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Wytworzenie nanostrukturalnego niklu na drodze
multi-deformacji plastycznej z uzyciem technik
wyciskania hydrostatycznego i ECAP

Nanostructured nickel made by cumulative plastic deformation
involving hydrostatic extrusion and ECAP processes

Streszczenie

W pracy przedstawiono ewolucje mikrostruktury oraz wtasciwos$ci niklu w funkcji rosnacego odksztalcenia pla-
stycznego, generowanego poprzez procesy przeciskania przez zagigty kanal katowy (ECAP) i wyciskania hydro-
statycznego (HE) oraz kombinacj¢ tych proceséw. W wyniku badan otrzymano nanostrukturalny nikiel
o wielkosci ziarna 100 nm, i bardzo wysokiej wytrzymatosci (R0.2 = 1180 MPa) w kombinacji z relatywnie wy-
soka plastycznoscig na poziomie 11% wydtuzenia.

Abstract

The microstructure evolution and properties of nickel during increasing deformation by ECAP and HE and their
combination have been presented. As a result, the nanocrystalline nickel of 100 nm in grain size and high yield
strength YS = 1180 MPa with relatively high elongation 11% has been obtained.
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1. WSTEP

Procesy duzej deformacji plastycznej, me-
tali 1 stopéw (SPD) prowadza do wytwarzania
litych materiatéw o strukturze ultradrobnoziari-
stej badz nanokrystalicznej. Materiaty takie
charakteryzuja si¢ bardzo wysoka wytrzymato-
$cig oraz znacznie lepsza plastycznoscia w po-
rOwnaniu do materiatéw umacnianych w spo-
s6b konwencjonalny [1-3]. Jak wynika z da-
nych literaturowych istnieje wiele technik SPD,
jakkolwiek najpopularniejsze to HPT (wysoko-
ciSnieniowe Sciskanie ze skrgcaniem) oraz
ECAP (przeciskanie przez kanal katowy)

[1,2,4-7]. Ostatnio coraz wigcej prac nauko-
wych skupia si¢ na taczeniu technik SPD, co
pozwala na zwigkszenie stopnia deformacji
oraz zmiang drogi deformacji materiatéw [2,8]
oraz w konsekwencji pozwala otrzyma¢ mate-
riaty o bardziej rozdrobnionej strukturze i wyz-
szych wlasciwosciach wytrzymatosciowych.
Autorzy niniejszej pracy zajmujg si¢ proce-
sem wyciskania hydrostatycznego (HE), sto-
sowanym z coraz wigkszym powodzeniem
w Polsce, do wytwarzania materialéw o struk-
turze nanokrystalicznej. Do tej pory, ta metoda
udato si¢ wygenerowac¢ nanostruktury w takich
materiatach jak tytan, duraluminium oraz zela-
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zo Armco [9-11]. Proces wyciskania hydrosta-
tycznego, w odniesieniu do innych technik po-
siada znaczne zalety. Przede wszystkim jest to
technika stwarzajaca mozliwos¢ wytwarzania
litych gotowych poétproduktéw o zadanym
ksztatcie (przekroju), w duzej objgtosci 1 wia-
sciwosciach poréwnywalnych do materialéw
otrzymywanych innymi technikami SPD.
Na tym tle metoda HPT mimo duzych stopni
deformacji, ogranicza si¢ do wytwarzania pro-
bek w ksztalcie cienkich dyskéw o matej $red-
nicy. Technika ECAP takze nie stwarza duzych
mozliwosci wytwarzania okre§lonych ksztat-
tow. Zaréwno technika HPT jak 1 ECAP oraz
ich kombinacja byta juz stosowana do defor-
macji niklu. Polaczenie tych technik pozwolito
wytworzy¢ nikiel o drobnym ziarnie i wyso-
kich parametrach wytrzymatosciowych [2,6,8].
Jednakze zastosowanie procesu HPT uniemoz-
liwia, za wzgledu na koncowy ksztalt probek,
odksztatcenie innym procesem SPD.

Celem pracy jest pokazanie, ze zastosowa-
nie kombinacji ECAP i HE pozwoli uzyskaé
materiat o wysokich wtasciwosciach, w duzej
obje¢tosci. Ponadto kombinacja takich proce-
sOw pozwala na kilkukrotng zmiang drogi od-
ksztalcenia. W pracy przedstawiono ewolucj¢
mikrostruktury 1 wlasciwosci niklu w funkcji
rosnacego stopnia odksztatcenia, poprzez od-
powiednie kombinacje proceséw ECAP 1 HE.
Nikiel jest materiatem, ktéry moze by¢ zasto-
sowany w mikrouktadach mechanicznych
(micro-electro-mechanical systems - MEMS)
[8, 12-13] . Obecnie stosowany nikiel, uzy-
skany na drodze elektrodepozycji cechuje
znacznie wigksza kruchos$¢ i niejednorodnosé
mikrostruktury zwigzana z bardzo matymi
wymiarami elementéw (rzedu um), o struktu-
rze grubokrystalicznej [8].

2. BADANIA I TECHNIKI BADAWCZE

Do badan uzyto niklu o czystosci 99.98%
(Goodfellows). Zastosowane procesy SPD
oraz ich kombinacje przedstawiono w tablicy
1. Proces wyciskania hydrostatycznego pro-
wadzony byl w sposéb kumulacyjny (w kaz-
dym przypadku) az do osiagnigcia koncowe;j
srednicy 3 mm, przy dlugosci produktu
350 mm. Proces ECAP przeprowadzony byt

przy uzyciu matrycy 90°. Prébka pomigdzy
kolejnymi przeciskaniami obracana byta o 90°
wokot wlasnej osi. Zakres szybkosci deforma-
cji w procesie HE wynosit 9.6 s - 3.5x10%s™",
podczas gdy w metodzie ECAP wartos¢ ta by-
ta o dwa rzedy wielkoSci mniejsza. Mikro-
struktura w stanie wyjsciowym byta obserwo-
wana na mikroskopie S§wietlnym. Mikrostruk-
tury po procesie deformacji plastycznej ob-
serwowano dodatkowo na transmisyjnym mi-
kroskopie elektronowym. Parametry wytrzy-
matosciowe takie jak granica plastycznosci,
wytrzymato$¢ na rozciaganie czy wydluzenie
wyznaczone byly w testach rozciaganie pro-
wadzonych w temperaturze pokojowej z pred-
koscia 2x107 s,

Tablica 1. Schemat przeprowadzonych badan
Table 1. The deformation path layout

Technika SPD Sumar}’:zl:cez;il:tzéalcenie
HE 46
ECAP 8
ECAP+HE 112
HE+ECAP+HE 12.3

3. WYNIKI BADAN
A. Ewolucja mikrostruktury

Nikiel uzyty w badaniach charakteryzowat
si¢ w stanie wyjSciowym jednorodna struktura
o sredniej wielkosci ziarna 47 um (SD 17) -
rys. la. Po procesie wyciskania hydrostatycz-
nego mikrostruktura charakteryzuje si¢ bardzo
duzym stopniem niejednorodnosci (rys 1b).
W obszarach pierwotnych ziaren, utworzona
zostala struktura dyslokacyjna w postaci sub-
ziaren o waskim kacie dezorientacji granic.
Wielko$¢ subziaren wynosi okoto 200 nm.
W materiale stwierdzono takze obecnos$¢ ziaren
o $redniej wielkosci 350 nm. Tego typu niejed-
norodno$¢ zwigzana jest ze zbyt matym od-
ksztalceniem (4.6) skumulowanym w niklu.
Zwigkszenie stopnia odksztalcenia (8), poprzez
zastosowanie techniki ECAP, pozwolito uzy-
ska¢ bardziej rozdrobniona strukturg (rys Ic).
Srednia wielko§¢ ziarna wynosita okoto
300 nm.
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Rys. 1. Mikrostruktury badanych prébek a) stan wyjsciowy, b) po procesie HE, c¢) po procesie ECAP, d) po kombinacji
ECAP + HE, e),f) po kombinacji HE + ECAP + HE, odpowiednio przekrdj poprzeczny i wzdhuzny

Fig. 1. Microstructure of nickel a) initial state, b) after HE, c) after ECAP, d) after the sequence of ECAP+HE,
e).f) after the sequence of HE+ ECAP+HE, the transverse and longitudinal sections, respectively

Nie zaobserwowano ziaren pierwotnych, jed-
nakze widoczna byla znaczna niejednorodno$¢
w wielkosci obserwowanych ziaren. Gwat-
towne rozdrobnienie i ujednorodnienie mikro-
struktury uzyskano poprzez kombinacj¢ proce-
sow ECAP i HE z tacznym odksztatceniem
sumarycznym 11.2 (rys. 1d). Srednia wielko$¢
ziarna wynosita 160 nm (SD = 50). Charakter
uzyskanych obrazéw dyfrakcyjnych wskazuje
na przewag¢ ziaren o granicach szerokokato-
wych. O jednorodnym charakterze mikrostruk-
tury Swiadczy waskie spektrum rozktadu wiel-
kosci ziaren. Gwaltowna zmiana charakteru
mikrostruktury wynika z dwéch przyczyn. Po
pierwsze, ze zwigkszenia stopnia deformacji
(4.6> 11.3). Po drugie, zmiany drogi odksztat-
cenia. W procesie ECAP wystgpuje czyste Sci-
nanie, za§ w procesie hydroekstruzji wytwarza
si¢ podczas deformacji trjosiowy stan napre-
zen rozciagajaco-sciskajacych.

O ECAP+HE (11.2)
HE+ECAP+HE (12.3)

50 100 150 200 250 300 350
deq [nm]
Rys. 2. Rozklad wielkosci ziaren po kombinacjach
proceséw ECAP i HE
Fig. 2. The grain size distribution after combination
of ECAP and HE

Zastosowanie kombinacji HE+ECAP+HE
z kumulacyjnym odksztalceniem sumarycznym
12.3, pozwolito uzyska¢ struktur¢ o jeszcze
wigkszym rozdrobnieniu i wigkszej jednorod-
nosci (rys. le). Srednia wielko$é ziarna wyno-
sifa 100 nm przy odchyleniu standardowym 40.
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Na wykresie rozktadu wielkosci ziaren (rys. 2)
zaobserwowa¢ mozna wyrazne przesunigcie
ziaren w stron¢ mniejszych  wielkosci,
w poroéwnaniu do kombinacji ECAP+HE. Do-
datkowo dla stanu po kombinacji HE+ECAP
+HE, przeprowadzono obserwacje przekrojow
wzdtuznych prébek. Mikrostruktura na prze-
krojach wzdtuznych wykazuje wyrazng pa-
smowos$¢. Grubos¢ obserwowanych pasm od-
powiada Sredniej wielkos$ci ziarna na przekroju
poprzecznym i wynosi okoto 100 nm. Uzyska-
no zatem jednorodny material nanokrystaliczny
o dwuwymiarowym charakterze struktury.

B. Ewolucja wtasciwosci mechanicznych

Charakterystyka wytrzymatosciowa dla
wszystkich stanéw po procesach SPD zostata
wyznaczona w standardowych testach statycz-
nego rozciagania. Uzyskane wyniki przedsta-
wiono w tablicy 2. Obserwuje sig, wraz ze
zmiang stopnia odksztalcenia, wyrazny wzrost
parametréw  wytrzymatosciowych. Wyjatek
stanowi proces ECAP, gdzie mimo blisko dwu-
krotnie wyzszego odksztalcenia (w poréwnaniu
do czystego HE) obserwujemy nizsze wartosci
granicy plastycznos$ci i wytrzymatosci.

Tablica 2. Wtasciwos$ci mechaniczne niklu po badanych
technikach deformacji w odniesieniu do stanu
wyjSciowego
Table 2. Mechanical proprieties of nickel at initial state
and after the various deformation path

Stan O?;Zigai_ [ﬁgla] [ﬁ/{%ﬁ] [(;0]
Wyjéciowy 0 320 | 270 | 38
HE 4.6 946 926 15.0
ECAP 8 780 630 20
ECAP+HE 112 | 1200 | 1120 | 95
HE+ECAP+HE 123 | 1255 | 1180 | 11

wigksza w odniesieniu do procesu ECAP. Oba
czynniki maja istotny wplyw na strukturg
otrzymywanych  materialtéw.  Gwattowny
wzrost wytrzymatosci obserwujemy po pota-
czeniu technik ECAP+HE. W tym przypadku
wzrost granicy plastycznosci wynosi ~320%.
Potaczenie technik HE+ECAP+HE prowadzi
do nieznacznego dalszego wzrostu parametrow
wytrzymatosciowych. Mimo bardzo wysokiej
granicy plastycznosci badany material charak-
teryzuje si¢ wciaz relatywnie duzym zapasem
plastycznosci. W koncowej probce po defor-
macji z odksztatceniem 12.3 wydluzenie jest na
poziomie 11%.

W tablicy 3 przedstawiono wtasciwosci
niklu, uzyskane na drodze innych technik de-
formacji oraz wtasciwosci nadstopu niklu
,INCONEL”. Na podstawie przeprowadzonego
przegladu literaturowego wida¢, ze proces wy-
ciskania hydrostatycznego w polaczeniu tech-
nika ECAP prowadzi do otrzymywania niklu
o wlasciwosciach poréwnywalnych, a nawet
nieznacznie wyzszych w odniesieniu do innych
stosowanych kombinacji SPD. Najwyzsza war-
to$¢ granicy plastycznosci wynosi 1200 MPa
po kombinacji ECAP+CR+HPT [8], ktorej
towarzyszy wydluzenie na poziomie 6%.
Po przeprowadzonej przez autoréw kombinacji
HE+ECAP+HE wydtuzenie jest blisko dwu-
krotnie wyzsze. Ponadto, uzyskany produkt
charakteryzuje si¢ znacznie wigksza objetoscia
w poréwnaniu do materialéw po procesach
HPT. Warto zwrdci¢ uwagg, ze uzyskany mate-
rial, czysty nanokrystaliczny nikiel, posiada
wtasciwosci na poziomie handlowego nadstopu
na osnowie niklu (INCONEL) [17].

Tablica 3. Zestawienie danych literaturowych niklu
po SPD, w poréwnaniu do wlasciwosci handlowego
nadstopu niklu INCONEL

Table 3. Literature data for nickel after various SPD
processes compared to commercial Inconel Ni-alloy

Podczas, gdy po wyciskaniu granica plastycz-
nosci wzrasta o 240%, po procesie ECAP zale-
dwie o 130%. Moze to by¢ spowodowane od-
mienng charakterystyka obu proceséw. Oprécz
podstawowej réznicy dotyczacej rozktadu na-
prezen podczas obu procesOw, istotna jest takze
szybko$¢ wyciskania, o dwa rzedy wielkosci

Rm RO.2 €
Stan [MPa] [MPa] (%]
ECAP+CR [8] 890 630 12
ECAP+CR+HPT [8] 1270 1200 6
HPT [2] 1100 - 11
LINCONEL” [17] 1280 993 19
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4. PODSUMOWANIE I WNIOSKI

Gwattowny wzrost wlasciwosci wytrzyma-
fosciowych w badanym materiale jest zwiazany
z silnym rozdrobnieniem mikrostruktury do
poziomu nanometrycznego. Najwyzsze wla-
$ciwo$ci mechaniczne otrzymano po kombina-
cji procesow HE+ECAP+HE (R0.2=1180
MPa, Rm = 1255 MPa), co wiazato si¢ z roz-
drobnieniem struktury poziomu 100 nm. Wy-
tworzony material charakteryzowat si¢ dwu-
wymiarowoscig struktury w postaci réwno-
osiowych nanokrystalicznych ziaren na prze-
kroju poprzecznym probki i wydtuzonych zia-
ren w postaci pasm o grubosci 100 nm na prze-
kroju wzdtuznym.

Cecha  charakterystyczna  materialéw
o strukturze nanokrystalicznej po procesach
SPD jest tez relatywnie wysoki zapas plastycz-
nosci. Po wyzej wymienionej kombinacji wy-
dtuzenie wynosito 11%. Zastosowanie procesu
wyciskania hydrostatatycznego indywidualnie,
mimo duzej niejednorodnosci mikrostruktury
doprowadzilo do otrzymania  materiatu
o znacznie wyzszych wtasciwosciach mecha-
nicznych w poréwnaniu do niklu po procesie
ECAP. Efektem badan jest technologia pozwa-
lajaca otrzymac¢ nanostrukturalny nikiel charak-
teryzujacy si¢ wlasciwosciami poréwnywal-
nymi z powszechnie stosowanymi technikami
SPD (HPT, ECAP), ale w znacznie wigkszej
objetosci. Materiat taki moze znalez¢ zastoso-
wanie w  mikrouktadach  mechanicznych
(MEMS).

Prace byly realizowane w ramach projektu ba-
dawczego Ministerstwa Nauki 1 Informatyzacji
nr 3 TOSA 062 29.

Materialy prezentowane byty na Seminarium
pt. ,,New materials for advanced applica-
tions”, 18-19.09.2006 r. Poznan-Wasowo.
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