obserwowano dominacje fazy o sktadzie che-
micznym zblizonym do ZrFe,. Jednakze, jak
pokazano to w tabeli 6, obserwowane sg takze
obszary charakteryzujace si¢ silnie odmiennym
sktadem chemicznym. W przypadku wystepo-
wania kilku warstewek strefy przetopien usy-

3.5. Chemical composition measured in nano-
scale

The measurements of the chemical compo-
sition inside the melted zone were performed
along the ‘scanning lines’ or at pre-determined
points in selectively chosen areas. Figure 1la
presents the image of the microstructure obtained
in the scanning-transmission mode (HAADF/STEM).
It carries also markings of the points, where the
concentrations of the dominating elements, that
is Fe and Zr, were measured with the use of
a TEM/EDX. This local chemical analysis indi-
cated a ‘non-uniform’ mixing of phases, having
no clear interrelation with the distance from the
joined plates. In that case, most of analyzed crys-
tallites had their chemical composition close to
that of the ZrFe, compound. However, on few
occasions significant fluctuations of the chemical
composition were also observed (Table 6). In the
presence of a few layers of melted zones located
in parallel to the plane of joining, a higher con-
centration of Zr in Fe was observed for the layers
situated in the vicinity of the Zr plate. On the other
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tuowanych réwnolegle do powierzchni rozdzia-
tu, w wigkszosci przypadkow, wigksza koncen-
tracje Zr obserwowano dla warstw usytuowa-
nych w poblizu ptyty Zr oraz zubozenie w po-
blizu plyty stalowej. Niejednorodnosci skladu
chemicznego obserwowane byly takze w obrebie
poszczegolnych warstewek.

hand there was a lower concentration of these
elements in the vicinity of the Fe plate. Non-
homogeneous distribution of the elements was
also observed within the particular layers. Similar
changes have been previously recorded for the
Cu/Al system [4].

My

DIS 1 iIJ 1 r5 EID 2|5
position (um)

Rys. 11. Zmiany skladu chemicznego w strefie polaczenia zmierzone w nanoskali: (a) obraz skaningowo-transmisyjny
(STEM/HAADF) mikrostruktury warstwy przetopionej (IMC) oraz obszaréw taczonych blach bezposrednio
przylegajacych do granicy rozdziatu (sklad chemiczny zmierzony w punktach 1-5 podano w tabeli 6), (b) zmiany
skladu chemicznego przy przejsciu poprzez strefe przetopien wzdtuz ,linii skanowania” zaznaczonej na (a)

Fig. 11. STEM images presenting microstructure of: (a) the melted zone and the areas of the joined metal sheets which
directly adhere to the interface (chemical composition measured in points 1-5 marked on (a) included
in table 6), (b) chemical composition changes at the crossing point through the weld
penetration zone along the ‘scanning’ line marked on (a)

Tab. 6. Zmiana skladu chemicznego zmierzona w punktach pokazanych na rys. 11a
(analizowano zawarto$¢ Fe i Zr w %at., pomiary TEM/EDX)
Tab. 6. The chemical composition measured in the points shown in Fig. 11a.
(content of Fe and Zr analyzed in %at., TEM/EDX measurements)

Nr punktu
_ 1 2 3 4 5
No. of point
Zr (at.%) 99.57 69.43 65.71 66.18 99.88
Fe (at.%) 0.43 30.57 34.29 33.82 0.12

Wyniki pokazane na rys. 11b przedstawiaja
zmiane¢ koncentracji (w %at.) obydwu pierwias-
tkow w ,funkcji” polozenia wigzki, dla ,linii
skanowania” poprowadzonej poprzez strefe prze-
topien. Pomimo wystepowania fluktuacji kon-
centracji Zr i Fe (nawet na odleglosciach kilku-
dziesieciu nanometrow) sklad chemiczny w ob-
szarze strefy przetopien zblizony byl do ZrFe,
(tab. 6).

The results shown in Fig. 11b present the
concentration of both elements (in %at.) for the
scanning line’ which runs across the melted
zone. Despite the fluctuations in the Zr and Fe
concentration (even at the distances of a few
tens or hundreds of nanometers) the chemical
composition of the melted zone was similar and
‘close’ to ZrFe2 (Tab. 6).
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4. PODSUMOWANIE

W pracy badano zmiany wystepujace w stre-
fie polaczenia dwuwarstwowych ukladow blach
ze stali P355NL2 (plyta bazowa) oraz stopu Zr700
(plyta lotna) spajanych z wykorzystaniem ener-
gii wybuchu. Z punktu widzenia wymagan sto-
sownych obecnie norm, wszystkie badane ukfady
warstwowe charakteryzowaly si¢ zadawalajagcymi
wlasno$ciami wytrzymatosciowymi dla takich po-
taczen. Gléwna uwage skoncentrowano na ana-
lizie wplywu predkosci detonacji na zmiany umoc-
nienia w taczonych ptytach w poblizu powierz-
chni pofaczenia.

Dla wybranych przypadkow plateréw ana-
lizowano takze zmiany mikrostruktury oraz
zmiany skladu chemicznego w strefie przeto-
pien. Stwierdzono, ze ze wzrostem predkosci
detonacji wzrastaly parametry opisujace ,falo-
wanie” powierzchni polaczenia, tj. okres i am-
plituda fali, oraz silnie zwigkszala si¢ powierz-
chnia zajmowana przez strefy przetopien (wzrost
wspolczynnika RGP). Proces spajania prowa-
dzit do miejscowego nadtopienia faczonych
metali, co z kolei powodowalo zarodkowanie
w strefie przetopien faz o duzej twardosci.
Whetrze strefy przetopien ztozone jest z mie-
szaniny faz ultra drobnokrystalicznych i amor-
ficznych, a ich sklad chemiczny najczesciej zbli-
zony byl do ZrFe,. Wzrost wartos$ci wspol-
czynnika RGP, zwigzany ze zwickszong iloscia
»grubych” stref przetopien implikowal obni-
zenie wlasnosci wytrzymatosciowych plateru.

Lokalny wzrost temperatury, prowadzacy
do uformowania sie ,,grubych” stref przetopien
powodowat takze silne efekty ,,zdrowieniowe”
w mikrostrukturze taczonych metali w wars-
twach umiejscowionych przy powierzchni po-
faczenia prowadzace do obnizenia twardosci.
Efekt zmiekczenia byl tym silniejszy, im wiek-
sza objetos¢ faczonych metali ulegla przeto-
pieniu.

W strefach bezposrednio przylegajacych
do plaszczyzny rozdziatu plyt wystepuje silne
rozdrobnienie mikrostruktury. Efekt ten wy-
razniej zaznaczony byt w stali, gdzie obserwo-
wano znacznie grubsza warstwe o ultra drob-
nym ziarnie. Szczegélnie uprzywilejowanymi
miejscami pojawienia si¢ strefy drobnokrysta-
licznej byly grzbiety fali.

4. SUMMARY

The work examined the changes which take
place near-the-interface between two-layered clad
made of the P355NL2 steel (base plate) and the
Zr700 alloy (flyer plate) welded with the use of
the energy of explosion. The analysis covered the
effect of the detonation velocity on the strain har-
dening of particular layers of the clad, as well as
the microstructural and the chemical compo-
sition changes. As far as the requirements of the
proper norm derived for such joints are concer-
ned, all the examined laminar systems presented
‘satisfactory’ strength properties.

The changes in the microstructure, chemical
composition and phase composition as well as
in the strain hardening of particular layers were
examined on the samples in the state ‘after weld-
ing’. It was stated that together with the increase
of the detonation velocity (energy of explosion),
the parameters describing the wave (period and
amplitude) also increased. Simultaneously, there
was a strong increase of the interface area ratio
occupied by the melted zones (increase of the
RGP coefficient). In the performed analysis, the
key issues are the transformations caused by the
‘dynamic’ temperature changes. The process of
welding leads to a cyclic, local melting of the
joined metals, which next causes the formation
of amorphous/ultra fine crystalline pockets.

The local temperature increase also ‘gene-
rated’ structural changes in the microstructure
of the joined plates, in the near-the-interface
layers. It causes relatively strong ‘recovery’ effects
in the ‘microstructure’ of the layers at the joint
surface. Additionally, they are the more extensive,
the higher the volume of the melted zone.

The microstructure of the inside of the mel-
ted zones was characterized by the mixture of
ultrafine-crystalline and amorphous phases. Their
chemical composition was similar and close to
that of ZrFe.. In the areas directly adhering to
the interface, both in steel and the Zr700 alloy,
a strong refinement of the structure was obser-
ved. However, a much thicker layer of an ultra-
fine-grained area was observed in the former.
The most privileged locations with the presence of
the fine-grained area were the crests of the wave.

The tests performed in the nano-scale backed
with the use of TEM microstructure examinations
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W ,,poprawnie” wykonanym platerze, po-
miedzy faczonymi plytami zawsze wystepuje
strefa (warstwa) przetopiona, ktéra ,skleja”
laczone metale. Prowadzi to do wniosku, ze
strefa przetopien moze przybiera¢ forme zardéw-
no pojedynczych izolowanych inkluzji o wiel-
kodci silnie uzaleznionej od zastosowanych techno-
logicznych parametrow procesu spajania, jak
i wystepowac w postaci cienkiej ,,warstwy ciaglej”.

W ocenie autoréw, obecnos¢ ,,ciaglej wars-
twy przetopienia” pomiedzy laczonymi blacha-
mi jest kluczowa dla osiggniecia wymaganych
parametrow wytrzymalo$ciowych plateru. Wars-
twa ta, o grubosci mierzonej w dziesigtkach nano-
metréw dobrze ,spaja” laczone blachy, a jej
wnetrze nie zawiera peknieé.
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made it possible to draw an important conclusion
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occurrence of a ‘good’ quality joint. Namely, it was
observed that, in the ‘properly’ produced clad,
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In the opinion of the Authors, the presence
of a thin continuous layer between the joined
metal sheets is the key to achieving the required
strength parameters of the joint. This layer (with
no cracks inside it), of the thickness measured in
tens of nanometers, ‘welds’ the joined metal sheets.
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