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Wytwarzanie materiałów nanokrystalicznych 

metodą wyciskania hydrostatycznego  
 

Fabrication of nanocrystalline materials  

by hydrostatic extrusion 
 

Streszczenie 
W pracy badano moŜliwość kształtowania struktury nanometrycznej metodą wyciskania hydrostatycznego  

w materiałach metalicznych. Wykazano, Ŝe wyciskanie hydrostatyczne jest skuteczną metodą rozdrobnienia 

ziarna i swoją efektywnością nie odbiega od innych metod duŜego odkształcenia plastycznego. W aluminium 

1050 uzyskano mikrostrukturę o średniej średnicy ziaren 500 nm, natomiast w stopach 2017 i 7475 około 90 nm. 

Dodatkową zaletą tej metody jest półciągły charakter i moŜliwość otrzymywania wyrobów o duŜej objętości,  

co stwarza szansę na jej przemysłowe wykorzystanie. 

 

Abstract 
The possibilities of fabrication of nanocrystalline metallic materials via hydrostatic extrusion have been investi-

gated. A significant grain refinement has been obtained which is similar to other severe plastic deformation 

methods. In aluminium 1050, the average equivalent diameter of grains amounts to 500 nm, whereas in 2017 

and 7475 aluminium alloys it is equal to 90 nm. An additional advantage of hydrostatic extrusion is its semi-

continuous character and the possibility to obtain large volumes of deformed materials which may allow their 

industrial applications. 
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1. WPROWADZENIE 
 

 Materiały o strukturze nanokrystalicznej, 

tzw. nanomateriały stały się w ostatnich latach 

obiektem zainteresowania licznych ośrodków 

naukowych. Zainteresowanie to wynika z fak-

tu, Ŝe charakteryzują się one bardzo wysokimi 

właściwościami wytrzymałościowymi. Pomi-

mo Ŝe brak jest jednej ogólnie akceptowanej 

definicji nanomateriałów, to jednak dość po-

wszechnie przyjmuje się, Ŝe materiał nanokry-

staliczny zbudowany jest z elementów (krysta-

litów, ziaren, bloków warstw, włókien itp.), 

których rozmiar nie przekracza 100 nm przy-

najmniej w jednym kierunku [1]. Definicja ta 

obejmuje więc zarówno materiały składające 

się z równoosiowych ziaren, jaki i materiały 

warstwowe oraz włókniste. 

 Wzrost zainteresowania materiałami nano-

krystalicznymi doprowadził takŜe do postępu 

w zakresie metod ich otrzymywania. Wśród 

nich waŜną rolę odgrywają metody wykorzy-

stujące duŜe odkształcenie plastyczne, np. 

ECAP (equal channel angular pressing), HPT 

(high pressure torsion), CEC (cyclic extrusion 

compression), ARB (accumulative roll bond-

ing). W odróŜnieniu od konwencjonalnych 

metod obróbki plastycznej, np. walcowania na 

zimno (cold rolling – CR), które wykorzystuje 

się do jednoczesnej zmiany formy i mikro-

struktury obrabianych materiałów, metody du-

Ŝego odkształcenia plastycznego stosuje się 
przede wszystkim w celu rozdrobnienia ziaren, 

a ich skuteczność w tym zakresie została udo-

wodniona dla licznych materiałów na bazie 

aluminium [2], miedzi [3], tytanu [4] i Ŝelaza 

[5].  
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 Wśród czynników ograniczających moŜli-
wości przemysłowego zastosowania tych me-

tod wymienić naleŜy: niezadowalającą jedno-

rodność wytwarzanych materiałów, duŜe straty 

materiałowe oraz małą wydajność procesów 

duŜego odkształcenia plastycznego. 

 Wspomniane niedogodności zachęcają do 

dalszych prac nad rozwojem metod duŜego 

odkształcenia plastycznego oraz do poszuki-

wania nowych metod kształtowania materiałów 

w zakresie niekonwencjonalnie duŜych od-

kształceń plastycznych. Z tego względu na 

Wydziale InŜynierii Materiałowej we współ-

pracy z Instytutem Wysokich Ciśnień PAN 

podjęto zagadnienie wykorzystania wyciskania 

hydrostatycznego do kształtowania struktury 

nanokrystalicznej materiałów metalicznych. 

 

 

2. KSZTAŁTOWANIE MIKROSTRUK-

TURY METALI METODAMI DUśEGO 

ODKSZTAŁCENIA PLASTYCZNEGO 

 
 Mikrostruktura materiałów otrzymywa-

nych metodami duŜego odkształcenia plastycz-

nego zaleŜy od następujących czynników zwią-
zanych z procesem odkształcenia: (1) wartości 

odkształcenia skumulowanego, ε, (2) szybkości 

odkształcenia, dε/dt, (3) odwracalności od-

kształcenia oraz (4) temperatury, T i (5) wzro-

stu temperatury, ∆T. 

 Większość metod duŜego odkształcenia 

plastycznego pozwala na stosowanie nieskoń-
czenie duŜych odkształceń. W przypadku wy-

ciskania hydrostatycznego ograniczeniem jest 

jednak końcowy wymiar wyrobu. Wartość od-

kształcenia skumulowanego decyduje o ilości 

generowanych defektów, które wraz ze wzro-

stem odkształcenia zmieniają swoje rozmiesz-

czenie, prowadząc do tworzenia struktury  

ultradrobnoziarnistej i/lub nanokrystalicznej. 

Pomimo Ŝe brak jest jednej spójnej teorii roz-

drobnienia ziarna, to dość powszechnie przyj-

muje się, Ŝe następuje ono w wyniku fragmen-

tacji struktury dyslokacyjnej [6], lub ciągłej 

rekrystalizacji dynamicznej [7], lub przecinania 

pasm ścinania [8]. NiezaleŜnie od przyjętej 

koncepcji, końcowa wielkość ziarna nie moŜe 

być mniejsza niŜ wymiar charakterystyczny dla 

struktury dyslokacyjnej (np. średnica komórek, 

odległość pomiędzy ścianami dyslokacyjnymi 

lub szerokość pasm ścinania). Oznacza to, Ŝe 

zazwyczaj w materiałach wytwarza się stan 

równowagi pomiędzy ilością defektów gene-

rowanych i anihilowanych, co prowadzi  

w konsekwencji do stabilizacji wielkości ziar-

na. Tak więc moŜliwość stosowania nieskoń-
czenie duŜych wartości odkształcenia nie jest 

warunkiem koniecznym rozdrobnienia ziaren. 

 Metody duŜego odkształcenia plastyczne-

go charakteryzują się zróŜnicowanymi warto-

ściami szybkości odkształcenia: od 10
-3 

do  

10
4
 s

-1
. Na tym tle metoda wyciskania hydro-

statycznego wyróŜnia się bardzo duŜą szybko-

ścią odkształcenia. DuŜe szybkości odkształce-

nia sprzyjają akumulacji defektów, a więc  

w konsekwencji spodziewać się moŜna, Ŝe 

sprzyjać będą rozdrobnieniu ziarna. Z drugiej 

strony szybkość odkształcenia wpływa na efekt 

cieplny procesu, który jest kolejnym waŜnym 

czynnikiem wpływającym na kształtowanie 

mikrostruktury podczas duŜego odkształcenia 

plastycznego. Dla małych szybkości, odkształ-

cenie zachodzi w sposób izotermiczny, nato-

miast dla duŜych szybkości w sposób adiaba-

tyczny, a praca odkształcenia jest w przewaŜa-

jącej części zamieniana na ciepło. Ciepło gene-

rowane w materiale moŜe z kolei wywoływać 
aktywowane cieplnie zjawiska zdrowienia, 

rekrystalizacji dynamicznej i/lub post-

dynamicznej. W tym sensie moŜe ułatwiać 
kształtowanie równoosiowej mikrostruktury  

o duŜym udziale granic szerokokątowych. Pro-

blemem zazwyczaj jest niedopuszczenie do 

nadmiernego rozrostu ziarna. Jednak duŜe 

szybkości odkształcenia stwarzają moŜliwości 

ograniczenia tych procesów, szczególnie  

w przypadku chłodzenia kształtowanego pro-

duktu. 

 Zagadnienie wpływu charakteru odkształ-

cenia na proces rozdrobnienia ziarna naleŜy 

rozpatrywać z punktu widzenia cykliczności  

i odwracalności odkształceń. Cykliczne, od-

wracalne odkształcenie zachodzące wzdłuŜ 
tych samych płaszczyzn poślizgu opóźnia 

przegrupowanie dyslokacji, a w konsekwencji 

rozdrobnienie ziarna [9]. Oznacza to, Ŝe meto-

dy oferujące moŜliwość odkształcania monoto-

nicznego będą korzystniejsze z punktu widze-

nia rozdrobnienia ziaren.  

 Przeprowadzona analiza pozwala przy-

puszczać, Ŝe charakterystyczne cechy procesu 
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wyciskania hydrostatycznego pozwolą osią-
gnąć podobne efekty mikrostrukturalne dla 

mniejszych wartości odkształcenia, jak w przy-

padku innych metod w zakresie znacznie więk-

szych wartości odkształcenia plastycznego. 

 

 

3. ROZDROBNIENIE ZIAREN METODĄ 

WYCISKANIA HYDROSTATYCZNEGO 

 
 Na rys. 1 pokazano mikrostrukturę alumi-

nium 1050 po wyciskaniu hydrostatycznym  

z całkowitą redukcją przekroju 44,8, co odpo-

wiada odkształceniu rzeczywistemu 3,79. Ob-

serwacje na przekroju poprzecznym pozwoliły 

stwierdzić, Ŝe złoŜona jest ona z dobrze wy-

kształconych, małych, równoosiowych ziaren  

o średniej średnicy równowaŜnej 600 nm. Ob-

serwacje przeprowadzone na przekroju 

wzdłuŜnym (rys. 1b) ujawniły ziarna o kształ-

cie wydłuŜonym zgodnie z kierunkiem wyci-

skania i średniej średnicy równowaŜnej  

680 nm. 

a) 

 
b) 

 

Rys. 1. Mikrostruktura aluminium 1050 po wyciskaniu hydro-

statycznym: (a) przekrój poprzeczny, (b) przekrój wzdłuŜny 

Fig. 1. Microstructure of aluminium 1050 processed  

by hydrostatic extrusion: (a) transverse section,  

(b) longitudinal section 

Drugim waŜnym parametrem mikrostruk-

tury kształtowanej metodami duŜego odkształ-

cenia plastycznego jest udział szerokokąto-

wych granic ziaren w populacji wszystkich 

granic. Granice szerokokątowe definiowane są 
jako granice charakteryzujące się wartością 
kąta dezorientacji powyŜej 15

o
. Rys. 2 przed-

stawia mikrostrukturę aluminium 1050 po wy-

ciskaniu hydrostatycznym z zaznaczonymi 

wartościami kątów dezorientacji poszczegól-

nych ziaren oraz rozkład wartości kątów dez-

orientacji granic ziaren. NaleŜy zaznaczyć, Ŝe 

granice szerokokątowe stanowią w tym mate-

riale 60% wszystkich granic. 

a) 

 
b) 
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Rys. 2. Wartości kątów dezorientacji poszczególnych 

granic (a) oraz rozkład wartości kątów dezorientacji (b) 

w aluminium 1050 po wyciskaniu hydrostatycznym 

Fig. 2. Values of misorientation angles of individual 

grain boundaries (a) and misorientation angle  

distribution (b) in aluminium 1050 processed  

by hydrostatic extrusion 

 

 Przedstawione wyniki wskazują na duŜą 
skuteczność metody wyciskania hydrostatycz-

nego w zakresie rozdrobnienia ziaren. NaleŜy 

więc postawić pytanie o względną efektywność 
tej metody na tle innych metod duŜego od-

kształcenia plastycznego. Na rys. 3 przedsta-

wiono graficznie dane dotyczące wielkości 
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ziarna i udziału granic szerokokątowych  

w czystym aluminium poddanym duŜemu od-

kształceniu plastycznemu róŜnymi metodami. 

Analiza tych danych pozwala stwierdzić, Ŝe 

uzyskana w procesie wyciskania hydrostatycz-

nego mikrostruktura (średnia średnica ziaren  

i udział granic szerokokątowych) jest zbliŜona 

do średnich uzyskanych dla pozostałych metod 

duŜego odkształcenia plastycznego. Dla 

wszystkich metod średnie średnice ziaren 

mieszczą się w zakresie 0,3–1,5 µm, a udział 

granic szerokokątowych wynosi około 60-70%, 

natomiast dla wyciskania hydrostatycznego 

uzyskano odpowiednio 0,6 µm i 60%. NaleŜy 

ponadto podkreślić, Ŝe osiągnięto je w wyniku 

znacznie mniejszych wartości odkształcenia 

rzeczywistego, co pozwala traktować metodę 
wyciskania hydrostatycznego jako jedną  
z efektywniejszych metod rozdrobnienia ziarna 

w materiałach metalicznych. 
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Rys. 3. Wielkość ziarna i udział granic szerokokątowych 

w aluminium 1050 poddanym duŜemu odkształceniu 

plastycznemu róŜnymi metodami 

Fig. 3. Grain size and fraction of high angle grain 

boundaries in aluminium 1050 processed by various 

severe plastic deformation methods 

 

 

 Analiza danych dotyczących rozdrobnienia 

ziaren pozwala stwierdzić, Ŝe rozdrobnienie 

ziaren w czystym aluminium wydaje się być 
ograniczone. W przypadku wyciskania hydro-

statycznego przyczyną tego moŜe być efekt 

cieplny generowany podczas odkształcenia 

plastycznego z duŜymi szybkościami odkształ-

cenia. Przyrost temperatury podczas wyciska-

nia hydrostatycznego moŜna oszacować z na-

stępującej zaleŜności: 
 

QV = c ρ ∆T 

 

gdzie: 

QV  – ilość ciepła na jednostkę objętości, 

c    – ciepło właściwe (900 J/kg K dla czyste-

go aluminium), 

ρ   –  gęstość (2700 kg/m
3
 dla czystego alu-

minium), 

∆T  –  przyrost temperatury. 

  

 Zakładając, Ŝe cała praca odkształcenia 

jest całkowicie zamieniana na ciepło i znając 

wartość pracy odkształcenia, która co do war-

tości równa jest ciśnieniu wyciskania (dla alu-

minium 1050 wynosi ono 300 MPa), obliczo-

no, Ŝe przyrost temperatury moŜe osiągać war-

tość 123 K. Jest to wartość temperatury, która 

w czystym aluminium moŜe powodować zmia-

ny mikrostruktury na skutek procesów zdro-

wienia i rekrystalizacji post-dynamicznej. 

 Przedstawione rozwaŜania dowodzą, Ŝe ze 

względu na efekt cieplny procesu wyciskania 

hydrostatycznego moŜliwość rozdrobnienia 

ziarna czystego aluminium jest ograniczona.  

Z drugiej strony efekt cieplny zapewnia uzy-

skanie dobrze wykształconej ziarnistej mikro-

struktury wolnej od dyslokacji. Jednocześnie 

moŜna przypuszczać, Ŝe lepsze efekty z punktu 

widzenia rozdrobnienia ziarna moŜna uzyskać 
w materiałach bardziej odpornych na aktywo-

wane cieplnie procesy zdrowienia i rekrystali-

zacji, np. w stopach aluminium. Potwierdzają 
to badania wykonane dla stopów aluminium 

serii 2000 [10], 5000 [11], 6000 [12] i 7000 

[13]. Na rys. 4 przedstawiono mikrostruktury 

stopu 2017 i 7475 po wyciskaniu hydrostatycz-

nym (odkształcenie rzeczywiste 3,79). Cechą 
charakterystyczną tych mikrostruktur są rów-

noosiowe ziarna o średniej średnicy równo-

waŜnej około 90 nm. 

  

HE 
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a) 

         
b) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Rys. 4. Mikrostruktura stopu 2017 (a) i 7475 (b)  

po wyciskaniu hydrostatycznym 

Fig. 4. Microstructure of 2017 (a) and 7475 (b)  

aluminium alloys processed by hydrostatic extrusion 

 

 

4. WNIOSKI 
 

• Metoda wyciskania hydrostatycznego po-

zwala na skuteczne kształtowanie mikro-

struktury i właściwości stopów aluminium. 

• W przypadku czystego aluminium w wyni-

ku odkształcenia rzeczywistego ~4 moŜna 

rozdrobnić ziarna do wielkości około  

0,5 µm, a uzyskana ziarnista mikrostruktura 

charakteryzuje się 60% udziałem granic 

szerokokątowych. 

• Ograniczenie moŜliwości rozdrobnienia 

ziarna w czystym aluminium wynika z wa-

runków procesu wyciskania hydrostatycz-

nego (duŜa szybkość odkształcenia i wyni-

kający stąd efekt cieplny). 

• Rozdrobnienie ziarna jest znacznie bardziej 

efektywne w przypadku stopów aluminium 

serii 2000 i 7000, dla których moŜliwe jest 

uzyskanie średniej średnicy ziarna poniŜej 

100 nm. 
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