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Streszczenie

Praca prezentuje wyniki badan warstwy wierzchniej powstatej w aluminium i jego stopach
wskutek tarcia §lizgowego, ale takze innych procesow modyfikujacych powierzchnig. Podj¢to
zupelie nowa tematyke stanowiaca udana probg zastosowania w tym celu technik anihilacji
pozytonow, ktore ze wzgledu na wyjatkowa czulo$¢, pozwalaja wyznaczy¢ profil defektow
w warstwie wierzchniej. Pomiary te skorelowano z badaniami przeprowadzonymi metodami
komplementarnymi stosowanymi standardowo w badaniach tribologicznych tj. pomiarem
profilu mikrotwardosci, obserwacjami za pomoca skaningowej mikroskopii elektronowej lub
dyfrakcja promieniowania X, takze w szczegdlnym przypadku z rozkltadem naprgzen
obliczonym teoretycznie.

Wykazano, ze spektroskopia anihilacji pozytonow jest skutecznym narzedziem do
profilowania warstwy wierzchniej powstalej w wyniku tarcia nawet w przypadku lekkich
metali 1 ich stopow, a takze kompozytow. Pozwolita ona okresli¢ catkowity zasigg takiej
warstwy, ktory ksztaltowal si¢ w zalezno$ci od badanego materialu i sposobu modyfikacji
powierzchni w granicach od 50 um do 450 um. Informacja ta wzbogacona jest o wskazanie
typu defektow, ktory dominuje w takiej warstwie. Zastosowanie wiazki powolnych
pozytonow do badania prébek czystego aluminium poddanych tarciu slizgowemu umozliwito
okreslenie koncentracj¢ defektow typu wakancji na glebokosci mniejszej niz 1 um oraz
skorelowanie jej z wielko$cia krystalitow, co pozwolito wyciagna¢ wnioski o procesie
zdrowienia w tej warstwie. Podj¢to takze proby zastosowania koincydencyjnej spektroskopii
poszerzenia dopplerowskiego do badan probek stopu i kompozytu na osnowie stopu
aluminium.

Ze wzgledu na interdyscyplinarny charakter praca zawiera réwniez przeglad podstawowych
zagadnieniach z dziedziny tribologii, metodach badania warstwy wierzchniej 1 technikach

eksperymentalnych spektroskopii anihilacji pozytonow.



Abstract

There are presented the results of the studies of the subsurface zone created in aluminium and
its alloys during sliding or other surface modification treatments. The application of the
positron annihilation techniques due to their high sensitivity to crystal lattice defects enabled
to determine defects profiles in the subsurface zone. The positron annihilation studies were
correlated with other conventional measurements applied in tribology, i.e. microhardness
measurements, scanning electron microscopy, X-ray diffraction and in a special case stress
distribution calculated theoretically.

It was shown that the positron annihilation spectroscopy is a useful tool for profiling of the
subsurface zone created during sliding even for light metals their alloys and composites. The
total range of the subsurface zone detected by the positron annihilation extends from 50 um to
450 um depending on the material studied and surface modification treatment. Additionally,
the type of the main defects can be determined. The studies of the pure aluminium samples
after dry sliding enabled to find the defect concentration of vacancy type in the depth less then
1 um and to correlate its value with the size of crystallites. It supports the conclusion on
recovery processes taking place in this layer. There was made the attempt to apply the
Doppler broadening coincidence spectroscopy to the studies of aluminium alloy and
composite.

In view of the interdisciplinary character the present thesis enclose also the review of the
basic issues of tribology, measurement methods applied to the subsurface zone studies and

positron annihilation experimental techniques.
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1 Wprowadzenie

Pierwsza praca dotyczaca zastosowania spektroskopii anihilacji pozytonéw do badania
defektow w warstwie wierzchniej materiatu poddanego tarciu $lizgowemu zostata
opublikowana w 1995 [1]. Dotyczyta ona glebokosciowego rozktadu defektow punktowych
powstajacych w procesie tarcia w probkach dobrze wygrzanej miedzi. Miedz zostata wybrana
jako przedmiot badan, gdyz jest to material modelowy, niewykazujacy przemian fazowych
dobrze przebadany réznymi metodami, w szczegdlnosci za pomoca technik spektroskopii
anihilacji pozytonow. Podjgcie i rozszerzenie tej tematyki na inne materiaty m.in. aluminium,
pozwolilo na wykorzystanie mozliwosci, jakie daje ta metoda badawcza i zwrdcenie uwagi
réwniez na obecno$¢ i rozktad defektow punktowych, w tym wakancji i skupisk wakancji, w
warstwie wierzchniej, zwlaszcza, ze czulo$¢ metody anihilacji pozytondw pozwala wykry¢
koncentracje wakancji na poziomie nawet 10”. Moze to rzucié¢ nowe $wiatlo na procesy tarcia
1 zuzycia.

Wydaje si¢ to interesujace nie tylko w kontek$cie badan warstwy wierzchniej
w probkach poddanych tarciu w warunkach makroskopowych, w ktérych odksztatcenie
plastyczne implikuje obecno$¢ roznego rodzaju defektow. W przypadku badan zjawiska tarcia
w nanoskali za pomoca mikroskopu sit atomowych przeprowadzanych w ultrawysokiej
prozni, kiedy obszar styku obejmuje mniej niz 20 atomow, taki styk, uwazany za catkowicie
bezzuzyciowy, charakteryzuje si¢ ogromnym naprezeniem $cinajacym, rzedu 10° N/m?
niezbednym do utrzymania §lizgania. Zjawiskiem tlumaczacym tak ogromne rozpraszanie
energii moze by¢ tworzenie defektow punktowych, w tym wakancji [2].

Nowoczesne techniki anihilacji  pozytonéw polegajace na  wykorzystaniu
skolimowanych monoenergetycznych wiazek powolnych pozytondéw, czy mikroskopia
pozytonowa, sa krokiem w kierunku uzyskiwania informacji z obszaré6w o coraz mniejszych
rozmiarach, w szczegdlnosci w poblizu powierzchni. W naszych badaniach za pomoca wiazki
powolnych pozytonow probek zlota, ktore zostaly potarte o siebie z niewielkim obciazeniem
wyznaczyli$émy koncentracje wakancji na gtebokosci do 350 nm, ktéra wynosita 2.3x107 [3].
Podobne badania wykonane dla miedzi poddanej tarciu $lizgowemu w obecnosci $rodka
smarnego wykazaty obecnos$¢ na powierzchni badanych probek warstwy [4], ktora moze miec

zwiazek z przenoszeniem materiatu probki.



Niniejsza praca prezentuje wyniki badan warstwy wierzchniej powstatej w aluminium
1 jego stopach wskutek tarcia slizgowego, ale takze innych proceséw modyfikujacych te
warstwg. Wybor stopow aluminium jako przedmiotu badan z uwzglednieniem roéwniez
kompozytéw na osnowie stopéw aluminium, zwiazany byt z szerokimi zastosowaniami
praktycznymi tych materiatow oraz z wktadem, jaki w ostatnich kilku latach spektroskopia
anihilacji pozytonow wniosta w zrozumienie pierwszych etapdw powszechnie stosowanego
procesu technologicznego utwardzania wydzieleniowego stopéw aluminium do przerdbki
plastycznej [5], [6].

Poniewaz badania, ktorych wyniki prezentowane sa w pracy maja charakter
interdyscyplinarny, pierwsza cz¢$¢ rozprawy ma charakter przegladowy. W zwarty sposéb
przybliza zagadnienia z zakresu tribologii dotyczace tarcia §lizgowego i zuzycia w oparciu
o najnowsza literaturg¢ z tej dziedziny. Omowione s3a rowniez wybrane metody badania
warstwy wierzchniej, ktére w znacznej mierze zostaly wykorzystane w tej pracy jako metody
komplementarne w stosunku do spektroskopii anihilacji pozytonéw w przeprowadzonych
badaniach. Rozdziat poswigcony samej spektroskopii anihilacji pozytonow zawiera opis
procesow, ktérym podlega pozyton w materii ze szczegdlnym uwzglednieniem wychwytu
pozytonow w  defektach struktury krystalicznej 1 technik eksperymentalnych
z uwzglednieniem wktadu w rozwoj tych technik, jaki zostal dokonany w wyniku prac
przeprowadzonych w Pracowni Anihilacji Pozytonow w IFJ PAN w Krakowie. Dotyczy to
w szczegblnos$ci aparatury do pomiaru profilu implantacji pozytondow, ktéora umozliwia
w sposOb catkowicie nieniszczacy pomiar profilu defektow. Zagadnienia zwigzane
z technikami eksperymentalnymi spektroskopii anihilacji pozytonéw zostaly potraktowane na
tyle szczegdlowo, aby czytelnik niemajacy na co dzien do czynienia z ta tematyka mogt
uzyska¢ podstawowe informacje na ten temat. Wszystkie prezentowane przyktadowe widma
zostaly zmierzone w Pracowni Anihilacji Pozytonow w IFJ PAN w Krakowie lub
w laboratoriach, z ktérymi prowadzona jest wspotpraca. Czg$¢ z nich np. widmo energetyczne
pozytonow emitowanych z powierzchni moderatora wolframowego lub profil implantacji
pozytondw uzyskanych ze zrodta **V otrzymanego w cyklotronie AIC-144 nie byly
dotychczas publikowane, a moga stanowi¢ punkt wyjscia do dalszych badan.

Glowna czes¢ pracy odzwierciedla starania autorki, aby zaprezentowaé w sposob jak
najbardziej pelny mozliwosci, jakie stwarza spektroskopia anihilacji pozytonéw w badaniach
materialéw, w tym przypadku metali i stopéw z wykorzystaniem wszystkich dostgpnych
obecnie technik anihilacji pozytonéw. Praca prezentuje wyniki pomiardw przeprowadzonych

za pomoca tzw. metod konwencjonalnych, czyli spektroskopii czasu zycia pozytondw



i spektroskopii poszerzenia dopplerowskiego. Wykorzystano réwniez wiazke powolnych
pozytonow 1 koincydencyjna spektroskopi¢ poszerzenia dopplerowskiego. Pozwolito to
przeprowadzi¢ badania warstwy wierzchniej w catym zakresie gigbokosci, ktora w przypadku
czystego aluminium poddanego tarciu moze sigga¢ nawet kilkuset mikrometréw, jak rowniez
zbada¢ warstwg przypowierzchniowa do glgbokosci kilku mikrometrow. Starano si¢ znalezé
zwiazek miedzy obrazem warstwy wierzchniej otrzymanym za pomoca spektroskopii

anihilacji pozytonow a innymi jej wlasno$ciami oraz zuzyciem.

Szczegodlowe cele pracy:

» Sprawdzenie, czy zmiany charakterystyk anihilacyjnych w aluminium i stopach tego
metalu moga stuzy¢ do okreslenia rodzaju i/lub zmian koncentracji defektow
w warstwie wierzchniej powstalych w procesie tarcia lub w wyniku innych
modyfikacji powierzchni probek.

» Przeprowadzenie pomiardéw anihilacji pozytonéw w warstwie wierzchniej nie tylko
dla uktadu modelowego, jakim jest pozbawione defektow, wygrzane aluminium
wysokiej czystosci, lecz przede wszystkim dla technicznych stopow tego metalu, ktore
maja zastosowania praktyczne, a ich skomplikowana mikrostruktura zwiazana
zaréwno ze sktadem chemicznym jak 1 procesem utwardzania wydzieleniowego moze
by¢ przeszkoda w interpretacji otrzymanych wynikow

» Poroéwnanie zalezno$ci odzwierciedlajacych profile defektow otrzymanych
w warstwie wierzchniej dla probek poddanych tarciu, $ciskaniu, piaskowaniu lub
weciskaniu kulistego wglebnika.

» Powiazanie otrzymanych zalezno$ci czasoéw zycia pozytondw lub warto$ci parametru
S z innymi wielko$ciami charakteryzujacymi warstwe wierzchnia standardowo
stosowanymi w tego typu badaniach, takimi jak mikrotwardos$¢, warto$¢ odksztalcenia
przy $cinaniu ponizej powierzchni lub wielkos$¢ krystalitéw otrzymana z pomiarow za
pomoca dyfrakcji promieniowania X, poréwnanie zobrazami przekrojow
poprzecznych warstwy wierzchniej otrzymanymi za pomoca skaningowej mikroskopii
elektronowej SEM lub warto$ciami naprgzen otrzymanymi w wyniku obliczen
teoretycznych.

» Zastosowanie bardziej zaawansowanych technik pomiarowych takich jak
koincydencyjna spektroskopia poszerzenia dopplerowskiego do badan prébek stopow

1 kompozytow na osnowie stopoéw aluminium poddanych tarciu i sprawdzenie, czy
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otrzymane wyniki pozwalaja uzyskaé bardziej szczegétowe informacje o otoczeniu
chemicznym miejsc, w ktorych anihiluja pozytony.

Przeprowadzenie badan najbardziej zewngtrznej warstwy (o do glebokosci kilku
mikrometréw) probek aluminium poddanych tarciu za pomoca wiazki powolnych
pozytonow 1 sprawdzenie, jakie informacje mozna uzyska¢ z tego typu badan

w odniesieniu do tego metalu.



2 Poczatki badan zjawiska tarcia

Tarcie potocznie rozumiane jest jako sila przeciwdziatajaca ruchowi, w szczegolnosci,
dotyczy to $lizgania wzgledem siebie powierzchni dwoéch ciat stykajacych sig¢ ze soba.
Towarzyszylo cztowiekowi od zarania dziejow, jest obecne zarowno w mikro jak i
makros$wiecie. Jest niezmiernie istotne, poniewaz zwigzane jest z mechanizmem rozpraszania
energii. Ma ogromne znaczenie w gospodarce, ktora opiera si¢ na wykorzystaniu maszyn i
urzadzen, gdzie zachodzi ruch i wspoéldziatanie réznych elementéw. Pomimo swojego
znaczenia, po kilku wiekach badan, ciagle brak jest kompletnego fizycznego wyjasnienia tego
zjawiska, w ktorym podstawowe sa dwa zagadnienia: sama natura sily tarcia i mechanizm
rozpraszania energii.

Pierwsze obserwacje dotyczace sity tarcia zostaly poczynione przez Leonarda da
Vinci. Nie uchodzi on jednak za ojca nauki o tarciu, poniewaz nie opublikowal wynikéw
swoich badan i pozostaly one nieznane az do XX w. Reguly te zostaly ponownie odkryte 1
opublikowane 150 lat po $mierci Leonarda da Vinci przez Guillaume Amontonsa [7].

Zjawisko tarcia podlega zatem nastgpujacym prawom:

1. Sila tarcia jest wprost proporcjonalna do obciazenia, czyli sity normalne;j (pierwsze

prawo Amontonsa, sformutowane takze przez Leonarda da Vinci, F = 4N , gdzie i

okresla wspotczynnik, ktory jest staly dla danej pary materialdbw w szerokim
zakresie warto$ci sily normalnej N, a ktory zostal nazwany wspolczynnikiem
tarcia).

2. Sita tarcia nie zalezy od nominalnej powierzchni styku (drugie prawo Amontonsa,
sformutowane takze przez Leonarda da Vinci).

3. Sita tarcia kinetycznego nie zalezy od predkosci (prawo Coulomba).

4. Sila tarcia kinetycznego jest mniejsza niz sila tarcia statycznego.

Podjeto wiele wysitkow zmierzajacych do wyjasnienia tych praw na poziomie bardziej
fundamentalnym. Badania rzeczywistych powierzchni sugeruja, Zze powierzchnia styku
mi¢dzy indywidualnymi mikronieréwnos$ciami ma $rednicg kilku mikrometrow, zatem
miliony atomow oddziatuja $lizgajac sie wzgledem siebie. Oczywiscie istotne jest, jak
zachowuja si¢ indywidualne atomy 1 do tego celu zastosowanie mikroskopu sit atomowych
jest niezastapione, ale réwnie istotne jest poznanie makroskopowej natury zjawiska tarcia,

a zrealizowanie tego celu poprzez scharakteryzowanie, jak miliony punktéw styku ewoluuja
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jako mikroskopowe chropowatosci §lizgajacych si¢ powierzchni wydaje si¢ niezmiernie

trudne.

12



3 Zjawisko tarcia

Tarcie jest zjawiskiem bardzo rozpowszechnionym w przyrodzie i niezwykle istotnym z
technicznego punktu widzenia. Jak wiele zjawisk ma nie tyko ogdlnie znany aspekt
negatywny zwiazany z oporami ruchu podczas $lizgania lub toczenia, ktorym probuje sie
przeciwdziata¢ smarujac wspoOlpracujace elementy, ale rowniez jest wykorzystywane np.
w uktadach hamulcowych.

W zwiazku z ogromna réznorodnoscia istnieje szereg klasyfikacji tego zjawiska. Ze
wzgledu na stan ruchu tarcie dzieli si¢ na statyczne, gdy przemieszczenie si¢ ciat wzgledem
siebie polega jedynie na wystgpowaniu czgsciowo odwracalnych przemieszczen w obszarze
zetknigcia (mikroposlizg) w przeciwienstwie do tarcia kinetycznego, dla ktérego
obserwowany jest poslizg w skali makroskopowej. Ze wzgledu na rodzaj ruchu wyroznia si¢
tarcie slizgowe 1 toczne. Wystgpowanie oporu w przypadku wzglednego przemieszczania si¢
dwoch lub wigcej ciat jest okreSlane jako tarcie zewngtrzne. Jezeli mamy do czynienia
z oporami ruchu elementéw tego samego ciata, ktéremu towarzyszy wydzielanie ciepta, jest

to tacie wewngtrzne lub lepkos¢ w przypadku ptynow.

A
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001
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hydrodynamiczne
]

5 10 20

liczba Herseya nv/p

Rys. 1 Zaleznos$¢ wspodtczynnika tarcia ¢ od bezwymiarowej wielkosci nv/p zwanej liczba
Herseya (77 wspotczynnik lepko$ci smaru wyrazony w [Pa-s], vilo$¢ obrotow na sekundg,
p cisnienie wyrazone w [Pa]) dla smarowanych tozysk §lizgowych [8].

Tarcie zewngtrzne suche zachodzi, gdy powierzchnie przemieszczajacych sig¢ ciat
statych stykaja si¢ bezposrednio. Tarcie plynne wystgpuje przy catkowitym przedzieleniu

powierzchni tracych si¢ ciat stalych warstwa $rodka smarnego. Tarcie graniczne jest
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przypadkiem tarcia zewngtrznego zachodzacego pomigdzy warstewkami $rodka smarnego
zaadsorbowanymi na powierzchniach cial statych. Warstewki te charakteryzuja sie
wlasno$ciami odmiennymi niz wlasnosci srodkow smarnych w calej objetosci. Jezeli warstwa
srodka smarnego nie rozdziela catkowicie tracych si¢ powierzchni oprécz tarcia ptynnego
w miejscach styku powierzchni, w ktéorych dochodzi do przerwania zaadsorbowane;j
warstewki $rodka smarnego, wystgpuje tarcie suche, na innych mikropowierzchniach styku
moze wystgpowac tarcie graniczne. Wystgpowanie rownoczesnie réznych rodzajow tarcia
okresla sig¢ jako tarcie mieszane.

Zachowanie wspolczynnika tarcia w przypadku smarowania obserwowane w praktyce

ilustruje tzw. krzywa Stribecka [8] (Rys. 1).

3.1 Tarcie slizgowe.

3.1.1 Teorie tarcia suchego.

Pomimo réznorodnych prob opisu zjawiska tarcia, zadna z istniejacych teorii nie jest
na tyle ogdlna, aby opisa¢ kazdy proces tarcia. Moga by¢ one stosowane przy okreslonych
warunkach tarcia: matych lub duzych obciazeniach i predkosciach, okreslonych rodzajach
materialéw implikujacych rodzaj styku: plastyczny lub sprezysty i okreslonej chropowatosci
powierzchni.

Umownie istniejace teorie tarcia suchego mozna podzieli¢ na cztery grupy wg [9]:

e teorie mechaniczne,

e teorie molekularne,

e teorie molekularno-mechaniczne,

e teorie energetyczne.

Weczesne proby opisu tarcia pochodzace z XVIII 1 XIX w. istot¢ tego zjawiska
przypisywaty chropowatos$ci i sczepianiu mikronierdwnosci powierzchni ciat §lizgajacych si¢
wzgledem siebie. Takie okreslenie zrodet oporu ruchu umiejscawiaja te modele w pierwszej
grupie teorii mechanicznych. Do tej grupy zalicza si¢ rowniez powstala znacznie pdzniej, bo
w potowie XX w., adhezyjna teorig tarcia Bowdena i Tabora [10], pomimo, Zze rozpatrywane
W niej opory tarcia wywotane sa oddziatywaniem molekularnym powierzchni. Podstawowa
idea tej teorii jest zatozenie, Ze rzeczywisty mikroskopowy obszar styku jest znacznie
mniejszy (czynnik rzedu 10 niz nominalna powierzchnia styku miedzy dwiema
powierzchniami. Teoria ta przypisuje tarcie tworzeniu, $cinaniu i1 rozrywaniu stykow

adhezyjnych migdzy mikronieréwno$ciami pary powierzchni w potaczeniu tarciowym
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wlaczajac w to deformacje plastyczna zachodzaca w wyniku bruzdowania jednej powierzchni
przez mikronierownos$ci drugiej. Jezeli pole rzeczywistej powierzchni styku, A, $rednio
pozostaje state a wszystkie polaczenia tarciowe maja taka sama wytrzymalo$¢ na $cinanie, S,
sita tarcia moze by¢ opisana wg Bowdena 1 Tabora nastgpujacym wzorem:
Equation Chapter (Next) Section 3

F=As+F, (3.1)

gdzie Fy jest skladowa sity tarcia spowodowana bruzdowaniem na ogoét przyjmujaca wartosci
znacznie mniejsze niz pierwszy czton w réwnaniu (3.1). Zaktadajac, ze obciazenie (sita
normalna) N jest przenoszone przez wszystkie potaczenia tarciowe, $redni nacisk w obszarze
potaczenia wynosi p = N/A. Zaniedbujac F, we wzorze (3.1) warto$§¢ wspotczynnika tarcia
jest zatem w przyblizeniu okreslona nastepujaco:

Rttt (32)
Jezeli nacisk w styku, p, nie zalezy od obciazenia, N, to speinione jest pierwsze prawo
Amontonsa. Zatem zeby ustali¢ zakres stosowania teorii Bowdena i Tabora nalezaloby
zbadaé, czy rzeczywiscie nacisk w calym obszarze styku nie zalezy od obciaZenia.
Eksperymentalne zbadanie tego zagadnienia jest trudne 1 ograniczone przez szereg
czynnikow. Natomiast opierajac si¢ na roznych modelach bazujacych na mechanice styku
[11] mozna oszacowad, ze dla styku miedzy dwiema kulami w przypadku idealnego
odksztalcenia sprezystego: A ~N", n=2/3, a w przypadku idealnego odksztalcenia
plastycznego: A ~N", n=1. Eksperymentalne badania styku dwoch kul wykazaly, ze
zalezno$¢ A ~N " mozna przyja¢ za ogdlna, a n dla pewnego rodzaju materialow takich jak
guma, drewno, plastik, jest blizsze 2/3, a dla materialéw kruchych jak szkto, diament so6l
kamienna jest bliskie jednos$ci [2].

Rzeczywiste powierzchnie nie sa jednak zbudowane z jednorodnych chropowatosci o
takich samych promieniach i1 wysokos$ciach. Zaréwno wysokosci jak 1 promienie
chropowato$ci powierzchni wykazuja rozrzut statystyczny. Pierwsza statystyczna teoria styku
szorstkich powierzchni zostata zaprezentowana przez Greenwooda i Williamsona [12] w 1966
roku. Nawet w przypadku odksztalcenia sprezystego stykajacych si¢ chropowatosci
powierzchni (dla pojedynczego styku A ~ N**) dla rozktadu pojawia sie zalezno$é liniowa.
Wynika to z faktu, ze przy wzroScie obciazenia, wzrasta nie tylko rozmiar pojedynczego
obszaru styku, ale takze liczba stykajacych si¢ chropowatosci. Srednie pole powierzchni styku

pozostaje w ten sposob state tak jak i nacisk. Dokladna liniowa relacja (n=1) zostala
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otrzymana dla rozktadu wyktadniczego wysokosci chropowato$ci, przyblizona dla rozktadu
Gaussa. Model ten mozna rozszerzy¢ na geometri¢ fraktalna powierzchni otrzymujac
podobny wynik.

Wychodzac z liniowej relacji migdzy powierzchnia styku i obciazeniem mozna
powiazaé¢ wartos¢ wspdtczynnika tarcia (3.2) z wlasno$ciami materiatéw. Dla metali przy
odksztalceniu calkowicie plastycznym p=3Y, s=Y/2, gdzie Y jest wytrzymatoscia
plastyczna bardziej migkkiego metalu, wartoSci wspoOlczynnika tarcia nie powinny
przekracza¢ 0.2. Jednak dla wielu metali, takze plastycznych, obserwuje si¢ wyzsze wartosci.
Tabor probowat t¢ rozbieznos¢ wytlumaczy¢ dodajac mechanizm bruzdowania, gdyz zwykle
wysokie zuzycie 1 bruzdowanie towarzyszy wysokim wspotczynnikom tarcia. Nie jest to
jednak reguta.

Teoria ttumaczaca z pierwszych zasad przyczyny tarcia, ktoremu nie towarzyszy
zuzycie, zostala podana przez Tomlinsona [13]. Teori¢ t¢ mozna zaliczy¢ do teorii
molekularnych. Zrédlem tarcia sa wedtug niej sa fonony i drgania sieci krystalicznej, ktore
powstaja w wyniku oddzialywania czasteczek znajdujacych si¢ na wysunigtych
nierownosciach dwoch przesuwajacych si¢ wzgledem siebie powierzchni. Ciagla zmiana par
oddziatujacych czasteczek prowadzi do rozproszenia energii. Teorie molekularne moga
stuzy¢ do opisu tarcia bardzo gladkich powierzchni lub elastycznych materiatow np.
polimeréw, nie opisuja natomiast wszystkich zjawisk zachodzacych podczas tarcia
powierzchni chropowatych np. metali.

Przyktadem teorii molekularno-mechanicznej jest adhezyjno-odksztatceniowa teoria
tarcia Kragielskiego. Uwzglednia ona zard6wno opory wywotane oddzialywaniem
molekularnym jak i mechaniczne zaczepianie nierownosci powierzchni tracych 1 ich
wzajemne wglebianie si¢. Teoria ta stwarza mozliwo$ci prognozowania warto$ci oporow
tarcia. Ma jednak pewne ograniczenia. Wymaga przyjgcia okreslonego modelu chropowatos$ci
powierzchni i1 dotyczy glownie tarcia statycznego, poniewaz zmiana stanu warstwy
wierzchniej podczas ruchu ciat moze zmieni¢ warto$ci wspotczynnika tarcia.

Rozwazania procesow energetycznych zachodzacych podczas tarcia stanowity punkt
wyjscia do sformulowania energetycznych teorii tarcia. Wedlug jednej z tych teorii
sformulowanej przez Kosteckiego [14] istnieje bilans energetyczny proceséw tarcia
zewngtrznego, w ktorym praca sit tarcia jest suma wydzielonego ciepla i przyrostu energii wezla
tarcia, a sita tarcia jest suma sit skladowych powodujacych zachodzenie procesow

mechanicznych, fizycznych i chemicznych w danych warunkach styku §lizgowego.
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3.1.2. Przemiany energii w procesie tarcia

Proces strat energetycznych podczas tarcia zostal podzielony na nast¢pujace etapy [20]:
1. Wykonanie pracy w obrebie styku tarciowego — tworzenie nowej powierzchni
styku.
2. Przemiany energii mechanicznej w prac¢ wydatkowana na:
o odksztalcenie sprezyste,
e odksztalcenie plastyczne,
e adhezjg.
3. Rozpraszanie energii:
a) kumulacja
e generowanie dyslokacji 1 innych defektow,
e kumulowanie energii odksztatcenia,
b) emisja
e cmisja fal akustycznych,
e fotoemisja (triboluminescencja),
e emisja elektronow,
¢) przemiana w cieplo.

Mechanizm rozpraszana energii w konkretnych przypadkach tarcia moze by¢ rozny,
chociaz koncowym efektem jest wzrost energii wewngtrznej lub ciepla, ktéry powoduje
wzrost temperatury cial. Niektorzy badacze sadza, ze procesy przemiany energii zachodza
w obszarze realnego styku pomiedzy dwoma ciatami bedacymi we wzglednym ruchu poprzez
oddziatywania w skali atomowej w obrgbie kilku najbardziej zewngtrznych warstw
atomowych [18]. Inni uwazaja, ze rozpraszanie energii w duzej czgsci zachodzi poprzez
procesy odksztatcenia plastycznego w obszarach makroskopowych ponizej styku [19].

Odksztatcenie plastyczne 1 $cinanie powoduje powstanie w materiale struktury
dyslokacji, ktorych gestos$¢ jest tym wigksza im wigksza jest warto$¢ sity normalnej. Chociaz
odksztalcenie plastyczne jest zwiazane z generowaniem defektow sieci krystalicznej,
jednakze na skutek wzrostu temperatury defekty w warstwie wierzchniej moga ulegaé
wygrzewaniu, tzw. wygrzewanie poslizgowe.

Emisja energii podczas tarcia zwigzana jest z faktem, ze po odciazeniu styku obszary
odksztalcone plastycznie odprgzajac si¢ generuja drgania sieci krystalicznej. Najczgsciej
spotykanym przejawem tego zjawiska jest emisja dzwigku. Prawie we wszystkich procesach

tarcia Slizgowego cze$¢ energii mechanicznej jest rozpraszana przez drgania, emitowany
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dzwigk jest czgsto uciazliwy dla otoczenia. Istotna rolg odgrywaja tu tzw. procesy stick-slip.
Przy teoretycznie statej predkosci ruchu, dla matych wartosci predkosci, rzeczywista predkosé
zmienia si¢ w sposob skokowy. Proces ruchu systemu sktada si¢ z dwoch etapow:
wzglednego spoczynku i skoku po pokonaniu sity tarcia spoczynkowego. Podstawowym
warunkiem wystapienia procesu Stick-slip jest duza roznica wartosci wspotczynnikow tarcia
kinetycznego i spoczynkowego.

Interesujacym zjawiskiem jest triboluminescencja. Niektére materiaty, np. mineraly:
fluoryt (CaF,), sfaleryt (ZnS), a takze cukry (w tym sacharoza) emituja $wiatto przy
zarysowaniu, kruszeniu lub tarciu. Wydaje si¢, ze warunkiem wyst¢powania
triboluminescencji jest brak symetrii (asymetryczne wiazania chemiczne lub obecnos¢
domieszek) i1 stabe przewodnictwo elektryczne krysztatu.

W badaniach tribologicznych metali zaobserwowano réwniez emisj¢ elektronow.
W przypadku izolatoréw i potprzewodnikow moga by¢ emitowane nie tylko elektrony, ale
takze jony dodatnie i ujemne. Intensywno$¢ triboemisji elektronéw i jonow zmniejsza si¢
przechodzac od izolatoréw przez poiprzewodniki do metali [21]. W metalach emisja
elektronow jest wynikiem oddzialywania §wiezo startej powierzchni i otaczajacych molekut
gazu. Elektrony sa emitowane podczas tworzenia si¢ tlenkow lub azotkéw. Moga one
odgrywac istotng role w reakcjach tribochemicznych w przypadku tarcia granicznego [22].
W izolatorach i1 przewodnikach energia emitowanych elektronow jest wystarczajaco wysoka
do powstania lawiny prowadzacej do tworzenia mikroplazmy.

Jednakze glownym sposobem rozpraszania energii jest jej przemiana w ciepto.
Powoduje to wzrost temperatury cial tracych, szczegolnie w obszarach mikrostykow, gdzie
jest on najwyzszy, ale krotkotrwaty. Temperatury lokalne w mikrostyku (tzw. temperatury
btysku) moga przekracza¢ nawet 1000°C. Te temperatury moga mie¢ krytyczny wplyw na
charakterystyki tarcia i zuzycia powierzchni z powodu zmian wiasciwosci mechanicznych,

chemicznych i cieplnych powierzchni tracych.

3.1.3 Mikro- i nanotribologia — zjawisko tarcia w skali atomowej

Nawet w tak skrotowej prezentacji zagadnien zwiazanych z tarciem nie moze
zabrakna¢ informacji o bardzo preznie rozwijajacych si¢ dziedzinach tej nauki, jakimi sa
mikro, a w szczegolnosci nanotribologia. Badaja one procesy tarcia i zuzycia na poziomie
mikroskopowym 1iatomowym, podczas, gdy klasyczna tribologia i reologia zajmuja si¢
ciatami o duzych objgtosciach traktowanymi jako osrodki ciagle. Rozw¢j badan na poziomie

atomowym nastapit dzigki postepom w dziedzinie fizyki powierzchni, ktére datuja si¢ od lat
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siedemdziesiatych XX w., kiedy to udoskonalenie techniki proézniowej umozliwito
otrzymywanie dobrze zdefiniowanych powierzchni krystalicznych. W kolejnych latach
techniki eksperymentalne takie jak mikrowaga kwarcowa (QCM — Quartz Crystal
Microbalance), aparatura do pomiaru sil powierzchniowych (SFA — Surface Forces
Apparatus), czy wynaleziony w 1986 roku mikroskop sit atomowych (AFM — Atomic Force
Microscope) zostaty zastosowane do badan zjawisk tribologicznych. Przyrzady te umozliwity
rejestracje tarcia w znacznie prostszej geometrii np. pojedynczego ostrza stykajacego sig
z powierzchnia, lub badania reologiczne warstw cieczy molekularnej grubosci pomigdzy
dwiema gladkimi powierzchniami. Roéwnie istotny byl rozwdj symulacji komputerowych
modelujacych procesy tribologiczne na poziomie atomowym.

Badania za pomoca mikroskopu sil atomowych wskazuja, ze sita tarcia wykazuje
silnie nieliniowe zachowanie w funkcji warto$ci sity normalnej. Ptynace z tego faktu wnioski
mozna podsumowac nastepujaco [15]:

e Obserwowana sila tarcia jest proporcjonalna do pola powierzchni styku, co stoi

w sprzecznosci z drugim prawem Amontonsa. W przypadku styku Hertza

(oméwionego w Rozdz. 5.3.1) prowadzi to do proporcjonalnosci F : N% .

e Naprezenie S$cinajace zdefiniowane jako stosunek sity tarcia do pola
powierzchni styku, F/A, zalezy jedynie od rodzaju materiatu i warunkow
srodowiska, np. temperatury, wilgotnosci, nie zalezy od nacisku, p=N/A,
w styku. Stwierdzenie to stoi w sprzecznosci z pierwszym prawem Amontonsa.

Z punktu widzenia pomiaréw dotyczacych punktowego styku, bezuzyteczne jest
definiowanie wspolczynnika tarcia, poniewaz zalezy on od specyficznej geometrii styku.
Zamiast niego np. dla styku Hertza o rozmiarze nanometrowym wprowadza si¢ tzw.
efektywny wspodtczynnik tarcia, ktory zalezy od wlasciwosci ostrza 1 probki. Jednak
przechodzac od pojedynczego styku do sytuacji makroskopowej otrzymuje si¢ liniowa
zalezno$¢ sity tarcia od obciazenia jak byto to wspomniane w Rozdz. 3.1.1.

Inne z wymienionych urzadzen, nalezacych do arsenalu $rodkéw nanotribologii —
mikrowaga kwarcowa pracuje skali czasowej pozwalajacej zarejestrowa¢ fonony, ktérych
czas zycia nie przekracza kilku dziesiatych nanosekundy. Po raz pierwszy dowod
doswiadczalny istnienia fononowego mechanizmu tarcia w skali atomowej zostal
przedstawiony w 1991 roku [16]. Za pomoca mikrowagi kwarcowej przeprowadzono badania
tarcia monowarstw kryptonu przesuwajacych si¢ po Au(111). Analiza otrzymanych wynikow

musiata by¢ jednak poparta dodatkowo symulacjami dynamiki molekularnej [17]. Nie
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uwzgledniata ona wkiadu mechanizmu elektronowego do sity tarcia, ktory bierze pod uwage
opor, jaki odczuwaja elektrony przewodnictwa w przewodniku, a ktorego zroédtem sa sity
wywierane przez $lizgajaca si¢ przeciwpowierzchnig. Badania tarcia warstwy atomoéw azotu
slizgajacej si¢ po powierzchni otowiu w stanie normalnym i nadprzewodzacym wskazuja, ze
udzial elektronowy w sile tarcia jest istotny dla pierwszej zaadsorbowanej warstwy atomow

na przewodzacym podtozu metalicznym.

3.2 Zuzycie.

Zuzycie definiuje si¢ jako proces zmian w warstwie wierzchniej charakteryzujacych
si¢ ubytkiem masy lub trwatym odksztalceniem powierzchni. Na zuzywanie tribologiczne
sktadaja si¢ procesy mechaniczne, fizyczne i chemiczne. Zuzycie towarzyszy zawsze tarciu
suchemu oraz granicznemu, w pewnych warunkach moze wystapi¢ przy tarciu plynnym.
Przyktadem zuzycia nietribologicznego moze by¢ korozja lub kawitacja.

Wsrdd mechanizméw zuzycia powierzchni w potaczeniu tarciowym wyroznia sig:

e zuzycie adhezyjne,

e zuzycie $cierne,

e zuzycie zmgczeniowe,

e zuzycie korozyjne.

Wymienione mechanizmy zostaly schematycznie przedstawione na Rys. 2.

Rys. 2 Szkice czterech rodzajow zuzycia: a) zuzycie adhezyjne, b) zuzycie $cierne,
¢) zuzycie zmeczeniowe, d) zuzycie korozyjne. Strzatki pokazuja kierunek ruchu jednego
z tracych ciat [25].
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3.2.1 Zuzycie adhezyjne

Zuzycie adhezyjne zachodzi w warunkach styku plastycznego. Silne oddzialywanie migdzy
przylegajacymi powierzchniami ma miejsce zwtaszcza w przypadku podobnych materiatéw.
P¢kanie materiatu jest rezultatem silnej adhezji, a wynikajace z tego zuzycie nazwane zostato
zuzyciem adhezyjnym, Rys. 2 a).

Jedna z najwczesniejszych teorii zuzycia opracowal Archard [23], ktory zdefiniowat
objetos¢ zuzytego materiatu jako funkcje predkosci $lizgania, nacisku w miejscu ztacza
adhezyjnego migdzy mikronierdéwnosciami $lizgajacych si¢ powierzchni 1 wytrzymatosci
plastycznej bardziej migkkiego materialu. Teoria ta rozwaza wyidealizowane warunki
Slizgania a wptyw mikrostruktury materiatu na zuzycie uwzgledniony jest jedynie poprzez
zalezno$¢ od wytrzymatos$ci plastycznej. Bazuje ona na mechanizmie sczepiania adhezyjnego
mikronieréwnos$ci na powierzchni cial §lizgajacych si¢ a proces zuzycia zwiazany jest z utrata
spojnosci odksztalconego materiatu. Przy zatozeniu, ze rzeczywisty styk migdzy dwoma
ciatami nastgpuje w n punktach o jednakowych rozmiarach oraz ze kazdy nowy mikrostyk
jest tworzony po zerwaniu poprzedniego, catkowita liczba punktow styku jest stala. Jezeli
usuwane z powierzchni czastki maja potkulisty ksztatt o promieniu a takim jak promien pola
powierzchni mikrostyku zachodzacego na poszczegdlnych mikronieréwno$ciach, przy
przesunigciu na odleglo$¢ 2a nastepuje oderwanie poétkuli o objetosci 2za’/3. Objetosé

zuzycia przy przesunigciu na odlegtos¢ L jest dana przez zalezno$¢:

\Y; :n-gm’f-L. (3.3)
3 2a

Nacisk dla styku z odksztalceniem plastycznym jest rowny w przyblizeniu twardosci

zuzywanego materiatu H. Catkowite pole powierzchni mikrostykow mozna wyrazi¢ przez:
N
2
zna” =—, 34
H (3.4)

gdzie N jest obcigzeniem (sita normalng). Zatem objetos¢ zuzycia jest okreslona przez
zaleznos¢:

V= INE : (3.5)

3 H

Zaktadajac, ze Srednie rozmiary obszardw styku i produkowanych czastek sa state, szybkos¢
zuzycia jest proporcjonalna do zastosowanego obciazenia oraz nie zalezy od nominalnego
pola powierzchni styku $lizgowego. Natomiast zwigkszenie odporno$ci na zuzycie mozna
osiagna¢ przez wzrost wytrzymalosci plastycznej. Zaré6wno ten wniosek jak
1 proporcjonalno$¢ miedzy zuzyciem i obcigzeniem nie zawsze sa spetnione w rzeczywistosci.

W praktyce rozmiar czastek zuzycia nie zawsze odpowiada w prosty sposob polu powierzchni
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mikrostyku. Zuzyciu ulega nie tylko bardziej migkki materiat, czastki moga si¢ odrywac od
powierzchni obu materiatow, a takze prawdopodobienstwo powstania czastek zuzycia dla
poszczegolnych mikrostykow nie musi by¢ réwne. Aby to uwzgledni¢ zmodyfikowano wzor
(3.5) wprowadzajac wspotczynnik zuzycia adhezyjnego Kag:

NL
V == Kad W . (36)

Archard stwierdzit, ze w zalezno$ci od warunkéw tarcia $lizgowego wspotczynnik
zuzycia zwykle mieéci si¢ w zakresie 102 — 107 [24]. Oznacza to, ze tylko jedno na dziesig¢
do stu tysigcy zlacz adhezyjnych produkuje czastke zuzycia jako wynik zmeczenia materiatu.
Innymi slowy, pojedyncza mikronierowno$¢ musi by poddana naprgzeniu 1/Kyg razy zanim

powstanie czastka zuzycia w wyniku zmgczenia materiatu.

3.2.2 Zuzycie $cierne

W przypadku plastycznego styku migdzy materiatami o duzej réznicy twardosci nalezy
oczekiwa¢, ze mikronierownisci ciata twardszego beda Scieraty poprzez bruzdowanie lub
mikroskrawanie powierzchni¢ ciala bardziej twardego, Rys. 2 b). Chociaz bruzdowanie nie
powoduje bezposrednio przenoszenia masy, moze powodowaé umocnienie bruzdowanej
powierzchni i w konsekwencji powstawanie czastek zuzycia w wyniku przekroczenia lokalnie
wytrzymatosci na pekanie. Nawet w przypadku styku gladkich powierzchni tego samego
plastycznego materialu mozna znalez¢ na nich rownolegle rowki, co oznacza, ze twarde
chropowato$ci powstaja na wspotpracujacych powierzchniach w wyniku umocnienia, przejs$¢
fazowych i tworzenia si¢ produktéw zuzycia. Twarde zanieczyszczenia lub produkty zuzycia
wspotpracujacych materiatow przedostajace si¢ do s$rodkow smarnych albo pomigdzy
powierzchnie trace roOwniez moga powodowac zuzycie $Scierne. Zuzycie $cierne jest zatem
najpowszechniejszym rodzajem zuzycia. Podobnie jak w przypadku zuzycia adhezyjnego
mikrostruktura materiatlu ma istotny wplyw na zuzycie Scierne jak réwniez i pozostate rodzaje
zuzycia.

W przypadku zuzycia §ciernego materialow plastycznych mozna zastosowac prosty
model, w ktérym twarda nier6wno$¢ w ksztatcie stozka o kacie tworzacym 6 wglgbia sig

w plastyczna przeciwpowierzchnig na gitgbokosé d (Rys. 3).
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Rys. 3 Model zuzycia $ciernego przy mikroskrawaniu przez ostra chropowatosé
w ksztalcie stozka zaglebiajaca si¢ w plastyczng powierzchnig [25].

Opierajac si¢ na tym zatozeniu mozna oszacowac objeto$¢ materiatu usunigta z rowka

jako czastka zuzycia przy $lizganiu si¢ na drodze L:

V =d’tgf-L. (3.7)
Zaktadajac, ze przypadku styku plastycznego naprezenie normalne moze by¢ przyblizone
przez wartos¢ twardosci H materialu, ktory ulega zuzyciu, przyjmujac rzeczywiste pole
powierzchni styku 7 (dtg 9)2 / 2 otrzymujemy:

1 > N

—r(dtgd) =—, 3.8

S (digh) = (38)
gdzie N jest sita normalna. Zatem objeto$¢ zuzycia przy przesunig¢ciu na odleglos¢ L jest
opisana wzorem:

2 NL

= 3.9
mtgé H (3-9)
Ogolnie objetos¢ zuzycia dla réznych geometrii czastek zuzycia mozna zapisac:
\Y :KSC&. (3.10)
H

Jest to taka sama zalezno$¢ jak roéwnanie Archarda (3.6), jednak wspotczynnik
proporcjonalnosci Kg dla metali przyjmuje wartosci znacznie wigksze wartosci 10 — 107
[25].

Zuzycie $cierne materialow plastycznych jest zdominowane przez odksztalcenie
plastyczne. W przypadku materiatow kruchych (np. materiaty ceramiczne) podstawowym

mechanizmem jest pgkanie.

3.2.3 Zuzycie zme¢czeniowe

Cykliczne obciazenia warstwy wierzchniej tracych elementow powoduja ich zmgczenie,

a w jego wyniku zuzycie, Rys. 2 c).
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W niskocyklicznym  zuzyciu zmeczeniowym podobnie jak w  zuzyciu
odksztatlceniowym w przypadku styku plastycznego metali istotna rol¢ odgrywa plynigcie
plastyczne warstwy powierzchniowej [26]. Slizgajace si¢ powierzchnie metaliczne
dostosowuja swoj ksztatt w wyniku stopniowego powierzchniowego plynigcia plastycznego
1 zuzycia. Zuzycie wystepuje, gdy zakumulowane odksztalcenie przekracza warto$¢ krytyczna
powodujac pekanie. Do opisu pekania zmeczeniowego zastosowano relacje Coffina-Mansona,
ktéra pozwala wyznaczy¢ wspotczynnik zuzycia [27] analogiczny do wspotczynnikow Kag
i Kse we wzorach (3.6) i (3.10). Wspotczynnik ten zmienia si¢ w zakresie 10"° do 10°
w zalezno$ci od wspotczynnika tarcia i kata natarcia chropowatosci.

Zaleznosci okreslajace wspdlczynnik zuzycia, czy tez zuzycie wilasciwe dla
przypadku niskocyklicznego jak 1 wysokocyklicznego bazuja na doswiadczalnym
wyktadniczym prawie pgkania zmgczeniowego. Jednak mechanizm zuzycia zmgczeniowego
moze by¢ do pewnego stopnia analizowany na bazie proceséw inicjacji i propagacji peknigé
prowadzacych do powstania czastki zuzycia. Przykladem jest tutaj delaminacyjna teoria
zuzycia zmegczeniowego zaproponowana przez Suha [28]. Wedlug niej przy matych
predkosciach §lizgania, tworzenie czastek zuzycia moze by¢ opisane za pomoca mechanizmu
zuzycia przez odwarstwienie. Procesy takie jak zuzycie adhezyjne, korozja cierna, zmgczenie
sa oparte na tym samym mechanizmie, wedlug ktorego zuzycie zachodzi w okreslonych
krokach:

e Cykliczne odksztalcenie plastyczne warstwy wierzchniej przez prostopadie i styczne
do powierzchni sity nacisku.
e Powstawanie pgknigc¢ i nukleacja mikropustek na wtraceniach lub czastkach innej fazy
w odksztatconej warstwie.
e Propagacja peknigc¢ prawie rownolegle do powierzchni.
e Tworzenie cienkich, dlugich czastek 1 ich usuwanie przez ekspansj¢ pekniec
w kierunku powierzchni.
Aby wyjasni¢ odksztatcenie 1 pgkanie powierzchni na skutek styku slizgowego Suh bazujac
na modelu dyslokacyjnym odksztalcenia przewidziat istnienie migkkiej warstwy
powierzchniowej, ktora nie ulega utwardzeniu w styku $lizgowym, a na okreslonej gltebokosci
ponizej powierzchni wstegpowanie spigtrzen dyslokacji, ktére na skutek nukleacji moga
stanowi¢ jedno ze Zrddet powstawania pgknigé. Oryginalna teoria zostala nastgpnie

zmodyfikowana tak, aby uwzgledniajac rolg mikrostruktury i odksztatcenia, mogta opisaé np.
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powstawanie twardszej warstwy powierzchniowej wynikajace z akumulacji odksztatcenia
plastycznego [29].

Pomimo kilku préb skonstruowania modelu tarcia metali w oparciu o proces
zme¢czenia ich wyniki nie sa zadawalajace zarowno w przypadku propagacji peknigé
zme¢czeniowych w warstwie wierzchniej jak 1 usuwania chropowatosci powierzchni w wyniku
makroskopowego plastycznego niskocyklicznego zuzycia. Istnieja dowody doswiadczalne
pekania zmgczeniowego w warstwie wierzchniej w pewnych materiatach poddanych tarciu
slizgowemu w okreslonych warunkach. Nie ma natomiast prostej korelacji migdzy

szybko$ciami zuzycia a wlasciwos$ciami zmeczeniowymi metali.

3.3.4 Zuzycie korozyjne

Jezeli ruch $lizgowy odbywa si¢ w §rodowisku cieczy lub gazu powodujacych korozje, na
powierzchniach tracych powstaja produkty reakcji chemicznych lub elektrochemicznych.
Jezeli przylegaja silnie do powierzchni, a mechanizm ich zuzycia rézni si¢ od mechanizmu
zuzycia litych materialow, staje si¢ on dominujacy.

Przyktadem zuzycia korozyjnego jest zuzycie utleniajace. Charakteryzuje si¢ ono
stopniowym usuwaniem i odtwarzaniem warstewek tlenkowych na powierzchni metali, Rys.
2 d). W prozni lub w atmosferze gazu obojgtnego zuzycie utleniajace nie zachodzi i dominuja
procesy zwiazane z odksztalceniem plastycznym. Istotng rolg w procesie tarcia utleniajacego
odgrywa temperatura. Juz przy umiarkowanych predkosciach poslizgu tzw. temperatury
btysku moga powodowac znaczace utlenianie powierzchniowe dla wigkszosci metali, np. dla
stali temperatura 700°C jest osiagana przy predkosci $lizgania 1 m/s, co powoduje wzrost

zuzycia.

Istotna role we wszystkich omowionych rodzajach zuzycia odgrywa pierwotny
mechanizm deformacji plastycznej 1 pekania. Niemniej istotny jest fakt, ze pod traca
powierzchnia powstaje warstwa wierzchnia, ktéra ma inne wiasciwos$ci niz rdzen materiatu.
Okreslenie roli mikrostruktury w ksztattowaniu odpowiedzi warstwy wierzchniej na
deformacje jest zatem kluczowe w zrozumieniu zjawiska zuzycia. Mikrostruktura, ktorej
elementami moga by¢ granice ziaren, btedy utozenia, wydzielenia innych faz (koherentne lub
niekoherentne), stopien chemicznego uporzadkowania stopu, typ struktury krystalicznej, jest
podstawowym parametrem wplywajacym na ruch i1 rozktad dyslokacji podczas deformacji
i pgkania materiatu. Poniewaz deformacja wywotana przez zuzycie jest zjawiskiem ztozonym

a badania struktury 1 wlasnos$ci warstwy wierzchniej powstatej w wyniku tarcia 1 zuzycia sa
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istotne z praktycznego punktu widzenia, stosuje si¢ tu roznorodne metody badawcze i wydaje
sig, ze dotaczenie do nich spektroskopii anihilacji pozytonow pozwoli uzyska¢ dodatkowe

informacje, ktorych nie moga dostarczy¢ inne metody.

3.3 Warstwa wierzchnia powstajaca w wyniku tarcia

Rys. 4 prezentuje schemat przekroju poprzecznego warstwy wierzchniej metalu poddanego
tarciu slizgowemu. Wyrdznione tu zostaly trzy podstawowe obszary, ktorych morfologia
i1 sktad zalezy od materialéw probki i przeciwprobki, geometrii i srodowiska tarcia oraz
warunkéw mechanicznych styku. Strefa pierwsza reprezentuje oryginalny materiat probki
w niezaburzonym stanie. Podczas styku $lizgowego moga wystgpowaé w tym obszarze
odksztalcenia sprezyste i1 cykliczny wzrost temperatury. Przyjmuje si¢ jednakze, ze

wlasciwosci strefy pierwszej po tarciu sa identyczne z tymi przed tarciem.
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Rys. 4 Schemat pokazujacy odksztalcenie plastyczne w warstwie wierzchniej metalu
poddanego tarciu [30].

Podobnie jak w strefie pierwszej, w strefie drugiej material pochodzi catkowicie
z oryginalnej probki, ale w wyniku powtarzajacego si¢ styku $lizgowego uzyskal nowa
strukturg¢ 1 wlasciwosci. Materiaty plastyczne wykazuja znaczace odksztatcenie plastyczne,
znieksztatcenie ziaren krystalicznych szczego6lnie widoczne w przypadku wydzielen innej
fazy. Material w tej strefie moze stac si¢ twardszy lub bardziej migkki. Moga tam powstawac
mikropustki 1 nastgpowaé nukleacja pekni¢¢. Zwykle wystepuje reorientacja 1 niszczenie

ziaren krystalicznych szczegodlnie w poblizu powierzchni. Glgboko$¢ tej warstwy moze siggac
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nawet do kilkuset mikrometrow np. w czystym aluminium. Strefa druga nie wystepuje
w przypadku tarcia bardzo kruchych materiatéw.

Strefa trzecia jest warstwa powierzchniowa, ktora powstaje in situ. Sktada sig
z oryginalnego materialu probki, lecz zwykle zawiera zwiazki chemiczne pochodzace
z przeciwpowierzchni i ze srodowiska, w ktérym zachodzito tarcie. Strefa trzecia jest zwykle
homogeniczna 1 ma bardzo drobnokrystaliczna strukturg. Jej granice mozna wizualnie okresli¢
na mikrografii, jednakze dokladne jej wyznaczenie wymaga analizy sktadu pierwiastkowego.
Materiat w poblizu gornej granicy strefy drugiej 1 w strefie trzeciej ma czgsto strukturg
ptytkowa, co wynika z zorientowania $cian komoérek dyslokacji lub podziaren réwnolegle do
kierunku §lizgania. Ta mikrostruktura przypomina mikrostruktur¢ metali poddanych silnemu
odksztatceniu plastycznemu przy $cinaniu jak w przypadku préb skrecania. Przy duzym
zlokalizowanym odksztatceniu pgknigcia, ktoére moga powstawa¢ w tym obszarze, moga by¢
odpowiedzialne za powstawania czastek zuzycia. Strefa trzecia nie zawsze wystgpuje (by¢
moze poza cienka warstwa tlenku), moze ona by¢ usuwana z powierzchni w wyniku zuzycia.
Wyniki badan np. za pomoca dyfrakcji promieniowania X wskazuja, ze czastki zuzycia maja
strukture taka jak materiat w strefie trzeciej.

Jest to tylko ogdlny obraz warstwy wierzchniej powstalej w metalu poddanym tarciu
slizgowemu. Roézne metody badawcze pozwalaja okreslic doktadniej mikrostrukture

1 whasciwosci warstwy wierzchniej dla metali poddanych tarciu w okreslonych warunkach.

3.4 Laboratoryjny pomiar tarcia i zuzycia

Opracowano szereg metod i1 przyrzadow do badania tarcia suchego zaréwno pod
katem analizy mechanizmow tego zjawiska jak i symulowania praktycznych zastosowan w
celu uzyskania danych dotyczacych szybko$ci zuzycia 1 wspotczynnikow tarcia pomocnych
przy projektowaniu konkretnych urzadzen. W obu zastosowaniach bardzo istotna jest kontrola
i pomiar zmiennych wptywajacych na zuzycie. Jednym z czgsto spotykanych przyrzadow
stosowanych do tego celu jest tribometr trzpien-tarcza (pin-on-disc), ktorego geometria
przedstawiona jest schematycznie na Rys. 5. Sita nacisku jest przylozona bezposrednio do
uchwytu trzpienia. Obracajaca si¢ tarcza sprawia, ze na trzpien dziala sila tarcia skrecajaca

wspornik, ktérego odksztatcenie moze by¢ mierzone.

Jest to uktad asymetryczny, w ktorym dwa §lizgajace si¢ ciata nawet z tego samego
materialu charakteryzuja si¢ roznymi szybkos$ciami zuzycia [11]. Wynika to np. z réznych

warunkOw rozpraszania energii, a co za tym idzie réznych rozkladow temperatury, oraz
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réznych naprgzen w trzpieniu i tarczy. Trzpien jest w sposob ciagly poddawany dziataniu sit
nacisku 1 tarcia, r6zne obszary tarczy poddawane sa dziataniu tych sit cyklicznie. Na ogoét

trzpien jest traktowany jako badana probka, a tarcza jako przeciwpowierzchnia.

urzadzenie do pomiaru

Rys. 5 Geometria stosowana w pomiarach zuzycia w tarciu §lizgowym w tribometrze
trzpien-tarcza.

Rys. 6 Zdjecie tribometru trzpien-tarcza uzywanego do przygotowania probek.

3.5 Wybrane metody badania warstwy wierzchniej

3.5.1 Skaningowa mikroskopia elektronowa

Jest to rutynowa metoda charakteryzowania powierzchni poddanych tarciu i czastek zuzycia,
ktora dla materiatow metalicznych nie wymaga specjalnych technik przygotowania probek.
Analiza charakterystycznego promieniowania X, wzbudzanego wiazka bombardujacych
powierzchni¢ elektrondw, pozwala okresli¢c sktad warstwy mechanicznie wymieszanej

1 kierunek transferu materiatu.
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Mikroskopie elektronowa stosuje si¢ rowniez do badania przekrojow warstwy
wierzchniej. Obserwacja zakrzywienia linii ptynig¢cia pozwala oszacowac odksztalcenie przy
Scinaniu w funkcji glgbokosci na podstawie kata zakrzywienia. Wykorzystuje si¢ tu elementy
mikrostruktury takie jak granice ziaren lub wydzielenia drugiej fazy. Linie plynigcia w glebi
materialu prostopadte do powierzchni zakrecaja w kierunku $lizgania i ostatecznie biegna
rownolegle do niej. Ekwiwalentne odksztalcenie plastyczne ¢ na glebokosci z moze by¢

okreslone jako funkcja kata §cinania @ [31] (Rys. 7):

a(z)zgtan[ﬁ(z)] (3.11)

przy zatozenia odksztalcenia $cinajacego rownolegltego do powierzchni i zaniedbaniu udzialu

pochodzacego od $ciskania i rotacji warstw powierzchniowych.

powierzchnia ]

linia ptyniecia

- i

Rys. 7 Schemat ilustrujacy metode oszacowania odksztalcenia przy $cinaniu ponizej

powierzchni zuzycia za pomoca linii ptynigcia.

3.5.2 Transmisyjna mikroskopia elektronowa

Transmisyjna mikroskopia elektronowa (TEM) jest uzywana do badania materialow przy
bardzo duzych powigkszeniach, praktycznie z atomowa zdolno$cia rozdzielcza. Jednakze
objetos¢ badana jest bardzo mata i szczegolnie ostroznie nalezy wyciaga¢ wnioski dotyczace
catej probki. Rownie istotng rzecza jest odpowiednie przygotowanie probki, ktora musi by¢
przezroczysta dla elektronow. Standardowe przygotowanie probki wymaga kilku etapow.
Koficowym etapem jest $cienienie probki np. za pomoca trawienia jonowego do grubosci
ok. 100 nm lub mniejszej i poprzez bombardowanie jonami argonu pod malym katem
wykonanie otworu w probce. Material w poblizu tego otworu jest wystarczajaco cienki, aby

elektrony mogly przechodzi¢ przez préobkg.

29



Obecnie stosuje si¢ gtownie dwie techniki przygotowania prébek do badania za
pomoca TEM odksztatcenia warstwy wierzchniej w wyniku tarcia [32]. W przypadku badan
uszkodzen spowodowanych przez przesuwanie pojedyncze] mikronierownosci linie
zarysowywane sa np. za pomoca igly diamentowej na powierzchni polerowanych
elektrolitycznie dyskow, ktére sa nastgpnie pokrywane odpowiednia zabezpieczajaca
powtoka. Taki dysk jest $cieniany od spodniej strony do perforacji przez polerowanie
elektrolityczne lub trawienie jonowe. Po usunigciu powtoki ochronnej uszkodzenia warstwy
wierzchniej ponizej 1 w sasiedztwie §ladu moga by¢ szczegdtowo badane.

W przypadku eksperymentéw makrotribologicznych probka poddana tarciu jest
powlekana galwanicznie. Za pomoca pity diamentowej lub obrébki elektroiskrowej
otrzymywane sa plasterki prostopadle do powierzchni tarcia, z ktorych na réznych
glebokosciach od powierzchni wycinane sa serie dyskéw. Po S$cienieniu do perforacji

stanowia one probki badane za pomoca transmisyjnego mikroskopu elektronowego.

Rys. 8 Mikrostruktura aluminium poddanego tarciu. Strzatka oznaczona S.D. wskazuje

kierunek $lizgania [33].

Rys. 8 przedstawia przyktad zastosowania TEM do uwidocznienia mikrostruktury
w poblizu powierzchni tarcia dla przekroju poprzecznego trzpienia z czystego aluminium,
ktory $lizgal si¢ po powierzchni stali w testerze trzpien-tarcza [33]. Widoczne sa gltéwnie
dyslokacje, ale takze obszary dlugich waskich pasm réwnoleglych do powierzchni.
Wystepowanie podobnych struktur zwigzanych ze zlokalizowanym $cinaniem jest

charakterystyczne dla silnie odksztalconych metali.
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3.5.3 Pomiar mikrotwardosci

Pomiary twardo$ci i mikrotwardo$ci sa czgsto stosowane do charakteryzowania warstwy
wierzchniej, a to dlatego, ze czg¢sto umocnienie 1 wzrost twardosci jest np. oczekiwanym
wynikiem proceséw technologicznych zapewniajacych odpowiednia trwatos¢ eksploatacyjna
elementOw maszyn.

Twardo$¢ materiatu definiowana jest jako odporno$¢ na deformacj¢ plastyczna
w przypadku obciazenia dziatajacego na malej powierzchni. Twardos$¢ licznych materiatow,
szczegOlnie metali, jest skorelowana z ich wytrzymatoscia na rozciaganie. Podobnie jak
wytrzymalo$¢ zalezy ona od charakteru wigzania chemicznego, typu struktury krystalicznej
oraz mikrostruktury. Mozna wymieni¢ kilka mechanizméw umocnienia metali prowadzacych
do wzrostu ich twardosci:

e umocnienie przez zgniot,

e umocnienie strukturalne pod wptywem zmniejszenia $redniej wielko$ci ziarna,
e umocnienie stopowe,

e umocnienie wydzieleniowe,

e umocnienie przez przemiang martenzytyczna.

Umocnienie przez zgniot, czyli obrobka plastyczna na zimno jest procesem, ktory
powoduje wzrost twardo$ci 1 wytrzymato$ci poczatkowo plastycznych metali. Jest to
zwiazane ze wzrostem ggstosci dyslokacji w materiale, czyli zmniejszeniem S$redniej
odlegtosci miedzy dyslokacjami. Poniewaz w ogdlnosci oddziatywania migdzy dyslokacjami
sa odpychajace, nastepuje utrudnienie ich ruchu. Zatem potrzebne jest wigksze naprezenie,
aby odksztatci¢ metal poddany umocnieniu przez zgniot. Dla wielu metali i materialow
ceramicznych granica plastyczno$ci (naprezenie potrzebne do wywolania widocznego

odksztatcenia) o zalezy od gestosci dyslokacji p w sposob opisany wzorem (np. za [34]):
o=0,+AGh/p, (3.12)
gdzie G jest modutem sztywnosci, b jest wektorem Burgersa, op i A sa statymi. Zatem granica
plastycznosci jest suma naprezenia oy powodujacego ruch dyslokacji w nieobecnos$ci innych
dyslokacji zakldcajacych ten ruch i naprgzenia potrzebnego do pokonania przeszkod, jakie
stanowia inne dyslokacje.
Probowano réwniez skorelowa¢ twardos¢ metali z gestoscia dyslokacji poprzez

analogiczne empiryczne rownanie, np.[35]:

H =H,+aGb./p , (3.13)
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gdzie a i Hy sa statymi.

Nalezy oczekiwac, ze pomiar mikrotwardosci materiatu poddanego tarciu pozwoli
posrednio wnioskowaé o zmianach gestosci dyslokacji w warstwie wierzchniej zwigzanych
z naprezeniami 1 odksztatceniem plastycznym. Opracowano szereg metod pomiaru twardo$ci
materialu. Do badan warstwy wierzchniej w metalach stosuje si¢ gtéwnie metode Vickersa.

W metodzie tej do pomiaru twardosci stosuje si¢ wglebnik diamentowy w ksztatcie
ostrostupa o podstawie kwadratu 1 kacie miedzy przeciwleglymi $cianami rownym 136°.
Zasada tego pomiaru jest przedstawiona na Rys. 9. Twardos$¢ Vickersa jest proporcjonalna do
stosunku obciazenia P do powierzchni bocznej piramidy odcisku trwatego. Twardo$¢ oblicza

si¢ z nastgpujacego wzoru:

0.102P 0.102P
HY = —— 5= 018544 = 5= (3.14)
25in (136°/2)

gdzie d oznacza $rednia arytmetyczna przekatnych jednego odcisku, mierzonych za pomoca
mikroskopu lub innego urzadzenia pomiarowego wyrazona w milimetrach, P jest sita
normalng wyrazona w niutonach. Zgodnie z PN-78/H-04360 podczas pomiaru twardosci
nalezy obciaza¢ wglebnik réwnomiernie do osiagnigcia catkowitej sity obciazajacej w czasie
15 s. Obciazenie catkowite powinno by¢ utrzymane przez 10+15 s. Po odciazeniu dokonuje
si¢ pomiaru przekatnych odcisku. Podajac warto$¢ twardosci stosuje si¢ oznaczenia mowiace
o wartosci zastosowanego maksymalnego obcigzenia: HV1 oznacza obciazenie 9.81 N,
HV2 - 19.6 N, HV2.5 — 24.5 N, HV5 — 49 N, itd. Twardos¢, ktorej pomiary sa dokonywane
przy malych obciazeniach (mniejszych niz 10 N) nazywana jest mikrotwardo$cia (PN-79/H-
04361) 1 niekiedy oznaczana ptHV. Moga tu tez by¢ stosowane wglgbniki o innym ksztatcie.
Mikrotwardo$¢, ale takze inne wlasno$ci mikromechaniczne materialow, np. modut
Younga moga by¢ wyznaczone za pomoca metody dynamicznego wciskania wglgbnika.
Podczas tego procesu rejestrowana jest w sposob ciagly wartos¢ sity obciazajacej 1 glebokosé
penetracji ostrza wglebnika zarOwno w czasie obciazania jak 1 odcigzania. Stosujac
minimalne sily obciazajace wglebnik, mozliwe jest wykonanie pomiaru na gigbokosciach
kilkuset nanometrow, co czyni t¢ metod¢ szczegdlnie uzyteczna w badaniach cienkich
warstw, dla ktorych konieczne jest wyeliminowanie wptywu podtoza. Podczas pomiaru sita
obciazajaca narasta ze stalg predkoscia. Po uzyskaniu maksymalnej warto$ci jest zmniejszana
rowniez ze stala predkoscia az do wyjscia wglgbnika ponad powierzchnig¢ probki. Dla
kazdego cyklu obciazenie — odciazenie okreslona jest zalezno$¢ obciazenia wglebnika od

glebokosci penetracji, Rys. 10.
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Rys. 9 Zasada pomiaru twardo$ci metoda Vickersa.

Przy zalozeniu sprgzystego zachowania si¢ materiatu oraz stalego pola powierzchni
styku wglebnika 1 probki Sneddon [38] otrzymal nastgpujace rownanie wiazace obciazenie P

i gleboko$¢ penetracji h cylindrycznego stempla w sprezystej potprzestrzeni:

4pua
=""h .

gdzie a jest promieniem walca, x jest modulem S$cinania, v jest wspotczynnikiem Poissona.
Wiedzac, ze pole powierzchni rzutu obszaru styku na plaszczyzng, Ac, wynosi 7@’ i modut

Scinania jest zwigzany z modutem elastycznosci E =2x(1+v), rézniczkujac rownanie (3.15)

mozna otrzyma¢ wyrazenie na sztywno$¢ kontaktowa S = d%h :

T

P 2 E
d—h——ﬂm. (3.16)

Modut elastyczno$¢ E moze by¢ obliczony z poczatkowego nachylenia krzywej odciazenia S,

kiedy wspolczynnik Poissona i pole powierzchni styku sa znane. Pole powierzchni styku
moze by¢ niezaleznie wyznaczone jako funkcja glebokosci styku h, =h_ —h  Rys. 11.
W metodzie Olivera i Pharra [39] zwiazek miedzy glebokoScia penetracji h
1 obciazeniem P zostal opisany zaleznoscia:
P=a(h. —h)", (3.17)

gdzie o jest stala zawierajaca moduly sprezystosci i wspotczynniki Poissona zaré6wno dla

materiatbw probki jak i1 wglebnika, h; jest glebokoscia odcisku po odciazeniu, m —
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wyktadnikiem potggowym zaleznym od geometrii wglgbnika: dla ptasko zakonczonego
cylindrycznego stempla m = 1, dla stozka m = 2, dla paraboloidy obrotowej m =1.5. Poniewaz

modul elastyczno$ci wgtebnika nie jest nieskonczony, nalezy uzy¢ zredukowanego modutu

y e 1 1_V2 l_Vi . . y e
elastycznosci E:( = )+( = ), gdzie E, Ej, v, 1, sa modulami elastycznosci

i wspotczynnikami Poissona odpowiednio probki i wglebnika. Zatem réwnanie (3.16) dla

sprezystej polprzestrzeni 1 sztywnego wglgbnika moze by¢ napisane w postaci:

P 2 . . Nz S

—=—7—yJAE b E =—-— 3.18
Rownanie to dla osiowosymetrycznych wglebnikow nie zalezy od geometrii wgtebnika. Pharr
1 wspolpracownicy [39] wykazali eksperymentalnie, ze okreslenie modutu elastycznosci i pola

styku ze sztywnos$ci kontaktowej S nie jest ograniczone przez geometre wgtebnika.

A

max

P

obcigzenie normalne P

>

max

I, Ih, h
przemieszczenie h

Rys. 10 Krzywa opisujaca zalezno$¢ obciazenia P od przemieszczenia h: h; — zaglebienie
pozostajace, h; — zaglebienie obliczane ze sztywnosci systemu, ktore powinno
odpowiada¢ glebokosci styku he (Rys. 11), hyax — zaglebienie maksymalne, S — catkowita
sztywno$¢ systemu.

Na Rys. 11 przedstawiono parametry uzywane w analizie krzywej odciazania.
Odksztatcenie dla glebokosci od hyax do hy jest sprezyste, hs odpowiada sprezystemu
przemieszczeniu powierzchni probki mierzonemu w miejscu najwigkszego obwodu
powierzchni styku. Sprezyste przemieszezenie powierzchni probki hs moze by¢ obliczone dla

okreslonej geometrii wg analizy Sneddona [38]:

P
T8 (3.19)
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gdzie ¢ jest wspotczynnikiem zaleznym od geometrii wglgbnika: dla ptasko zakonczonego
cylindrycznego stempla &=1, dla stozka 8=2(7z—1)/ﬂ , dla paraboloidy obrotowej
(wlaczajac wglebnik Vickersa) £=0.75. Mikrotwardo$¢ pHV okreslana jest jako stosunek
maksymalnej sity obciazajacej wglebnik do powierzchni odcisku po odciazeniu okreslonej

z glebokosci pozostajacej h,,. —h;:

uHV= AVP = :2 . (3.20)
ickers
2sin(136°/2)

poczatkowa powierzchnia

profil powierzchni
po adcigzeniu

wgtebnik

profil powierzchni pod
maksymalnym bcigzeniem

Rys. 11 Profil powierzchni w momencie maksymalnego obciazenia wglebnika i po
odciazeniu.

T

e R

:
10 pm

Rys. 12 Przekrdj poprzeczny probki stali narzedziowej H13. Widoczne odciski wglgbnika
Vickersa ponizej warstwy azotku znajdujacej si¢ na powierzchni probki [40].
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Rys. 12 przedstawia odciski wglebnika Vickersa w warstwie wierzchniej stali
narzedziowej H13. Mniejsze pole powierzchni odciskoéw wskazuje na wzrost twardosci
w poblizu powierzchni probki.

Pomiary mikrotwardo$ci stosowane sa do pomiaro6w wiasno$ci mikromechanicznych

réznorodnych materialow, nie tylko metali, ale takze materiatow ceramicznych.

3.5.4 Dyfrakcja promieniowania X.

Metody dyfrakcji promieniowania X sa czule na obecno$¢ naprezen w badanych probkach,
stad moga by¢ one stosowane do ich okreslania w warstwie wierzchnie;j.

Dyfrakcja promieniowania elektromagnetycznego na sieci krystalicznej polega na
oddziatywaniu fotonéw z sieciowymi centrami rozpraszania, ktorymi dla promieniowania X
sa elektrony. Spdjne rozpraszanie fotonow opisuje prawo Bragga:

A=2d,,sinb (3.21)
gdzie A jest dlugos$cia fali promieniowania, dny odlegloscia ptaszczyzn krystalograficznych
o wskaznikach {hkl}, O jest katem Bragga.

Istnieje $cista korelacja migdzy rentgenowskim obrazem dyfrakcyjnym a budowa
krystaliczna badanego materialu. Dyfrakcja na sieci krystalicznej umozliwia precyzyjny
pomiar bardzo matych odleglosci migdzy ptaszczyznami krystalograficznymi z doktadnos$cia
dochodzaca do 107 nm. Pozwala to zastosowaé t¢ metode do badan odksztalcen i naprezen
sprezystych sieci krystalicznej oraz wyznaczania ggstos¢ defektow sieciowych typu
dyslokacji. Pomiar naprezen wlasnych w warstwie wierzchniej jest rownie istotny jak pomiar
innych wlasnosci mechanicznych.

Naprezenia wlasne sa to naprgzenia réwnowazace si¢ wewnatrz ciata bez udziatu
obciazen zewnetrznych. Wyrdznia sig:

e naprgzenia wilasne I rodzaju — makronapr¢zenia — rownowazace si¢ na
obszarach o wymiarach poréwnywalnych z wymiarami ciala. Powstaja one
w procesach produkcji takich jak spawanie, kucie, odlewanie, walcowanie,
obrobka  skrawaniem, obrobka  powierzchni,  wygrzewanie. @ Na
dyfraktogramach rentgenowskich powoduja przesunigcia maksimow linii
dyfrakcyjnych,

e naprgzenia wilasne II rodzaju — mikronapr¢zenia — réwnowazace si¢ na
obszarach porownywalnych z obszarami krystalitow, przejawiaja sig

w poszerzeniu linii dyfrakcyjnych,
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e naprg¢zenia wlasne III rodzaju — spowodowane naruszeniem prawidtowego
rozmieszczenia atomow w sieci, powoduja zmiany catkowitego natg¢zenia linii
dyfrakcyjnych.

Zastosowanie dyfrakcji promieniowania X jako narzedzia do pomiaru makronapre¢zen
wynika z faktu, ze odksztalcenie sprezyste zmienia odleglosci migdzyptaszczyznowe .
Ad d-d,

Odksztalcenie ¢ zdefiniowane jakoe :d_ 3
0 0

uwidacznia si¢ w postaci przesunigcia

katowego linii dyfrakcyjnych A6 proporcjonalnego do warto$ci odksztalcenia & i1 tangensa
kata 0, jak wynika to z rGwnania Bragga (3.21):

AB =—-gtgh. (3.22)

W materiale bez naprezen warto$¢ dpg jest niezalezna od orientacji ptaszczyzn

{hkl}wzgledem powierzchni probki zdefiniowanej przez kat . Jezeli materiat jest poddany

naprezeniu, warto$¢ dpy staje si¢ funkcja kata y, Rys. 13. Aby powiazac t¢ zmiang dyy (Iub €)

z warto$cia naprezenia konieczne jest zastosowanie praw mechaniki osrodkoéw ciagtych.

- > A
AN 'FY N
w=90° y=45° p  y=0°
[ 5 N
el %
— . —>
o ‘ o
! d, < d,
d,;>d, Sl

Rys. 13 Zmiana odlegtosci d ptaszczyzn {hkl} w funkcji orientacji wzgledem powierzchni

probki, do ktorej przytozono naprgzenie o. Przed przylozeniem naprgzenia odleglosc
1

miedzy plaszczyznami wynosita d,. Wektor N jest prostopadty do powierzchni probki, a

wektor n jest prostopadty do ptaszczyzn {hkl}.

Zardéwno naprezenie jak i odksztalcenie sa wielko$ciami tensorowymi drugiego rze¢du.
Ich transformacja z uktadu wspotrzednych zwiazanego z probka P do uktadu laboratoryjnego

L opisana jest wzorem:
ai'JT =aikaj,('~:sI , gdzie a; =cos(Pi,Lj). (3.23)

Macierz transformacji pokazanej na Rys. 14, polegajacej na obrocie wokét osi P; o kat ¢

a nastegpnie obrocie wokot osi L, o kat v, ma postac:
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a,, =cospcosy, a,=sin@cosy, a,=-siny,
a,, =—singo, a,, =cos o, a,, =0, (3.24)

a,, =cosQsiny, a,, =sin@siny, a,, =cosVy.

Odksztatcenie sprezyste w kierunku L3 mozna zatem wyrazi¢ za pomoca odksztatcenia

w uktadzie probki:
€33 = &, = 38y € =Sin’ y (811 cos” @+sin 2Q + £, sin’ (p) + (3.25)
+€4, 08" Y (€5 COSQ+ €y, sin Q)
gdzie g;; sa skladowymi tensora odksztalcenia w uktadzie probki.
Uwzglednienie prawa Hooka dla ptaskiego stanu naprezen prowadzi do roOwnania:
— :“?Vcw_é(qmz):%d—;d% (3.26)

gdzie o, =0, sin’ ¢ + G, cos’ ¢, 61, G2 sa naprezeniami gtdwnymi w uktadzie wspotrzednych

probki P, E jest modutem sprezystosci, vjest wspotczynnikiem Poissona. State sprezystosci E
1 vmozna zastapi¢ przez dwie nowe state, tzw. dyfrakcyjne stale sprezystosci zdefiniowane

jako:
=S, =—— oraz §=—, (3.27)

Po podstawieniu (3.27) do réwnania (3.26) otrzymuje si¢ réwnanie stuzace do wyznaczania

napr¢zenia w plaskim stanie napregzen:

(P‘V_do

T (3.28)

1
L c 2
€3 =&, =5526(psm y+S,(0,+0,)=

Liniowa zalezno$¢ &5, od siny pozwala wyznaczyé makronaprezenia Gy przy
zatozeniu izotropowosci statych sprezystosci. Podstawiajac rownania prawa Hooka dla
przestrzennego stanu naprgzen do réwnania (3.25) mozna uzyskaé¢ uogélnione réwnanie
metody sin®y. Przeprowadzenie pomiardw przy réznych katach ¢ i y oraz odpowiednie
procedury opracowania wynikow pozwalaja wyznaczy¢ wszystkie sze$¢ sktadowych tensora

naprezen cj; [41].
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Rys. 14 Definicja uktadu wspotrzednych zwiazanego z probka P, laboratoryjnego uktadu
wspotrzednych L, oraz posredniego uktadu wspotrzednych XYZ. O$ L; jest kierunkiem
prostopadtym do rodziny ptaszczyzn {hkl}.

Precyzyjny pomiar potozenia pikdw w dyfraktogramie umozliwia zatem wyznaczenie
makronaprezen w materiale. Natomiast ksztalt pikow zawiera dodatkowa informacjg.

Szerokos$¢ linii dyfrakcyjnej zalezy od wielko$ci krystalitow preparatu. Krystalit
rozumiany jest jako obszar koherentnego rozpraszania promieni rentgenowskich. Zazwyczaj
kilka krystalitow o roznej orientacji tworzy ziarno w materiale. Na poszerzenie linii
dyfrakcyjnej wptywaja réwniez réznego rodzaju niedoskonatosci w budowie krystaliczne;,
ktore ogodlnie okresla si¢ jako znieksztalcenie sieciowe. Podstawa wyznaczenia wielko$ci
krystalitow, czy tez znieksztalcenia sieciowego jest okreslenie tzw. czystej szerokosci
potéwkowej linii dyfrakcyjnej, tzn. uwzglednienie poprawki na poszerzenie aparaturowe linii.
W tym celu nalezy wykona¢ pomiar dyfrakcji dla probki o odpowiednio duzych krystalitach 1
prawidlowej budowie krystalicznej. Szerokos¢ linii dyfrakcyjnej takiego wzorca (zwykle
FWHM) zmierzona w identycznych warunkach, jak dla badanej prébki powinna zaleze¢ tylko
od czynnikoéw aparaturowych. Jezeli obserwowana linia ma szeroko$¢ Bj, a poszerzenie
aparaturowe wyznaczone z pomiaru wzorca wynosi Bj, pozostala szeroko$¢ B, wynika z

kombinacji efektow zwiazanych z wielko$cia krystalitow i1 znieksztatceniem sieciowym:
B, =B,—B. (3.29)

Wzor ten jest sluszny w przypadku, gdy linia ma ksztatt linii Lorentza (Cauchy’ego).

W przypadku linii Gaussa lepsze jest wyrazanie:

B/ =B, -B. (3.30)
W przypadku braku jednoznacznego okreslenia charakteru linii uzywa si¢ $redniej

geometrycznej:
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B, :\/(BO_Bi) (B -B7). (3.31)
Scherrer znalazt nastgpujace wyrazenie wiazace By z malym rozmiarem krystalitéw, na
ktorych nastepuje dyfrakcja:
kA

By =——
kryst L cos 6 . (332)

gdzie O jest katem Bragga, L jest srednim rozmiarem krystalitbw mierzonym w kierunku
prostopadtlym do powierzchni probki, k jest stata. Wzor (3.32) zostal otrzymany przy
zatozeniu gaussowskiego profilu linii dyfrakcyjnej i kubicznych krysztalow jednorodnej
wielkosci (wtedy k = 0.94). Réwnanie to jest obecnie stosowane zaréwno do materialow
kubicznych jak i niekubicznych, przyjmujac warto$¢ k w zakresie od 0.84 do 1.38. Jednakze
doktadno$¢ wyznaczenia wielko$ci krystalitow ta metoda wynosi w najlepszym wypadku
10%.

Poszerzenie linii dyfrakcyjnej spowodowane znieksztalceniem sieciowym moze by¢ opisane

wzZorem:

B,, =4¢tan0 (3.33)
gdzie € oznacza odksztatcenie materiatu (Ad/d).

Z rownan (3.32) 1 (3.33) wynika, ze poszerzenie linii dyfrakcyjnych wzrasta ze wzrostem 0,
ale rozdzielenie migdzy tymi dwoma udzialami jest atwiejsze dla mniejszych wartosci 6.
Linie dyfrakcyjne dla duzych wartosci 0 wykorzystuje si¢ do precyzyjnego okreslenia statych
sieciowych.
Szeroko$¢ linii dyfrakcyjnej By po odjeciu szeroko$ci aparaturowej jest wige suma dwoéch
sktadnikow:

B, =B, +B,. (3.34)

r kryst zs

Podstawiajac rownania (3.32) 1 (3.33) otrzymujemy:

= +ntan0
" Lcos6 T ’ (3.35)

a po przeksztalceniu:
B, cosezk%+nsin9 (3.36)

Zatem wykres zalezno$ci Brcos® od sin® powinien by¢ linia prosta, ktorej nachylenie jest

rowne 7, a punkt przecigcia z osia rzednych ki/L pozwala okresli¢ wielko$¢ krystalitow L.
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W zasadzie do ilosciowego pomiaru wielko$ci krystalitow wymagana jest analiza profilu linii
dyfrakcyjnej. Klasyczna metoda analizy fourierowskiej linii dyfrakcyjnej pozwalajaca usunac
poszerzenie aparaturowe zostata zaproponowana przez Stokesa [42]. Innym przyktadem moze
by¢ metoda Warrena-Averbacha [43], ktora rdwniez bazuje na fourierowskiej dekonwolucji
zmierzonej linii 1 poszerzenia aparaturowego, aby otrzymac rzeczywisty profil linii. Pozwala
ona otrzyma¢ informacje o wielkosci krystalitow 1 znieksztatceniu sieciowym. Mierzony
profil linii dyfrakcyjnej jest splotem profilu czystej linii dyfrakcyjnej i f(S) 1 funkcji
poszerzenia aparaturowego g(S):

h(s)=9(s)® f(s), (3.37)
gdzie s=2sin6/4 . Transformata Fouriera funkcji h(S) danej przez to rownanie jest iloczynem

transformat Fouriera profilu czystej linii dyfrakcyjnej F (f) 1 transformaty poszerzenia

aparaturowego F (g):

F (h)=F (g)-F (f). (3.38)
Z analizy linii dyfrakcyjnej dla standardu wyznacza si¢ poszerzenie aparaturowe, co pozwala
wyznaczy¢ F (f) a po wykonaniu transformaty odwrotnej f(S). Funkcj¢ t¢ mozna zapisa¢

W postaci:

f(s)= i {A(L)cos[27z(s—so)L]+ B(L)sin[Zﬂ(S—SO)L]}, (3.39)

—

gdzie A(L) i B(L) sa wspolczynnikami rozwinigcia Fouriera, L jest dlugoscia krystalitu w
kierunku prostopadtym do plaszczyzny, na ktorej nastepuje dyfrakcja. Z zaleznosci
wspotczynnikow A(L), ktére opisuja symetryczne poszerzenie linii, od L mozna wyznaczy¢
sredni wazony rozmiar krystalitow i znieksztatcenie sieciowe. Do analizy musza by¢ uzyte
dwie linie pochodzace od tej samej rodziny plaszczyzn krystalograficznych.

Precyzyjne pomiary ksztalttu linii dyfrakcyjnej za pomoca rentgenowskiego
dyfraktometru dwukrystalicznego o wysokiej zdolnosci rozdzielczej umozliwiaja na przyktad
pomiar gestosci dyslokacji [44]. Nowe mozliwosci stwarza roéwniez wykorzystanie
promieniowania synchrotronowego, ktére charakteryzuje si¢ ciaglta zmiana dtugosci fali, duza
intensywnos$cia 1 mata rozbiezno$cia wiazki. Uzycie promieniowania o roznej dtugosci fali
pozwala zmienia¢ gleboko$¢ penetracji dla tego samego kata wy, co jest istotne przy
wyznaczeniu makronapr¢zen w materiatach, w ktéorych wystepuja duze gradienty

makronaprezen.
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4 Metody badawcze anihilacji pozytonow
4.1 Procesy, ktorym podlega pozyton w materii

4.1.1 Termalizacja

Pozytony emitowane ze zrodta radioaktywnego maja ciagte widmo w szerokim
zakresie energii. Dla izotopu *’Na, stosowanego najczesciej jako zrédto pozytondw, dla
gtéwnej galezi rozpadu, jego maksymalna energia wynosi Enax = 0.545 MeV. Pozytony
implantowane do materii bardzo szybko traca energie¢ w wyniku proceséw nieelastycznych,
jonizacji i emisji promieniowania hamowania. Proces spowalniania pozytonu do energii
termicznej nazwany jest termalizacja. Pozyton najszybciej traci energig, gdy 100 keV < E; <
1 MeV. Wtedy szybko$¢ utraty energii wynosi ok. 1 MeV/ps, w zakresie energii 100 eV <
E: < 100 keV jest ona mniejsza i wynosi ok. 100 keV/ps [45]. Ponizej energii 100 eV
dominuja wzbudzenia elektrondw walencyjnych, powstaja pary elektron-dziura, wzbudzane
sa plazmony. Jesli energia pozytonu bedzie mniejsza od 1 eV to proces spowalniania
zachodzi juz wskutek rozpraszania na fononach. Rys. 15 przedstawia szybko$¢ strat energii
dla tego zakresu energii pozytondw w aluminium. Rozktad pedu pozytondéw szybko dazy do
rozktadu Maxwella-Boltzmanna. Czas termalizacji wynosi kilka pikosekund i w niewielkim
stopniu zalezy od materiatu, do ktérego implantowany jest pozyton oraz jego temperatury.
Dopiero w temperaturach ponizej 1 K wyniki eksperymentow przeprowadzonych dla
zdeformowanej miedzi moga wskazywac¢ na niekompletna termalizacj¢ i jej wptyw na

wyniki pomiarow [46].

106 300K
7 108
=
3, i
= i
5 0 s r . r
bk kL Rys. 15 Szybko$¢ strat energii dE/dt pozytondw
- w aluminium jako funkcja energii kinetycznej E pozytonu
- w temperaturze 300 K [47].
-10? I e L1y

0.1 1
Energia [eV]
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Generalnie profil implantacji pozytonow P(z,E) ze zrddia radioaktywnego moze by¢
opisany empiryczng formuta [48]:Equation Section 4
P(z)=P(0)exp(-a.z), 4.1)
gdzie o« jest linlowym wspolczynnikiem absorpcji pozytondw. Jego wartos¢ jest
proporcjonalna do gestosci p ciata, do ktorego implantowane sa pozytony, a wspdlczynnik
proporcjonalnosci zalezy od energii maksymalnej pozytonow. Wzor ten jest stuszny dla
glebokosci wigkszych niz 2/ a mniejszych niz 5/a;. Pelny profil implantacji opisany jest
bardziej skomplikowanym wzorem [49]. Najnowsze pomiary profilu implantacji pozytonéw
w réznych materiatach za pomoca detektora germanowego pozwolily uzyska¢ nastgpujaca
empiryczng formute:
L fum)= 2,
a, ple/em’ ]

gdzie A =226%5.2 dla zrodta **Na i A = 1269423 dla zrodta **Ge/**Ga [50].

(4.2)

Ta warto$¢ moze by¢ traktowana jako $rednia gigbokos$¢ implantacji pozytonow.
DIa monoenergetycznych pozytondéw stosowanych w wiazkach powolnych pozytonow
w zakresie energii E do 30 keV profil implantacji opisany przez funkcj¢ Makhova pierwotnie

zaproponowana do opisu profilu implantacji elektronow [51] ma postac:

p(z.E)= m;:_l exp!—(f} } (4.3)

gdzie m jest bezwymiarowym parametrem, ktorego wartos¢ wynosi ok. 1.9,

. S
" p Id+1/m)

E", T jest funkcja gamma, n np. dla aluminium jest rowne 1.69. Srednia

glebokos¢ implantacji okres$lona jest przez:
7 =0.866z, = AE"[keV], (4.4)

gdzie:
4 2 n
Az—[ug-cm -keV ] oraz n~1.6 (4.5)
Yo,

Srednia gleboko$é implantacji niskoenergetycznych pozytonéw zmienia si¢ od 1 nm do kilku

mikrometrow.
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4.1.2 Dyfuzja

Ruch stermalizowanych pozytonéw podlega prawom bladzenia przypadkowego. Srednia
droga swobodna pozytonu miedzy kolejnymi rozproszeniami | w wyniku mikroskopowego
mechanizmu rozpraszania jest funkcja temperatury T masy efektywnej m” i wspotczynnika

dyfuzji D;:
| =D, [—, (4.6)

gdzie, kg jest stata Boltzmanna. Masa efektywna pozytonu w sieci krystalicznej m” przyjmuje
wartosci od 1.3 my do 1.7 my, gdzie my jest masa spoczynkowa pozytonu i jest to wynikiem
rozpraszania fonondw i ekranowania przez elektrony [52].

Wartoéé $redniej drogi swobodnej stermalizowanych pozytonéw wynosi od 50 A do
100 A w temperaturze pokojowej. Wspotczynnik dyfuzji pozytonéw spelia rownanie:
M, KeT
D, = ?kBT = #rrel , 4.7)
gdzie u; jest ruchliwoscia, e fadunkiem, 7 czasem relaksacji dla dominujacego mechanizmu
rozpraszania, Poniewaz jest nim rozpraszanie na podtuznych fononach akustycznych

wspotczynnik dyfuzji zalezy od temperatury w nastgpujacy sposob[53]:

300K
D. (T)=Dy\ [ (4.8)

Srednia droga dyfuzji pozytonu L rozumiana jako $rednie przemieszczenie kwadratowe np.

w idealnej sieci kubicznej okreslona jest wzorem:

L=.,/6D.z, , (4.9)

gdzie 7 jest czasem zycia swobodnego pozytonu charakterystycznym dla danego metalu, np.
dla Al 163 ps [54], dla Cu 117 ps [4] — 121 ps [55]
Dhugos¢ dyfuzji pozytonu L, jest parametrem w rownaniu dyfuzji, a okresla go

rOwnanie:

L+ = \/ Teff D+ . (410)

Jest ona ograniczona przez efektywny czas zycia pozytonu zg, ktory w przypadku wolnego
od defektéw metalu jest rowny z. Obecno$¢ defektow w sieci krystalicznej, w ktorych
pozyton moze by¢ wychwytywany wpltywa na wspodtczynnik dyfuzji, ktory moze byé

zapisany jako:
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r
eff _ f
D =D,

: 4.11)
T, +K

gdzie x jest szybko$cia wychwytu pozytondw, ktéra w ogdlnosci jest proporcjonalna do
koncentracji centrow wychwytujacych.

Wspotczynniki  dyfuzji pozytondw wyznaczone dla monokrysztaldow metali
z pomiarOw udziatu pozytu (stanu zwiazanego pozytonu 1 elektronu) tworzonego na
powierzchni w wyniku dyfuzji wstecznej powolnych pozytonéw implantowanych z rézna
energia w temperaturze 300 K mieszcza si¢ w zakresie 1-2 cm?/s, np. dla Cu wynosi

1.25 cm?/s [4].

4.1.3 Funkcja falowa pozytonu

W przypadku opisu btadzenia przypadkowego mozna traktowac pozyton jako klasyczna
czastke, ale do wyznaczenia mierzonych charakterystyk anihilacyjnych nalezy zastosowac

formalizm mechaniki kwantowej. Zmusza do tego duza warto$¢ dlugosci fali de Broglie’a A,

pozytonu, ktora okreslona jest wzorem:

2, =h/\Bm'k,T ~50,300K/T A.

Funkcja falowa pozytonu spelnia rownanie Schrodingera:

h2
—%V2W+(r)+v(r)%(r):E+z,y+(r). (4.12)
W idealniej sieci periodycznej pozyton jest zdelokalizowany w stanie Blocha z k; = 0.

Potencjatl w rownaniu (4.12) sktada si¢ z nast¢pujacych czgsci:
V(r)=Ve (r)+Ve, (r)-EO(R-|r|), (4.13)

corr
z ktérych pierwsza opisuje potencjal Coulomba oddziatywania pozytonu z rdzeniami

atomowymi, druga zawiera efekty korelacyjne wynikajace z oddzialywania pozytonu
z chmura elektronowa. Ze wzgledu na odpychanie kulombowskie od dodatnio natadowanych
rdzeni atomowych funkcja falowa pozytonu koncentruje si¢ w obszarach migdzyweztowych.
Rys. 16 a) przedstawia funkcje¢ falowa swobodnego pozytonu w stanie Blocha w $ciennie
centrowanej sieci krystalicznej Ni.

Jezeli w sieci krystalicznej obecne sa wakancje lub ich skupiska, ostatni czton
roOwnania (4.13) opisuje potencjal oddzialywania pozytonu z defektem typu wakancji.
Potencjal ten ma charakter studni i moze by¢ wyrazony za pomoca funkcji schodkowej, R jest
promieniem wakancji lub skupiska wakancji, E, jest energia dna pasma pozytonowego, ktora

w obszarze defektu jest nizsza niz w periodycznej sieci idealnej z uwagi na brak jonu. Jezeli
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we wnetrzu tej studni istnieje chociaz jeden stan zwiazany, pozyton moze zostaé
zlokalizowany w tym defekcie 1 wowczas funkcja falowa pozytonu ma charakter funkcji
Gaussa. Rys. 16 b) pokazuje przyktad funkcji falowej pozytonu zlokalizowanego w wakancji

w Ni.

kierunek [100] a.u.

Rys. 16 Funkcja falowa pozytonu w sieci krystalicznej $ciennie centrowanej Ni:
a) swobodny pozyton w stanie Blocha, b) pozyton zlokalizowany w wakancji w Ni [56].

4.1.4 Charakterystyki anihilacyjne

W przypadku anihilacji pozytonéw wielkosci fizyczne mierzone w eksperymentach, ktore
beda szczegdtowo zdefiniowane w nastepnych rozdziatach, to czas zycia pozytonow, sredni
czas zycia pozytondw, parametry S i W, rozktad katowy kwantéw anihilacyjnych. Moga one
takze by¢ obliczone teoretycznie znajac stany pozytonu i strukturg¢ elektronowa materiatu.
Przeglad teorii anihilacji pozytonow w jednorodnym gazie elektronowym i w sieci
krystalicznej mozna znalez¢ np. w pracy [57].

Jedna z wymienionych wielko$ci jest czas zycia pozytonu 7 bedacy odwrotnos$cia
szybkosci anihilacji 7=1/4. Szybkos§¢ anihilacji pozytonu zalezy gtéwnie od gestosci

elektronowej w miejscu pozytonu:

/1=7zr02c.|.dr|¢//+(r)|2n(r)y[n(r)], (4.14)

gdzie ry jest klasycznym promieniem elektronu, € jest predkoscia swiatla, n(r) jest gestoscia
elektronowa, y{n(r)] jest wspotczynnikiem wzmocnienia ggstosci elektronowej na pozytonie,
zwigzanym z efektami korelacyjnymi. Wyniki obliczen teoretycznych z doktadnoscia do kilku
procent zgadzaja si¢ z warto$ciami eksperymentalnymi, co $wiadczy o sukcesie przewidywan

teoretycznych opartych mechanice kwantowe;.

46



Jezeli w rzeczywistej sieci krystalicznej obecny jest jeden rodzaj defektow
wychwytujacych pozytony, np. wakancje, szybko$¢ anihilacji pozytondéw w nich
zlokalizowanych rozni si¢ od szybkosci anihilacji pozytonow w stanie Blocha w idealnej sieci
krystalicznej, poniewaz z kazdym z tych dwdch standw zwiazana jest inna warto$¢ ggstosci
elektronowej, ktéra probkuje pozyton. W takim przypadku prowadzi to do dwoch wartosci
szybkosci anihilacji, a co za tym idzie dwoch czasow zycia pozytonu w probee 7, =1/4, i
=1,2.

Rozktad pedow p(p) promieniowania anihilacyjnego moze by¢é wyznaczony znajac

funkcje falowe elektronowe y:

p(p):ﬂ\;oCZUdrexp[—ipr];y+(r)wi(I’) y(r)

gdzie V jest objetoscia normalizacji. Rozktad ten odzwierciedla strukture elektronowa

2

, (4.15)

materialu. Moze by¢ wyznaczony za pomoca pomiardOw korelacji katowych kwantéw
anihilacyjnych (ACAR, 2D-ACAR) lub w postaci widma energetycznego kwantow

anihilacyjnych jako poszerzenie dopplerowskie linii anihilacyjne;j.

4.1.5 Wychwyt pozytonu

Defekty punktowe, takie jak wakancje lub skupiska dwu lub wigcej wakacji stanowia dla
pozytonu miejsca o nizszym potencjale niz dziatajacy na niego w idealnej sieci krystalicznej.
Zwiazane jest to ze zmniejszeniem odpychania przez dodatnie jony, ktorych brak w tego typu
defektach. Powstaje wowczas stan zlokalizowany pozytonu, ktorego funkcje wlasne maja
nizsza energi¢ niz stany zdelokalizowane w sieci periodycznej. PrzejScie pomigdzy stanem
zdelokalizowanym a zlokalizowanym w defekcie punktowym nazywane jest wychwytem
pozytonu. Roznicg energii migdzy stanem poczatkowym i koncowym, ktéra oddawana jest
sieci krystalicznej] mozna nazwaé energia wiazania pozytonu w defekcie Ep. W przypadku
wakancji lub skupisk wakancji w metalach warto$¢ energii wiazania pozytonu wynosi od

1 eVdo5eV,np.dlaAl Ep=1.81 ¢V [58].

Inne defekty takie jak ujemnie jony domieszek w potprzewodnikach moga takze
lokalizowa¢ pozytony. Jednak energia wiazania pozytonu z takim defektem jest mata (ok.
0.5eV). W przypadku GaAs domieszkowanego Si energia wiazania pozytonu
zlokalizowanego na ujemnym jonie domieszki wynosi 63 + 10 meV [59]. Tego rodzaju
ptytkie putapki odgrywaja rol¢ w niskich temperaturach, w tym wypadku w temperaturach

ponizej 200 K, w ktorych nie moze zachodzi¢ aktywowany termicznie proces ucieczki
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pozytonow (depulapkowanie). W metalach przyktadem defektow, w ktérych pozytony sa

stabo zlokalizowane sa dyslokacje.

Z punktu widzenia anihilacji pozytonéw rdzen dyslokacji charakteryzuje si¢ mniejsza
gestoscia jonow. Zatem w tym obszarze funkcja falowa pozytonu moze by¢ lokalizowana.
Jednakze obliczenia teoretyczne przeprowadzone dla aluminium i miedzi [60] wskazuja, ze

same dyslokacje sa ptytkimi putapkami dla pozytondéw. Energia wiazania pozytonu obliczona

dla dyslokacji krawedziowej [112] o wektorze Burgersa (a/ 2)[110] w Al wynosi 0.10 eV.

Rdzen dyslokacji jest wigc ptytka pulapka, ale moze stanowi¢ prekursor do lokalizacji funkcji
falowej pozytonu w glebszej pulapce, jaka moze by¢ uskok (prog), lub wakancja na jej linii.
W takich przypadkach obliczona energia wiazania pozytonu w Al dla dyslokacji

krawedziowej [112] wynosi odpowiednio 1.3 eV i 1.0 eV.

4.1.6 Model wychwytu. Rownania kinetyczne

Jezeli $rednia odlegto$¢ migdzy putapkami jest znacznie wigksza niz droga dyfuzji
pozytonu wychwyt moze by¢ opisany za pomoca rownan kinetycznych.

Roéwnania kinetyczne zostaly zastosowane po raz pierwszy przez Brandta [61] do
wyjasnienia obecnosci dwoch sktadowych czasu zycia pozytonow w halogenkach. W modelu
tym zakltada sig, ze w chwili czasu t = 0 wszystkie pozytony sa w zdelokalizowanych stanach
Blocha, a lokalizacja pozytonu w defekcie nastgpuje z szybkoscia x proporcjonalna do
koncentracji tych defektéw Cp:

K = UpCp . (4.16)
W wzorze tym gp jest wspotczynnikiem szybkosci wychwytu charakterystycznym dla danego
rodzaju defektu.

Zaktadamy, ze jest N roznych rodzajow defektow w probce (zwykle 1 lub 2). Jesli
liczba pozytonow znajdujacych si¢ w stanie swobodnym wynosi Ny, a tych, ktore znajduja sie
w defektach np, to obie wielkosci sa funkcjami czasu i1 spetniaja nastgpujace réwnania
kinetyczne:

N
ddltf:—(ﬂf +Z:1<J.Jnf

i=1

(j=1,..,N). (4.17)

dn,,
pr =K;n; — /1DJ-

Warunek brzegowy wynikajacy z zatozen modelu wychwytu jest nastepujacy:
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n (0)=n,, Ny (0)=0 (i=L..N), (418

gdzie ny jest calkowita liczba pozytondw. Rozwiazujac ten uktad rownan otrzymuje si¢ liczbg

pozytonow, ktora z uwagi na proces anihilacji maleje z uptywem czasu:

n(t)=n, (t)+2 gy (1) Z| exp(— (4.19)

gdzie

N H .
ly=1-)" J = ! : (4.20)

Ao =2+ K00 A=A, (i=1..,N), (4.21)

Ai sa szybko$ciami anihilacji ze stanu i zdefiniowanymi wzorem (4.14). Widmo czasu zycia

pozytonow definiuje si¢ jako liczbe pozytonow anihilujacych w przedziale czasu (t,t + dt) :

1 dn N+1

— = Z 1,4 exp (- (4.22)
nO

gdzie n, =n(0).

Szybko$¢ anihilacji w stanie swobodnym moze by¢ wyznaczona ze wzoru:

= ZN: lA (4.23)

i=0
co moze by¢ przydatne do sprawdzenia poprawnosci przyjetego modelu, jezeli znana jest

warto$¢ Ar. Sredni czas zycia pozytonéw definiuje sie jako $rodek ciezkosci widma:

I ( de”' =i21‘,|ifi~ (4.24)

Moze by¢ on obliczony ze wzoru:

1+ZKJ/1DJ- . (4.25)

Mierzona w eksperymencie warto$¢ $redniego czasu zycia pozytondw jest superpozycja

anihilacji we wszystkich mozliwych stanach pozytonu:

T=04T¢ + D Moo » (4.26)
gdzie frakcje pozytondw anihilujacych w poszczegdlnych stanach, 7, dane sa przez:

n; = [dtan, (t)=2,n;, (4.27)
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Moy = | gy gy (1) = gy, (4.28)
0
Frakcje anihilacyjne moga by¢ otrzymane poprzez rozwigzanie stacjonarnych réwnan
wychwytu otrzymanych z ukladu rownan (4.17) przez scatkowanie ich od t = 0 do
nieskonczonosci uzywajac warunkéw brzegowych (4.18):
(A +2 &)y = 8;ng —1=0

: . ; (j=1..,N). (4.29)
KN} = (g +6, ) =0

Gdy oy =0 rozwiazanie tego uktadu réownan daje nastgpujace wyrazenia na frakcje

anihilacyjne:
3 1
g I+, Z K
. (4.30)
7o = 7 2K
7ol ) K,
Suma wszystkich frakcji anihilacyjnych wynosi 1, prawdziwa jest wigc zalezno$¢:
77 =2 1y (70— 71 ) (431)
j

Poniewaz 7, >7,, spelniony warunek 7 >7, potwierdza obecnos¢ w materiale

defektow typu wakancji. Zatem interpretujac wyniki pomiarow czasdw zycia pozytonow
nalezy przede wszystkim sprawdzi¢ warto$¢ sredniego czasu zycia pozytondw. Jezeli jest on
wigkszy niz czas zycia w idealnej sieci krystalicznej, wskazuje to na obecno$¢ defektow.
Wtedy nalezy probowac roztozy¢ otrzymane widmo na skladowe, aby otrzymaé wartosci 1p;

1 w ten sposob zidentyfikowac¢ rodzaj defektéw oraz xj, aby okresli¢ koncentracjg defektow.

4.1.7 Wspoétczynnik wychwytu

Zgodnie ze wzorem (4.16) szybko$¢ wychwytu jest proporcjonalna do koncentracji
defektow. W metalach koncentracja defektow podawana jest jako wzgledna koncentracja,
czyli stosunek liczby defektow do liczby weztow sieci. W przypadku wakancji w metalu
w rownowadze termodynamicznej dolna granica czutosci metody anihilacji pozytondw
wynosi 107, a zmiany koncentracji defektow moga by¢ obserwowane do temperatury
topnienia, w ktérej to koncentracja wakanséw jest rzedu 10°. Dla metali wspotczynnik

wychwytu z charakteryzujacy defekt wyrazany jest w jednostkach s™.
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Jezeli proces wychwytu jest ograniczony przez przejscie ze stanu swobodnego
pozytonu do stanu zwigzanego w defekcie, wspotczynnik wychwytu pozytondw oblicza si¢ za

pomoca ztotej reguty Fermiego[62]:
2r 2
u==-2RM[ 5(E-E), (432)
ij

gdzie Mjj jest elementem macierzowym macierzy przejscia pomigdzy stanem poczatkowym i
i koncowym f, P; jest prawdopodobienstwem obsadzenia stanu poczatkowego. Szybko$é
przejscia zalezy od procesow, w ktérych energia wiazania pozytonu w defekcie, Ep, jest
przekazywana sieci krystalicznej. W przypadku defektow typu wakancji w metalach, sa to
wzbudzenia elektron — dziura. Jezeli energia wigzania pozytonu w defekcie jest mata, rzedu
0.1eV Ilub mniejsza, jest ona przekazywana pojedynczemu fononowi, poniewaz
prawdopodobienstwo procesoOw wielofononowych jest bardzo mate. Taka sytuacja ma miejsce
w potprzewodnikach.

W ogdlnym przypadku obliczenie tego wspolczynnika mozliwe jest np. w oparciu o
teorig¢ rozpraszania na potencjale optycznym, ktérego czg$¢ urojona odpowiedzialna jest za
wychwyt pozytonu [63], a w ktorym ukryty jest mechanizm przekazania energii.

Obliczenia teoretyczne wspotczynnika wychwytu pozytonow [64] przewiduja, ze jest
on funkcja temperatury, co po czegsci zwiazane jest z zaleznos$cia od pedu pozytonu opisanego
rozktadem Maxwella-Boltzmanna. Z powodu termalizacji pedy pozytondéw nawet w szerokim
zakresie temperatury, w ktorej przeprowadzany jest pomiar, odpowiadaja energii termicznej
iw funkcji temperatury zmieniaja si¢ niewiele. Przykladem moga by¢ tu obliczone
temperaturowe zaleznosci wspotczynnika szybkosci wychwytu dla pojedynczej wakancji oraz
skupisk trzech i czterech wakancji w Al oparte na ztotej regule Fermiego [64], jak i na modelu
wychwytu z potencjatem optycznym [57], [63]. Znacznie silniejsza zalezno$¢ temperaturowa
otrzymana w obu przypadkach dla wychwytu pozytonu na skupisku dwoch wakancji w Al
wynika z rezonansowego charakteru tego zjawiska, ktéry jest dodatkowo wzmocniony.
rozszerzalnoscia termiczng sieci krystalicznej [63]. Potwierdzaja to obliczenia [63] 1 pomiar
wspotczynnika szybkosci wychwytu pozytonow na wakacjach w Al, Zn, Ni i Mo
przeprowadzone przez Trumpy’ego i Petersena [65]. Innym przyktadem moze by¢ wychwyt
na podwojnych neutralnych wakacjach w czystym krzemie zmierzony w funkcji temperatury

przez Kawasuso i1 Okadg [66].
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4.2 Techniki eksperymentalne anihilacji pozytonow stosowane w badaniach

defektow

4.2.1 Spektroskopia czasu zycia pozytonow

Do pomiaru czasu zycia pozytonu wykorzystuje si¢ gléwnie wlasnosci izotopow **Na
lub **Ti. W przypadku **Na, 3 ps po emisji pozytonu z jadra **Ne emitowany jest kwant y
o energii 1.274 MeV (Rys. 17). Mierzac roéznicg czasu migdzy kwantem y sygnalizujacym
powstanie pozytonu w zrodle a kwantem anihilacyjnym o energii 511 keV wyznacza si¢ czas
zycia pozytonu.

Zrédto pozytonéw w folii kaptonowej znajdujace si¢ pomiedzy dwiema probkami, do
ktorych implantowane sa pozytony, umieszcza si¢ przed dwoma detektorami scyntylacyjnymi
z fotopowielaczami, z ktorych jeden rejestruje kwant y o energii 1.27 MeV bedacy sygnalem
startu, a drugi kwant anihilacyjny o energii 511 keV bedacy sygnatem stop dla uktadu
odmierzajacego czas. Zarejestrowane kwanty y sa przeksztalcane w impulsy elektryczne,
ktore sa przetwarzane przez dyskryminatory i konwerter czas — amplituda (TAC) w taki
sposob, aby wyjsciowy impuls byt proporcjonalny do roéznicy czasu pomiedzy
zarejestrowaniem kwantdw vy, mierzac w ten sposob czas zycia pozytonu. Pojedyncze
zjawisko anihilacji jest rejestrowane w pamigci analizatora wielokanatowego, ktorego kanaty

reprezentuja skalg czasowa.

22
3 “Na
2.6088 a

o /J Bt 0.5454 MeV 89.84.1% EC 10.10%

5 3ps B: 1.820 MeV 0.056%

IS 1, 1.27453 MeV 100%
0 4

22 Ne

Rys. 17 Schemat rozpadu izotopu **Na. Na rysunku podane zostaly maksymalne energie
pozytondéw emitowanych w rozpadzie B’, energia kwantu y oraz czas zycia stanu
posredniego.
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Rys. 18 Schemat spektrometru do pomiaru czasu zycia pozytonéw typu fast-fast. Czas
zycia pozytonu jest mierzony jako rdznica czasy miedzy pojawieniem si¢ kwantu vy
o energii 1.27 MeV i kwantu anihilacyjnego (PM — fotopowielacz, CDF — dyskryminator
r6znicowy, TAC — konwerter czas — amplituda, MCA — analizator wielokanatowy).

Rys. 18 przedstawia schemat spektrometru do pomiaru czasu zycia pozytonéw typu
fas-fast. Jako scyntylatory stosuje si¢ krysztaly BaF, lub scyntylatory plastikowe NE111.
Uzywane fotopowielacze (PM) maja krotkie czasy narastania impulsu. Dyskryminatory
(CFD) posiadajace rowniez funkcje analizatora jednokanalowego, umozliwiajaca rejestracje
kwantow y o okreslonej energii, redukuja szumy i produkuja standardowe impulsy czasowe.
Impuls stop jest opdézniony przez lini¢ opdzniajaca, w celu przesunigcia widma w obszar
liniowy konwertera czas — amplituda. Widmo jest zbierane przez analizator wielokanatowy.

Teoretyczne widmo czasu zycia pozytonow jest okreslone wzorem (4.22). Jednak
otrzymane w eksperymencie widmo czasu zycia pozytonéw zawiera w sobie funkcje
zdolno$ci rozdzielczej aparatury F(t). Zatem liczbg zliczen w poszczegoélnych kanatach
mozna zapisac jako:

N(t)= Idt' F ((t—to)—t')iiexp[—t—'j (4.33)

i=0 T T
Funkcja zdolno$ci rozdzielczej w ogdlnosci moze by¢ przyblizona przez sume funkcji
Gaussa lub splot jednej funkcji Gaussa z dwiema funkcjami wyktadniczymi. Czgsto

wystarczajaca jest jedna funkcja Gaussa G(t), ktorej maksimum okreslone jest przez ty:

G(t)= 1 exp{—(t_to ﬂ (4.34)

oNTT (o}

Czasowa zdolno§¢ rozdzielcza zdefiniowana jako polszeroko§¢ krzywej zdolnosSci

rozdzielczej (FWHM) jest wowczas dana wzorem:
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FWHM = 20+/In2 . (4.35)

Opracowano szereg programow, ktore pozwalaja rozwikla¢ splot funkcji opisujacy
widmo eksperymentalne i uzyska¢ wartosci czasow zycia poszczegolnych stanow pozytonu 7
oraz intensywnosci li, np.: POSITRONFIT [67] oparty na algorytmie nieliniowego
dopasowania Gaussa-Newtona lub LT [68] wykorzystujacy metode Levenberga-Marquardta
bedaca jego modyfikacja. Rys. 19 przedstawia przykladowe widma czasu zycia pozytondow
w skali potlogarytmicznej, w ktorej sktadowe, cho¢ jest to duze uproszczenie, moga byc¢
pogladowo przedstawione jako ztozenie linii prostych. Mierzone widma zawieja tto 1 pewien
udziat anihilacji pozytonow w zZrédle. Po odjgciu tla wykonywana jest korekta widma na
udzial anihilacji w zrddle, ktory zalezy nie tylko od budowy samego zrodta, tzn. rodzaju
1 grubos$ci folii zawierajacej izotop emitujacy pozytony, ale takze od materialu probki [55].
Pewna rolg¢ odgrywa tutaj zalezne od liczby atomowej probki zjawisko rozproszenia
wstecznego pozytonow [70], ktore powoduje, ze pozytony rozpraszane sa w kierunku folii

kaptonowe;j.
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Rys. 19 Przykladowe widma czasu zycia pozytonoéw, linie oznaczaja w przyblizeniu
poszczegodlne sktadowe widma, ktoérych wartosci sa podane na rysunku.

W ogo6lnosci, to, czy mozna uzyska¢ wiarygodny rozklad widma czasu zycia
pozytonow na skladowe zalezy od liczby sktadowych, oraz jak duze sa réznice migdzy nimi
ijak wysoka jest liczba zliczen w widmie. W przypadku metali, stopéw i wigkszosci
potprzewodnikdw mozna oczekiwac dyskretnych sktadowych widm czasu zycia pozytondw.

Dla polimeréw stwierdzono wystgpowanie w przyblizeniu ciaglych rozktadéw
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poszczegolnych sktadowych [71]. W przypadku, gdy liczba sktadowych, ktora zawiera
widmo jest zbyt duza, aby mogty by¢ one rozréznione, moze by¢ do niego dopasowany ciagly
rozklad sktadowych czasu Zycia uzywajac np. programu CONTIN [72] opartego na
transformacie Laplace’a mierzonego widma lub MELT [73] bazujacego na metodzie

maksimum entropii.

4.2.2 Metody pomiaru rozkladu p¢edu kwantow anihilacyjnych

Promieniowanie anihilacyjne zawiera informacj¢ o rozktadzie pedow elektronow
w miejscu, w ktorym zaszta anihilacja. Wynika to z zasady zachowania pedu w procesie
anihilacji oraz z faktu, ze warto$¢ pedu pozytonu po termalizacji jest o dwa, trzy rzedy
wielko$ci mniejsza od warto$ci pedu elektronu. Zatem w procesie anihilacji pozytondow to
elektrony wnosza swoj ped i energig, co zostaje ujawnione w rozktadzie pedéw i energii
kwantow anihilacyjnych. Umozliwia to badanie struktury elektronowej cial stalych oraz

badania defektow bedacych szczegdlnym zaburzeniem tej struktury.

m,c*+cp,/2

. 0,=p/m,c

Rys. 20 Zasada zachowania pedu w anihilacji dwukwantowej: a) uktad $rodka masy,
b) uktad laboratoryjny.

Zasada zachowania pedu w procesie anihilacji wymaga, aby ped pary elektron-
pozyton p byt rowny pgdowi pary fotondw anihilacyjnych. Sktadowa pedu p, w kierunku
propagacji fotonu z powoduje przesunigcie Dopplera AE energii fotonu, ktéorego wartos$¢

moze by¢ w przyblizeniu obliczona ze wzoru:

AE = % . (4.36)
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Poniewaz elektrony w materii maja pewien rozktad wartosci i kierunkow pedow, w efekcie
widmo energetyczne zarejestrowanej linii w widmie energetycznym wykazuje poszerzenie
w stosunku np. do linii jadrowych, ktérych szerokos$¢ odzwierciedla zdolno$¢ rozdzielcza
aparatury. Jest to wykorzystywane w spektroskopii poszerzenia Dopplerowskiego linii
anihilacyjnej.

Sktadowe pedu pary pozyton-elektron w kierunkach x i y powoduja odchylenia katowe
@1 6 od wspotliniowosci kwantow anihilacyjnych, ktore dla matych katow moga by¢ opisane

WZOrcm:

6. = p‘Z, i=Xy (4.37)
m,C

gdzie m, jest masa spoczynkowa elektronu a c predkoscia $wiatta. Rejestracja katow
odchylenia kierunkdéw emisji obu kwantéw anihilacyjnych w koincydencji ze soba za pomoca
pozycyjnie czutych detektorow stanowi istot¢ metody korelacji katowych kwantéw
anihilacyjnych: jednowymiarowych ACAR lub dwuwymiarowych 2D-ACAR. Metody te
stosowane sa gltownie do wyznaczania rozkladow gestosci pedow elektrondow i ksztattu

powierzchni Fermiego, moga by¢ takze stosowane do detekcji defektow punktowych [69].

4.2.3 Spektroskopia poszerzenia dopplerowskiego linii anihilacyjnej

Podstawowym elementem spektrometru do pomiaru poszerzenia linii anihilacyjnej jest
detektor germanowy HpGe o wysokiej zdolnosci rozdzielczej 1 duzej wydajnosci (ok. 20%).
Jego podstawowym elementem jest krysztat czystego Ge, do ktérego przytozone jest wysokie
napigcie. Absorpcja promieniowania Y w krysztale Ge powoduje powstawanie par elektron-
dziura, ich dotarcie do elektrod, ktére znajduja si¢ na powierzchni krysztalu powoduje
wytworzenie impulsu elektrycznego. Jest on wzmacniany przez wzmacniacz, a jego wysokos¢
jest proporcjonalna do energii zaabsorbowanego kwantu y. Impuls jest rejestrowany
w analizatorze wielokanalowym (MCA). Krysztat Ge 1 pierwszy stopien wzmocnienia
wymaga zastosowania chtodzenia cieklym azotem. Schemat spektrometru przedstawia Rys.
21.

Widma poszerzenia dopplerowskiego linii anihilacyjnej prezentuje Rys. 22. Dla
poréwnania pokazana jest linia emitowana przez jadro izotopu “*’Pb o energii 569.7 keV
(oznaczona v, na Rys. 23). Izotop ten jest produktem rozpadu 2°’Bi, ktéry to moze by¢
otrzymany przez naswietlanie naturalnego ofowiu protonami w reakcjach *’Pb(p,n)**'Bi
i 2*Pb(p,2n)*""Bi. Naswietlana takie zostaly wykonane np. w IF] PAN w Krakowie za

pomoca wiazki protonéw z cyklotronu AIC-144. Zrodto **'Bi moze byé uzywane jako zrodto
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kalibracyjne w spektroskopii poszerzenia dopplerowskiego, co jest o tyle istotne, ze nie ma
wielu dostgpnych izotopdéw emitujacych linie o energiach w poblizu 511 keV. Moga by¢ tutaj
jeszcze wymienione ¥Sr (514 keV) lub 'Ru (497 keV). Warto takze wspomnie¢, ze izotop
27Bi moze tez shuzy¢ do kalibracji spektrometru czasu zycia pozytonow [74]. Powstajace w
wyniku wychwytu elektronu jadro 2*’Pb jest w stanie wzbudzonym o energii 1633.4 keV. Po
emisji kwantu y; (Rys. 23) poziom wzbudzony o energii 569.7 keV ma czas potowicznego
zaniku Ty, = (130.5 = 0.8) ps [75], co odpowiada $redniemu czasowi zycia (188.3 = 1.3) ps.
Jest to warto$¢ tego samego rzedu, co czasy zycia pozytondow obserwowane w metalach i

stopach.

MCA
Stabilizator
ciser [t [Stabiizator
s GEEE [ADC H Pamie¢ |
Probki = \ ;r5dio “Na

Rys. 21 Schemat spektrometru do pomiaru poszerzenia dopplerowskiego linii
anihilacyjnej. Detektor germanowy chlodzony cieklym azotem rejestruje kwant
anihilacyjny. Sygnal jest przetwarzany przez przedwzmacniacz, ktory jest czgscia
detektora, a nastgpniec wzmacniany przez wzmacniacz i rejestrowany w analizatorze
wielokanalowym (MCA), ktérego zasadniczym elementem jest konwerter analogowo-
cyfrowy (ADC).

Prezentowane na Rys. 22 przyktadowe linie anihilacyjne zostaty zmierzone dla stopu
aluminium 6082, ktorego sktad i wiasciwosci beda omowione w nastgpnym rozdziale. Obie
linie zostaly znormalizowane do pola powierzchni pod nimi. Linia poloZzona nieznacznie
wyzej, oznaczona szarymi trdjkatami zostata zmierzona dla probek poddanych odksztatceniu
plastycznemu. Spowodowalo ono powstanie réznego rodzaju defektow w materiale, w tym
takze defektéw punktowych typu wakancji, ktére zmieniaja charakterystyki anihilacyjne, tzn.

czas zycia pozytonoéw lub rozktad pedoéw kwantow anihilacyjnych.
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Rys. 22 Widma poszerzenia dopplerowskiego linii anihilacyjnej otrzymane dla stopu
aluminium 6082 (czarne kotka) i tego samego stopu poddanego odksztatceniu
plastycznemu (szare trojkaty). Linie anihilacyjne sa szersze niz linia jadrowa nawet
o wyzszej energii 569.7 keV emitowana przez jadro *“’Pb. Wysokos¢ pikow zostala
znormalizowana do wysokosci piku **’Pb.

207y
Bi

912 31.55a

74 EC 579keV 7.03%
EC 764.4 keV 84.30%
EC 1828.1keV 8.78%

72 53 B 0.01%
13/2
2 § ¢ % — 1,10636keV  74.5%

o A v, 569.7keV  97.74%
207Pb

Rys. 23 Schemat rozpadu izotopu **’Bi wykorzystywanego do kalibracji spektrometrow
poszerzenia dopplerowskiego i czasu zycia pozytonow.

W defekcie punktowym gestos¢ elektronowa lokalnie jest nizsza. Elektrony
walencyjne maja nizsze pedy, co sprawia, ze rozklad pedéw anihilujacych elektrondéw
przesuwa si¢ w kierunku nizszych warto$ci. Z drugiej strony dla pozytonu zlokalizowanego
w tego typu defekcie mniejsze jest przekrywanie jego funkcji falowej z funkcjami falowymi
elektronow rdzenia atomowego. Wzrasta zatem prawdopodobienstwo anihilacji z elektronami
walencyjnymi, maleje prawdopodobienstwo anihilacji z elektronami rdzenia. Przyczyny te

powoduja wzrost liczby zliczen kwantéw anihilacyjnych o energiach w poblizu 511 keV.
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Rys. 24 Definicja parametru S oraz parametru W.

W celu opisania ilosciowego linii anihilacyjnej stosuje si¢ tzw. parametry ksztattu.
Najczgsciej stosowane sa parametry S i W. Parametr S zdefiniowany jako stosunek liczby
zliczen w $rodkowej czg$ci linii anihilacyjnej As do liczby zliczen w catej linii. Podobnie
parametr W (wing) jest obliczany jako stosunek liczby zliczen w obszarach A, = A, +A,,,

zaznaczonych na Rys. 24, do liczby zliczen w catej linii. Przed wykonaniem sumowania
odejmuje si¢ tlo w najprostszym przypadku opisane funkcja liniowa, stosowane sa tez
bardziej skomplikowane procedury uwzgledniajace nieliniowy charakter tego tta [76].

Dla parametru S granice sumowania wybierane sa symetrycznie wokot energii
511 keV tak, aby wartos¢ tego parametru dla probki wolnej od defektow wynosita ok. 0.5 1 sa
one stale dla calej serii pomiarowej. Tak okreslony parametr zawiera informacjg¢ o anihilacji
z elektronami walencyjnymi. Granice sumowania dla parametru W wybierane sa tak, aby
obszary sumowania byly wyraznie oddzielone od punktéw przecigcia linii anihilacyjnych dla
probki referencyjnej i probek zawierajacych defekty. Poniewaz tlo po lewej stronie linii
anihilacyjnej jest wyzsze (wptyw krawedzi Comptona), zamiast parametru W opisanego
wzorem (4.38) stosuje si¢ parametr Wy, dla ktorego obszar catkowania obejmuje tylko czgsé
po prawej stronie linii anihilacyjnej — Awr. Wktad do parametru W wnosi gltéwnie anihilacja
z elektronami rdzenia atomowego majacymi znacznie wigksze pedy niz elektrony walencyjne.

Parametry ksztattu linii anihilacyjnej S 1 W nie maja absolutnego znaczenia, istotne sa

jedynie ich zmiany w obrgbie serii pomiarowej. Ich wartosci otrzymane za pomoca réznych
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spektrometréw nie moga by¢ bezposrednio poréwnywane, poniewaz zaleza np. od zdolnosci

rozdzielczej, cho¢ moga by¢ one wyznaczone teoretycznie, np. z rOwnania (4.15).

4.2.4 Koincydencyjna spektroskopia poszerzenia dopplerowskiego linii
anihilacyjnej

Jednoczesna rejestracja obu kwantéw anihilacyjnych umozliwia efektywne obnizenie
tla pod linia anihilacyjna. Otwiera to mozliwosci obserwacji wysokopedowej cz¢sci linii
anihilacyjnej odpowiadajacej anihilacji z elektronami rdzenia atomowego. Schemat
koincydencyjnego spektrometru poszerzenia dopplerowskiego linii anihilacyjnej z dwoma
detektorami germanowymi przedstawia Rys. 25. Jako drugi detektor moze by¢ uzyty detektor
scyntylacyjny, co obniza koszty aparatury. Po raz pierwszy uzycie takiego uktadu
koincydencyjnego zostato opisane przez Lynna i wspotpracownikow [77]. Wynikiem pomiaru
jest dwuwymiarowa tablica zawierajaca liczby zliczen. Wynik takiego pomiaru dla magnezu

przedstawiony jest w formie histogramu na Rys. 26.

1 keV 511 ke’
probki "\ srsdio “Na
LN,
4 [ADC|—] ’—|ADC] &
Uktad
koincydencyjny
MCA

Rys.25 Schemat koincydencyjnego spektrometru do pomiaru  poszerzenia
dopplerowskiego linii anihilacyjnej. Dwa detektory germanowe chlodzone cieklym
azotem (LN,) rejestruja wspotliniowe kwanty anihilacyjne (ADC - konwerter
analogowo-cyfrowy, MCA — analizator wielokanatowy).

Jednowymiarowe widmo koincydencyjne z obu detektorow otrzymywane jest jako
przekrd) dwuwymiarowego histogramu wzdhuz przekatnej poprowadzonej od prawego
dolnego do lewego gdérnego rogu (na Rys. 26 obszar sumowania zliczen zostat zaznaczony

schematycznie za pomoca dwoch réwnoleglych odcinkow).
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Rys. 26 Dwuwymiarowy histogram przedstawiajacy wyniki koincydencyjnych pomiarow
energii fotonow anihilacyjnych emitowanych z magnezu (magnez byl przedmiotem
pomiaru jako skladnik stopowy stopdéw aluminium, ktérych dopplerowskie widma
koincydencyjne zostang omowione w Rozdz. 5.5). Na osiach podane sa energie fotonow
rejestrowanych w kazdym z detektorow germanowych. Liczby zliczen odpowiadaja skali
szaro$ci umieszczonej po prawej stronie rysunku. Dwa odcinki ukos$ne pokazuja
schematycznie obszar calkowania wzdtuz przekatnej histogramu wykonywanego w celu
otrzymania jednowymiarowego koincydencyjnego widma poszerzenia dopplerowskiego z
obnizonym tlem, takiego jak prezentowane na Rys. 27.

Z zasady zachowania energii w procesie anihilacji wynika, ze zarejestrowanie fotonu
anihilacyjnego o wyzszej energii w jednym detektorze zwiazane jest z jednoczesna rejestracja
fotonu o nizszej energii w drugim detektorze. Przy czym suma energii jest rowna 1022 keV.
Stosunek piku do tta dla takiego widma wynosi 10°. Druga przekatna histogramu jest miara

zdolnos$ci rozdzielczej systemu. Przekroj rownolegly do jednej z osi przy energii 511 keV jest

61



takze widmem koincydencyjnym. Jednakze drugi detektor daje tylko impuls bramkujacy
rejestracje fotonu w pierwszym detektorze. Widmo takie mozna otrzyma¢ z uktadu
koincydencyjnego, w ktorym jeden z detektorow jest detektorem germanowym, a drugi
scyntylacyjnym. Stosunek piku do tla przyjmuje wtedy mniejsza warto$¢. Jednakze przy
odpowiedniej redukcji tta [76] mozna np. otrzymane widma eksperymentalne poréwnac

z obliczonymi teoretycznie[78].
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Rys. 27 Poroéwnanie jednowymiarowego koincydencyjnego widma poszerzenia
dopplerowskiego z dwoch detektorow (puste kotka) 1 widma poszerzenia
dopplerowskiego pochodzacego z jednego detektora (czarne trojkaty). Widma zostaly
otrzymane dla stopu aluminium AI95Cu4Mg1 (Dural, Goodfellow).
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Rys. 28 Schemat rozpadu izotopu **Ge. Na rysunku podane zostaly maksymalne energie
pozytonéw emitowanych w rozpadzie B oraz energie kwantow 7.
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Wyniki pomiardéw przedstawione na Rys. 26 1 Rys. 27 zostaly otrzymane przy uzyciu
zrodla pozytonowego opartego na izotopie **Ge. Zastosowanie tego zrédta pozwala obnizy¢
tlo w widmie w poblizu linii anihilacyjnej, co ma istotne znaczenie przy analizie widm
koincydencyjnych w obszarze wysokich pedow, gdzie ukryta jest informacja o otoczeniu
chemicznym miejsca, w ktorym anihiluje pozyton. Schemat rozpad tego izotopu
przedstawiony jest na Rys. 28. Wynika z niego, ze udziat kwantéw y o energiach wyzszych
niz 511 keV wynosi niewiele ponad 3%, podczas gdy dla najbardziej popularnego izotopu

*?Na wynosi 100% (na kazdy pozyton przypada jeden kwant y).

4.2.5 Pomiar profilu defektow z wykorzystaniem profilu implantacji pozytonow

W oparciu o spektrometr poszerzenia dopplerowskiego w Pracowni Anihilacji
Pozytonow IFJ PAN w Krakowie zostala opracowana metoda pomiaru profilu implantacji
pozytonow ze zrddlta radioaktywnego [79]. Pozwolilo to na pomiar liniowych
wspoOtczynnikow absorpcji dla szeregu materiatow [80], [81]. Skonstruowana aparatura
umozliwia w sposob nieniszczacy mierzy¢ wartosci parametru S w funkcji glebokosci od
powierzchni w glab probki. Otrzymana zalezno$¢ moze odzwierciedla¢ np. profil defektow w
probee. Zakres giebokosci jest okreslony przez zasigg pozytondw w materiale. Zastosowanie
zrodta “®Ge ze wzgledu na wieksza energie emitowanych pozytonéw pozwala na skanowanie
wigkszych glebokosci w probce w pordwnaniu ze zrodlem **Na. Rys. 29 przedstawia zasade
dziatania urzadzenia. Uktad dwoch probek, pomigdzy ktorymi znajduje si¢ zrédto pozytonow,
jest przesuwany za pomoca Sruby mikrometrycznej przed szczeling o szerokosci 60 um
znajdujaca si¢ miedzy dwoma blokami wolframowymi, réwnoleglta do powierzchni probek.
Za szczeling znajduje si¢ detektor germanowy, ktory w ten sposob rejestruje kwanty
anihilacyjne pochodzace z okreslonego przez szczeling obszaru probki. Zmieniajac potozenie
probek w stosunku do szczeliny i mierzac poszerzenie dopplerowskie linii anihilacyjnej
mozna otrzymac zalezno$¢ np. parametru S od odlegtosci.

Rys. 30 przedstawia taka zalezno$¢ otrzymana za pomoca opisanej powyzej aparatury
dla probek stopu magnezu Mg96AI3Zn1. Powierzchnia jednej z probek zostata poddana
tarciu. Zakreskowany prostokat odpowiada obszarowi zrddta, dla ktorego warto§¢ parametru
S jest nizsza. Po prawej stronie odwzorowany jest obszar probki referencyjnej, po lewej
probki poddanej tarciu. Dla probki referencyjnej parametr S jest staly w granicy niepewnosci
pomiarowej. Dla prébki poddanej tarciu maleje wyktadniczo od powierzchni w glab probki
odzwierciedlajac stan zdefektowania warstwy wierzchniej. W gornej czegs$ci rysunku

przedstawiona jest szybko$¢ zliczen w linii anihilacyjnej pozwalajaca okresli¢ polozenie
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zrodta. Za pomoca tego urzadzenia zostaly przeprowadzone badania nie tylko metali

poddanych tarciu, ale takze polimeréw [82].

powierzchnia
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Rys. 29 Schemat aparatury do pomiaru profilu implantacji pozytonow.
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Rys. 30 Parametr S w funkcji odlegtosci (glgbokosci) otrzymany za pomoca aparatury
przedstawionej na Rys. 29 dla probek stopu magnezu Mg96AI3Zn1 [83].

Przedstawiona aparatura pozwala wyznaczy¢ profil implantacji pozytonow takze dla

innych zrodet B*. Przykladem moze byé *V, ktorego schemat rozpadu przedstawiony jest na
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Rys. 31. Izotop ten ma pewne wady, mianowicie jest krotkozyciowy, jak réwniez udziat
rozpadu B’ wynosi niecate 50%, a w widmie obecne sa dwie intensywne linie y (Rys. 32).
Moze by¢ on jednak produkowany w cyklotronie AIC-144 w IFJ PAN w Krakowie z tytanu
bombardowanego protonami o energii 17 MeV, co znakomicie poprawia jego dostepnos¢.
Ponadto izotop ten znajduje zastosowanie w brachyterapii wewnatrznaczyniowej. W zwiazku
z tym istotne wydaje si¢ wyznaczenie rzeczywistego profilu implantacji pozytonow
emitowanych z tego izotopu w tkance. Warto§¢ maksymalnej energii pozytondow
emitowanych przez **V (0.6946 MeV) jest zblizona do wartosci maksymalnej energii
pozytonéw emitowanych z '*F (0.6335 MeV), izotopu majacego szerokie zastosowanie
w tomografii pozytonowej (PET). Zatem wyznaczajac eksperymentalny profil implantacji

r 4 . . ror . . . r 1
pozytonéw z **V mozna wnioskowaé rowniez o zasiegu pozytondéw pochodzacych z '°F.

B\/ 159735D
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PR i \ 4 v ¥ 0.9835
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48—

Ti
Rys. 31 Schemat rozpadu izotopu *V. Na rysunku podana jest maksymalna energia
pozytondéw. Energie kwantow y podane sa na Rys. 32.
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Rys. 32 Widmo promieniowania v izotopu **V wytworzonego w tarczy tytanowej naswietlonej
protonami o energii 17 MeV w cyklotronie AIC-144.
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Rys. 33 przedstawia wynik wstepnego pomiaru profilu implantacji pozytonow, czyli
zaleznos$¢ liczby zliczen na jednostke czasu od odlegtosci otrzymana za pomoca urzadzenia
przedstawionego na Rys. 29 w aluminium. Linia ciagta odpowiada dopasowaniu teoretycznej
zalezno$ci opisujacej profil implantacji pozytondw wyrazonej wzorem (1) w pracy [79].
Otrzymana z niej warto$¢ $redniej glgboko$ci penetracji wynosi (119 = 25) pum. Jest ona
obarczona stosunkowo duzym niepewnoscia pomiarowa, ktdrej zmniejszenie wymaga

wigkszej statystyki pomiaru.

0.9 1
08
07
06
05
04

0.3-3 ® ¢

1 X

L o A e e e e L e s e s S
0 200 400 600 800 1000

odlegtos¢ [um]

liczba zliczen na jednostke czasu

Rys. 33 Liczba zliczen na jednostke¢ czasu w linii anihilacyjnej w funkcji odleglosci
odpowiadajaca profilowi implantacji pozytonow ze zrodta **V w czystym aluminium
(punkty). Linia ciagla przedstawia dopasowanie rownania (1) z pracy [79].

4.2.6 Wiazki powolnych pozytonow

W  opisanych powyzej technikach eksperymentalnych pozytony ze Zrddia
radioaktywnego implantowane sa bezposrednio do badanej probki. Poniewaz energia takich
pozytonow posiada pewien rozktad o stosunkowo wysokiej energii maksymalnej, ich zasigg
w materiale jest na tyle duzy, Ze techniki te nie moga by¢ zastosowanie do badan cienkich
warstw lub powierzchni, ktérych wlasciwosci np. w przypadku polprzewodnikoéw, czy
polimeréw maja istotne znaczenie technologiczne. W celu otrzymania dobrze zdefiniowanej,
matej glebokosci penetracji pozytonéw, konieczne jest zastosowanie akceleratorow liniowych
dajacych monoenergetyczne pozytony o energii, ktora mozna regulowaé¢ w zakresie od kilku
do kilkudziesigciu keV. Urzadzenia takie nazwano wiazkami powolnych pozytonow.

Zrodlem pozytondw w tych urzadzeniach moze byé rowniez izotop **Na, jednakze

pozytony emitowane z takiego zrodta implantowane sa do folii wykonanej z materialu o duze;j
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liczbie atomowej i ujemnej pracy wyjscia pozytonow stanowiacej moderator. Grubos¢ folii
jest znacznie mniejsza niz gigbokos¢ penetracji pozytonow, co powoduje, ze te z nich, ktére
ulegly termalizacji i w wyniku dyfuzji dotarly do powierzchni sa emitowane z niej z energia
praktycznie rowna pracy wyjécia. Stanowia one ok. 10™* wszystkich emitowanych pozytonow.
Najczgsciej jako moderator stosuje si¢ monokrystaliczng folie wolframowa, ktorej
powierzchnia ma orientacj¢ (100) o grubosci kilku mikrometréw w geometrii transmisyjnej.
Praca wyjscia pozytondw z wolframu wynosi -3.0 eV, a wydajno$¢ moderacji (stosunek
liczby powolnych pozytonéw do liczby wszystkich pozytonéw) jest rzedu 107, Przy tak matej
wydajnosci moderacji konieczne jest uzycie zrodla o stosunkowo wysokiej aktywnosci rzedu
5-10° Bq, a co za tym idzie odpowiednich oston przed promieniowaniem. Rys. 34 przedstawia
widmo pozytondéw emitowanych z powierzchni moderatora, ktorym byla monokrystaliczna

folia wolframowa (111).
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Rys. 34 Widmo energetyczne pozytonow emitowanych z powierzchni moderatora —
monokrystalicznej folii wolframowej (111) a). O§ pozioma opisana jako ,energia
pozytonu” odpowiada napigciu przytozonemu do siatki potozonej w odlegto$ci 3 mm od
moderatora. Zalezno$¢ ta zostala uzyskana przez zrozniczkowanie liczby zliczen
pozytonow w funkcji napigcia przytozonego do siatki przedstawionej po prawej stronie
rysunku b).

Rys. 35 przedstawia schemat wiazki powolnych pozytonow POSSY prowadzonej
magnetycznie, dziatajacej na Uniwersytecie w Halle, gdzie wykonane zostaly pomiary dla
probek czystego aluminium poddanego tarciu, ktorych wyniki sa przedstawione w Rozdz. 5.6.
Spowolnione przez moderator pozytony sa oddzielane od pozostatych przez filtr BxE.
Monoenergetyczna wiazka pozytondéw jest prowadzona przez kolimator i1 akcelerator liniowy
dajacy maksymalna energi¢ 50 keV. Niespowolnione pozytony sa zatrzymywane przez
kolimator. W poblizu probki na zewnatrz komory znajduje si¢ detektor germanowy, ktory

rejestruje kwanty anihilacyjne. W wyniku pomiaru otrzymuje si¢ np. parametry ksztattu S1 W,
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ktoére moga postuzy¢ do wyciagnigcia wnioskoOw na temat rodzaju defektow i ich koncentracji

w funkcji glebokosci.
m
komora prébki
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%u— ~—
komoratitr ExB g fimator akcelerator | | Probka i
IJ;LI = wigzka pozytonow — I L
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Rys. 35 Schemat wiazki powolnych pozytonéw POSSY znajdujacej sig na Uniwersytecie
w Halle (Niemcy). Pozytony emitowane z uktadu zréodto — moderator (s) sg prowadzone
przez filtr ExB 1 przyspieszane w kierunku prébki. Podluzne pole magnetyczne jest
generowane przez cewki (m). Cisnienie w poblizu zrédta wynosi 10° Pa, w komorze
probki 107 Pa [84].

Nowym kierunkiem konstrukcji akceleratoréw pozytonoéw sa tzw. impulsowe wiazki,
ktoére umozliwiaja pomiar czasu zycia pozytonu w probce, do ktorej sa one implantowane.
Pozytony w takiej wiazce grupuja si¢ w pakiety, a sygnal startowy otrzymywany jest
z rezonatora (buncher). Kilka tego typu urzadzen pracuje w laboratoriach, gtéwnie w Japonii

(KEK Tsukuba).
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5. Badania warstwy wierzchniej w aluminium i jego stopach za

pomoc3a anihilacji pozytonow i metod komplementarnych

5.1 Klasyfikacja stopow aluminium

Glin jest pierwiastkiem chemicznym o liczbie atomowej 13 i masie atomowej 26.98, nalezy
do borowcow. Ma wiasciwosci metaliczne, krystalizuje w ukladzie regularnym S$ciennie
centrowanym, ma gesto$é 2.7 g/em® i temperature topnienia 660°C. Jest dobrym
przewodnikiem ciepla 1 pradu elektrycznego. W przyrodzie wystgpuje w postaci zwigzane;j.
Glin technicznie czysty nazywany jest aluminium. Dzigki obecnosci na powierzchni metalu
amorficznej warstewki tlenku o grubosci kilku warstw atomowych, aluminium jest odporne
na korozj¢ atmosferyczna, dziatanie wody, niektorych kwaséw i1 wielu innych zwiazkow
chemicznych. Techniczne gatunki aluminium to m. in. aluminium hutnicze, otrzymywane
przez elektroliz¢ tlenku glinu w stopionym kriolicie, zawierajace mniej niz 1%
zanieczyszczen 1 aluminium rafinowane elektrolitycznie, w ktérym poziom zanieczyszczen
nie przekracza 0.05%. Aluminium techniczne jest metalem bardzo plastycznym. Ma
ograniczone zastosowanie w budowie maszyn ze wzgledu na niewielka wytrzymatosc.
Natomiast stopy aluminium sa obecnie najczgsciej stosowanymi materiatami konstrukcyjnymi
po stopach zelaza. Szczegdlnie duza rolg odgrywaja w budowie samolotéw i coraz wigksza w
konstrukcji samochodéow. Wynika to z ich wlasnosci wytrzymalosciowych, tzw.
wytrzymatosci wlasciwej zdefiniowanej jako stosunek wytrzymatosci do gestosci.

Ze wzgledu na sposdb wytwarzania stopy aluminium dzieli si¢ na stopy odlewnicze
i stopy do przerdbki plastycznej. Stopy odlewnicze sa na ogot wielosktadnikowe, a stgzenie
dodatkow stopowych, najczesciej Si, Cu, Mg 1 Ni, miesci si¢ w zakresie 5% - 25%. Stopy do
przerobki plastycznej charakteryzuja si¢ nizszym st¢zeniem dodatkow stopowych do ok. 5%
takich jak Cu, Mg, Mn, Si, Zn, Ni, Cr, Ti. W obu tych grupach wyrdznia si¢ stopy
nieutwardzane 1 utwardzane dyspersyjnie. Proces ten polegajacy na kolejnym
przeprowadzeniu operacji przesycania roztworu statego i starzenia ma na celu podwyzszenie
wytrzymatosci stopu. Equation Section (Next)

Aby stop mogl podlega¢ procesowi utwardzania wydzieleniowego konieczne jest

zmniejszanie si¢ granicznej rozpuszczalno$ci sktadnikow stopowych w stanie statym wraz
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z obnizaniem si¢ temperatury. Podr¢cznikowym przyktadem takiego uktadu jest Al-Cu. Rys.
36 przedstawia fragment diagramu fazowego oraz schemat obrébki cieplnej stopu Al-

4%wt Cu.
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Rys. 36 Fragment diagramu fazowego uktadu AI-Cu oraz schemat przebiegu obrobki
cieplnej stopu Al-4%wt Cu.

W stanie rownowagi w temperaturze pokojowej stop sktada si¢ z dwoch faz:
krysztatdéw roztworu stalego o i fazy migdzymetalicznej 6 (Al,Cu). Ogrzanie tego stopu do
temperatury odpowiadajacej punktowi C na Rys. 36 powoduje rozpuszczenie wydzielen fazy
0 1 powstanie roztworu statego. W wyniku szybkiego schtodzenia stopu otrzymuje si¢ roztwor
przesycony, poniewaz faza 0 nie zdazy si¢ wydzieli€. Jest to stan niestabilny. Jezeli taki stop
bedzie starzony, czyli wygrzewany w podwyzszonej temperaturze zacznag w nim zachodzié
okreslone zmiany, prowadzace w kilku etapach do osiagnigcia stanu réwnowagi, czyli
wydzielenia fazy 0. Jezeli temperatura starzenia nie jest dostatecznie wysoka, a czas starzenia
dostatecznie dlugi, proces zatrzymuje si¢ na pewnym etapie posrednim i nie dochodzi do

wydzielenia fazy 0.

70



temperatura

strefaGPl ——» strefaGP Il (faza®’) —» faza® —» faza o

AN s
~
metastabilne stabilna
20 - 150°C 80 - 200°C >150°C powyzej 300°C
- g A A
—~— —
starzenie naturalne starzenie przyspieszone przestarzenie

Rys. 37 Stadia starzenia stopu Al-Cu.

Rys. 37 przedstawia pogladowo stadia starzenia stopu Al-Cu. W pierwszym stadium
starzenia atomy miedzi skupiaja si¢ w okreslonych miejscach sieci krystalicznej tworzac
dwuwymiarowe, koherentne wydzielenia w plaszczyznach {100} o grubosci jednej warstwy
atomowej zwane strefami Guiniera-Prestona I (GP I), Rys. 38. Roznice promieni atomowych
powoduja naprgzenia i odksztalcenia sprezyste sieci macierzystej. Ich powstawanie powoduje
wzrost twardos$ci stopu. W wyzszych temperaturach tworza si¢ wydzielenia zwane strefami
Guiniera-Prestona II (GP II) w postaci plaskich dyskow o grubosci kilku warstw atomowych i
srednicy mniejszej od 150 nm. Sa one réwniez koherentne, ale naprgzenia wokét nich
powoduja tetragonalne odksztalcenie sieci krystalicznej osnowy. Wydzielenia tetragonalne;j
fazy 0’ sa juz tylko czesciowo koherentne z siecia osnowy. Ich powstawanie powoduje
spadek twardo$ci stopu. Natomiast wydzielenia tetragonalnej fazy réwnowagowej 0 sa
catkowicie niekoherentne. Dalsze wygrzewanie powoduje ich koagulacje. Tworzenie fazy 6
zawsze powoduje spadek twardosci stopu, poniewaz zanikaja naprezenia sieci krystalicznej

zwiazane z koherencja wydzielen.

OO
oo T
OAl  ecCu Rys. 38 Przekroj przez strefg¢ GP I w stopie Al-Cu.

—

Innymi sktadnikami stopéw aluminium tworzacymi graniczne roztwory state
charakteryzujace si¢ spadkiem rozpuszczalnos$ci ze spadkiem temperatury sa takie pierwiastki

jak Si, Mg, Mn, Zn. Stopy te mozna zatem réwniez umacnia¢ dyspersyjnie. Umacnianie
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dyspersyjne jest jeszcze bardziej skuteczne w przypadku stopow trdjsktadnikowych: Al-Cu-
Mg, Al-Mg-Si, Al-Zn-Mg.

Wsrdd stopéw odlewniczych aluminium wazna rolg odgrywaja siluminy, czyli stopy,
ktorych gtownym sktadnikiem stopowym jest krzem. Ze wzglgedu na zawarto$¢ krzemu
wyrdznia si¢ siluminy podeutektyczne (do 10 %wt Si), eutektyczne (10-13 %wt Si)
1 nadeutektyczne (13-30 %wt Si). Stopy aluminium-krzem tworza eutektyke¢ o zawartosci
12.7 %wt Si, zlozona z krysztaldow roztworu stalego granicznego o krzemu w aluminium
1roztworu stalego granicznego P aluminium w krzemie. Ze wzgledu na bardzo mata
rozpuszczalno$¢ aluminium w krzemie ten ostatni roztwdr graniczny moze by¢ traktowany

jako czysty krzem.
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Rys. 39 Diagram fazowy Al-Si.[85]

Doskonate wtasciwosci odlewnicze, dobre wiasciwosci mechaniczne i odpornos¢ na
korozje spowodowaty, ze stopy te znalazty szereg zastosowan. Wykonuje si¢ z nich odlewy
tlokow silnikow spalinowych (AK12, AK20), glowic cylindréw silnikow spalinowych
(AKS51, AKS52) oraz czesci maszyn (AK7, AK9, AK11, AK51, AKS2 i AK64).

Nalezy réwniez wspomnie¢ o zastosowaniach w szczego6lno$ci w przemysle
samochodowym kompozytéw na osnowie stopow aluminium wzmocnionych czastkami lub

witoknami AL,Os, SiC, grafitu itp.
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5.2 Anihilacja pozytonow w aluminium i jego stopach

Czyste aluminium jest modelowym materiatem przebadanym metodami anihilacji pozytonéw,
roOwniez na temat jego stopow istnieja doniesienia literaturowe.

Warto$¢ czasu zycia pozytondw zmierzona dla dobrze wygranych probek czystego
aluminium odpowiadajaca anihilacji pozytoné6w w niezaburzonej sieci krystalicznej tego
metalu wynosi (163 = 1) ps [54], [86]. Wyniki obliczen teoretycznych w zaleznosci od
zastosowanej metody mieszcza si¢ w przedziale od 153 ps do 166 ps [87], [88], [89], czyli
do$¢ dobrze odzwierciedlaja warto$¢ eksperymentalna. Rownie istotna wielkoscia
charakteryzujaca materiat jest czas zycia pozytonow zlokalizowanych w wakancjach. Jej
warto$¢ eksperymentalna dla aluminium podana w pracy [86] wynosi 248 ps i jest ona nieco
nizsza od obliczonej teoretycznie, tj. 254 ps [90].

We wczesnej pracy Hautojdrviego 1 wspotpracownikéw [91] przedstawiono wyniki
badan probek monokrystalicznego aluminium poddanych deformacji. Zaobserwowane czasy
zycia o wartosciach od 215 ps do 230 ps przypisano anihilacji pozytonow w zlokalizowanych
w dyslokacjach. Jednakze zgodnie z tym, co zostalo przedstawione w Rozdz. 4.1.5,
nalezaloby raczej stwierdzi¢, ze zrodtem tych czasow zycia jest anihilacja pozytondéw
zlokalizowanych w wakacjach zwiazanych z dyslokacjami lub progach na linii dyslokac;ji.

Potwierdzaja to tez obliczenia teoretyczne. Czas zycia obliczony dla pozytondéw anihilujacych
w dyslokacji krawedziowej [1 12]o wektorze Burgersa (a/2) [110] wynosi 174 ps [60]. Jest

on, jak nalezatoby oczekiwaé, tylko niewiele wyzszy od czasu zycia w idealnej sieci
krystalicznej. Natomiast dla progu na takiej dyslokacji obliczony czas Zycia wynosi 224 ps
[60] a dla wakancji na linii dyslokacji [211] o wektorze Burgersa (a/6)[112] — 225 ps [90], co
wskazuje na dobra zgodno$¢ ze wspomnianymi juz wynikami do$wiadczalnymi [91]. Nalezy
przy tym wzia¢ pod uwage fakt, Zze podczas odksztalcenia plastycznego moga by¢
produkowane réznego rodzaju dyslokacje a w ich bezposrednim sasiedztwie defekty
punktowe typu wakancji, ktorych otoczenie jest jednak mniej symetryczne niz otoczenie
wakancji generowanej termicznie, co moze mie¢ wplyw na warto$¢ czasu zycia pozytonow
w nich zlokalizowanych.

Rys. 40 przedstawia wyniki obliczen teoretycznych czasow zycia pozytonow
zlokalizowanych w skupiskach wakancji w aluminium dla r6znej liczby wakancji w skupisku
przeprowadzonych przez Puske¢ 1 Nieminena [56]. Bazujac na tych wynikach mozna
wnioskowac o liczbie wakancji w skupiskach na podstawie zaobserwowanych czasow zycia

pozytondw. Chociaz w przypadku materiatu poddanego odksztatceniu plastycznemu podobnie
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jak otoczenie pojedynczej wakancji, tak i otoczenie sieciowe skupiska wakancji moze mieé
zaburzong symetri¢, a to rzutuje na czasy zycia pozytondow zlokalizowanych w tych

defektach.

500

400 Al
w
£ 300
>
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100 T T T ] T T T 1 T T T
0 5 10 15
liczba wakancji w skupisku

Rys. 40 Czas zycia pozytonow w skupiskach wakancji w aluminium (punkty na wykresie,
linie ciagle sa liniami pomocniczymi) w zalezno$ci od liczby wakancji w skupisku
obliczony teoretycznie w pracy [56].

W przypadku stopéw zawierajacych wydzielenia pozytony moga by¢é w nich
lokalizowane. Ma to miejsce wtedy, gdy powinowactwo chemiczne A4 pozytonu [92] do
pierwiastkéw, ktorych atomy tworza wydzielenie jest wigksze (tzn. przyjmuje bardziej
ujemna warto$¢) niz do pierwiastkéw osnowy stopu Wtedy samo wydzielenie lub skupisko
takich atomow jest dla pozytonu studnia potencjatu powodujaca jego lokalizacje, Rys. 41 a).
Dla stopu aluminium zawierajacego atomy magnezu gltebokos$¢ tej studni potencjalu mozna
obliczy¢ nastgpujaco Amg — Aar = —1.77 eV, a dla skupisk toméw miedzi Acy — Aal =
—0.40 eV, dla stopu zawierajacego atomy krzemu Ags; — Aa1 = —2.54 eV. Zatem koherentne
wydzielenia zawierajace atomy Mg lub Cu, czy tez Si beda wychwytywaty pozytony. W
przypadku, gdy wewnatrz wydzielenia znajduje si¢ wakancja, Rys. 41 b), w pierwszym kroku
pozytony moga by¢ wychwytywane przez staby potencjal wydzielenia, a nastgpnie
lokalizowane w glgbszej pulapce, jaka jest wakancja. Z niekoherentnymi i czg§ciowo
koherentnymi wydzieleniami zwiazane sa defekty niedopasowania ich sieci krystalicznej do

sieci krystalicznej osnowy, ktore same moga stanowi¢ putapki dla pozytondw, Rys. 41 ¢) 1 d).
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Rys. 41 Potencjat V(r) i kwadrat funkcji falowej pozytonu ¥, dla réznych typow
wydzielen w stopach aluminium: a) wydzielenie calkowicie koherentne, b) wydzielenie
catkowicie koherentne z wakancja wewnatrz, ¢) wydzielenie czeSciowo koherentne, d)
wydzielenie niekoherentne [93].

W przypadku stopéw Al-Cu (1.9at%Cu) Dlubek 1 wspotpracownicy[94] stwierdzili, Ze
dla przechtodzonego roztworu stalego czas zycia pozytonow zlokalizowanych w wakacjach
wynosi ok. 208 ps. Jest on zatem znacznie krotszy niz czas zycia pozytonu w wakancji
w czystym aluminium, co jest spowodowane obecnoscia atomoéw miedzi w poblizu wakancji.
Dla porownania czas zycia pozytondw w wakancji w miedzi z, wynosi 180 ps i1 taka wartos¢
czasu zycia przypisano tez pozytonom zlokalizowanym w wakancji w wielowarstwowej
strefie GP. Obecnos$¢ czgsciowo koherentnych wydzielen 6’ powoduje wychwyt pozytonow
w dyslokacjach zwiazanych z niedopasowaniem sieci krystalicznej czastek wydzielen
1 osnowy stopu. Czas zycia takich pozytonéw okreslono na 192 ps.

Dla stopu Al-1.1 at%Cu- 1.7at%Mg bedacego przyktadem stopu trojsktadnikowego Al-
Cu-Mg, dla ktorego schemat wydzielen podczas starzenia przedstawiony jest na Rys. 42, czas
zycia pozytonow, ktore ulegly wychwytowi w dyslokacjach na granicy czg$ciowo

koherentnych wydzielen S’(Al,CuMg) zostat okreslony na 240 ps [94].

roztwor 2::23 gﬁ:l o) faza 0’(Al,Cu) faza 6(Al,Cu)
przesycony strefy GPB faza S'(AlL,CuMg)[~|faza S(Al,CuMg
wydzielenia koherentne fazy metastabilne fazy stabilne

Rys. 42 Schemat wydzielen w stopie Al-Cu-Mg.

Przyktadem niekoherentnych wydzielen sa wydzielenia krzemu w stopach Al-Si. Czas

zycia pozytondw zlokalizowanych na graniach tych wydzielen wg pracy [94] wynosi 230 ps.
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5.3 Profil defektow powstajacy w wyniku wciskania w powierzchnie
kulistego wglebnika i piaskowania

Chociaz nasze zainteresowanie bgdzie skupialo si¢ na warstwie wierzchniej powstatej
wskutek tarcia $lizgowego, rozwazania rozpoczniemy od przypadku znacznie prostszego
w opisie teoretycznym, mianowicie wciskania kulistego wglgbnika w powierzchnig probki.
Woeciskanie wglebnika w powierzchnig probki jest traktowane tutaj jako eksperyment, ktoérego
warunki sa w wigkszym stopniu kontrolowane w stosunku do np. dynamicznego przesuwania
kulki po ptaskiej powierzchni, z ktéra mamy do czynienia w przypadku testow tarcia.
Otrzymany profil defektow moze by¢ poréwnany z wartoSciami napr¢zen w warstwie

wierzchniej, ktore mozna wyliczy¢ teoretycznie.

5.3.1 Rozklad napre¢zen Hertza w materiale pod kulistym wglebnikiem

Elastyczny styk kuli z poiprzestrzenia opisany jest przez teori¢ Hertza. Pod wplywem
sity normalnej N styk nastepuje w kotowym obszarze o promieniu a, ktdry jest opisany przez

réwnanie Hertza:

A
a:(4kNRj ’ (5.1)
3E

gdzie R jest promieniem kuli (w przypadku styku dwoch kul jest to promien zredukowany

1 . , s , .
+—), a k jest wspotczynnikiem danym przez rownanie:

9 . E "
k:E[(l_v )+ L1 )}, (52)

E, voraz E’, v’ sa odpowiednio modutami Younga i wspotczynnikami Poissona materiatlow

1_1
R R

pOlprzestrzeni i kuli.

Rys. 43. Styk sferycznego wglebnika z plaszczyzna.
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Pole powierzchni styku ma” jest dane przez:

na’ ~~ O.83n(N§j, (5.3)

E
1 (1) (1) N . 2
gdzie T f + . Pole powierzchni styku jest zatem proporcjonalne do N73.

, ) ) N . . . !
Sredni nacisk p,, =—, spowodowany przez sita normalng N, jest proporcjonalny do N % .
na

Nacisk ten nie jest jednorodny w catym obszarze styku.

Rozktad wartosci naprezenia normalnego pod sferycznym wgtebnikiem opisany jest wzorem:

2 V4
o, :_%(1—%j r<a. (5.4)
Py

a

Rozktad napr¢zen ma maksimum w $rodku, gdzie jego wartos¢ jest 1.5 razy wigksza niz
warto$¢ Srednia 1 spada do zera przy brzegach obszaru styku. Pod wptywem obciazenia §rodki

dwoch kul zmieniaja polozenia wzgledem siebie o niewielka odlegtos¢ 6 dana wzorem:

a ar 9p? v
s=2 _97P _ | . (5.5)
R 2F 16RE
2.0
1.5
£
£ 10
o
05 |
0.0 ‘ | | |
00 02 04 06 08 1.0
z/a

Rys. 44 Znormalizowane napr¢znie normalne o, / P, jako funkcja wspotrzednej radialne;j r.

W  przypadku styku kulki 1 polprzestrzeni naprezenia sprezyste wewnatrz
pOlprzestrzeni opisane sa wzorami Hertza [95] w cylindrycznym uktadzie wspotrzednych

(r, 6, 2):
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(5.6)
_ »
il u 12 Y +(1+v)u—tanl( 1 ]—2
W2 a +u a ué
o Y ) "
9 __2]1 2“’—2 - = | [+ 2v+u 12 L (+v) i tan | L (5.7)
D 3] 3 r 02 ué a +u a ué
3( 2 Y &
o z au
| || == 5.8
D Z(ulzj (u2+a222] (>8)
3 1z’ azu%
rz — _ = 5.9
D, 2\u+a’z? )| @’ +u )
gdzie
1 2 2 2 |: 2 2 2\? 2 2:|%
u=—<(r'+z" =a’ )+|(r'+z°—-a°) +4a’z 5.10
e )ef (e 10

W przypadku symetrii osiowej pola naprgzen, napr¢zenie promieniowe o, haprgzenie
osiowe o 1 naprgzenie obwodowe oy sa niezalezne od 6. Naprgzenie obwodowe oy jest
zawsze napr¢zeniem gtownym, elementy pozadiagonalne tensora naprezen 7,91 7p sa rOwne
ZEero.

Naprezenia glowne o1, o0», 03 w plaszczyznie rz oraz maksimum naprgzenia

$cinajacego 7max Okreslone sa przez zaleznosci:

2
o +0 o -0 )
O, =—"—*=% —= |+
2 2

0,=0 (5.11)
2 14

T :—[0'1 —0'3]

Na Rys. 45 przedstawiono mapy naprezen dla potprzestrzeni w styku z sferycznym
wglebnikiem. Na powierzchni probki, pod wglebnikiem (r<a) wszystkie trzy naprgzenia
gléwne sa $ciskajace 1 maja zblizone wartosci. Na powierzchni probki, ale poza polem styku
napr¢zenie gtowne oy jest rozceiagajace 1 ma maksimum na granicy pola styku. To naprg¢zenie
jest odpowiedzialne za powstawanie pgknig¢. Naprg¢zenie glowne o jest naprezeniem

obwodowym 1 §ciskajacym w tym obszarze. Poza polem styku na powierzchni o7 = -0,
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ponizej powierzchni wzdtuz osi symetrii (7=0) te dwa napr¢zenia gldwne sa réwneo; = 0.
Warto$¢ o3 na powierzchni poza polem styku jest rowna zero, poniewaz dziata prostopadle do

powierzchni swobodne;j.

05 10 15 20 25 30 35 40

z/a

. r/a

z/a

Rys. 45 Mapy naprgzen w potprzestrzeni dla styku ze sferycznym wglgbnikiem obliczone
ze wzoréw (5.6) — (5.11). Promien styku stalowej kulki (R = 2 mm, E; = 200 GPa, v, =
0.3) z potprzestrzenia z aluminium (E, = 68 GPa, 1, = 0.345) wynosi 6.4-10° mm. Liczby
oznaczaja wartosci naprezen znormalizowanych do $redniego naprgzenia normalnego p,,.

W wielu przypadkach nacisk jest na tyle duzy, ze zostaje przekroczona granica
plastyczno$ci materialu, co prowadzi do nieodwracalnego odksztalcenia. Istotne staje sig

okreslenie kryterium, w jakich warunkach materiat wykazuje jeszcze wtasciwosci sprezyste, a
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w jakich plastyczne. Czgsto okresla sig¢ ptynigcie plastyczne jako warunek zniszczenia
materiatu bedacego pod obciazeniem. Jednym z takich kryteriow jest kryterium von Misesa.
Wedhug niego granica plastyczno$ci materialu w przypadku rozciagania lub $ciskania dana

jest wzorem:

Y=\/%[(01—0'2)2+(02—a3)2+(0'3—0'1)2}, (5.12)

gdzie o1, o, 03 sa napre¢zeniami gtownymi. Naprezenie plynigcia jest zwiazane z energia
odksztalcenia materialu. Jezeli tensor naprgzen rozdzieli si¢ na dwie sktadowe: tensor kulisty
(aksjator) i dewiator, naprezenia dziatajace na element objgto$ci mozna rozdzieli¢ na dwie
czesci: sktadowa $rednia — ,,hydrostatyczng™:

_01%0,%0;

o, 3 (5.13)
i sktadowa opisujaca odchylenia naprezen gléwnych:
04 =0,70,
0,=0,—0,. (5.14)

043 =030,
Wtlasnie te odchylenia naprezen gltownych okre§laja zachowanie materiatu w stanie
plastycznym, poniewaz plynigcie plastyczne w wigkszym stopniu zalezy od dystorsji probki

niz jest wynikiem zastosowania jednorodnego hydrostatycznego napr¢zenia.

5.3.3 Przygotowanie probek i procedura pomiarowa

Znajac rozktad naprezen pod ptaska powierzchnia, w ktéra byt weiskany wglebnik w
ksztalcie kulki mozna poréwnaé¢ ten rozktad z warto§ciami parametrow anihilacyjnych
zmierzonych dla r6znych glgbokosci w warstwie wierzchniej probki. W szczegdlnosci istotne
jest, czy wartosci naprezen, przy ktorych rozpoczyna si¢ ptynigcie plastyczne materiatu
okreslone np. przez kryterium von Misesa znajduja swoje odzwierciedlenie w zalezno$ciach
parametréw anihilacyjnych od glebokosci. Rys. 46 przedstawia schemat procedury
pomiarowej, ktora przedstawiala si¢ w nastgpujacy sposob. Powierzchnia czystego aluminium
(99.999%) zostata poddana dziataniu wglgbnika takiego, jaki stosuje si¢ przy pomiarze
twardosci metoda Rockwella. Kulka o promieniu 4 mm wykonana ze stali martenzytycznej
byta wciskana w ptaska powierzchni¢ probek z sita 10 N lub 20 N. Odciski wykonano w
odlegto$ci 1 mm pokrywajac siatka powierzchni¢ 15 mm x 15 mm, co bylo konieczne ze
wzgledu na wymiary zrodla pozytonow, w ktorym obszar zawierajacy izotop *Na miat

srednicg ok. 5 mm. W celu otrzymania profilu glgbokosciowego parametru S, po wykonaniu
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pomiaru poszerzenia dopplerowskiego z powierzchni probki usuwano warstwe o grubosci ok.
30 um i przeprowadzano kolejny pomiar a nastgpnie powtarzano cala procedurg. W
przypadku czystego aluminium kolejne warstwy byly usuwane poprzez trawienie w roztworze
o sktadzie: 30 g NaCl, 200 g NaOH w 1 1 wody destylowanej w temperaturze 50°C.

Zasigg pozytoné6w w aluminium wyznaczony doswiadczalnie wynosi 93 um [50].
Mozna przyjac, ze 70% pozytondéw jest zatrzymywanych w warstwie o tej grubosci. Zatem
wkiad do wartoSci parametru S otrzymanego w pojedynczym pomiarze poszerzenia
dopplerowskiego jest wnoszony przez anihilacj¢ pozytondw z pewnego zakresu glgbokosci 1
trudno jest bezposrednio otrzymac z niego profil koncentracji defektow. Jednakze wykonane
symulacje wskazuja, ze w przypadku, gdy rzeczywisty profil defektéw jest opisany funkcja
wyktadniczego zaniku, profil parametru S jest réwniez opisany tego rodzaju funkcja, a
obecno$¢ warstwy o wigkszej koncentracji wakansow uwidacznia si¢ poprzez wzrost wartosci
parametru S [96].

Podobnej obrobce jak powierzchnia probek czystego aluminium zostala poddana
powierzchnia probek stopu do przerobki plastycznej oznaczonego wg klasyfikacji Aluminium
Association 6082 (AIMgSi1Mn). W tym przypadku do trawienia probek stosowano roztwor
50 g NaOH, 40 g NaF w 0.91 1 wody destylowane;.

a) b)
P
obszar V

odksztatcon g#@bokc_méc’:_ po
wytrawieniu warstwy

ZZNa
Zrodto pozytondw

stalowa kulka

kwant anihilacyjny
o energii 511 keV

Rys. 46 Schemat procedury badawczej: a) wykonanie odciskow na powierzchni probki za
pomoca kulistego stalowego wglgbnika, b) pomiar za pomoca anihilacji pozytonéow po
usunigciu z powierzchni probki warstwy o okreslonej grubosci (podczas pomiaru zrodto
znajduje si¢ migdzy dwiema takimi samymi probkami, na rysunku druga z nich nie jest
pokazana).

Probki tych samych materiatow tzn. czystego aluminium i stopu 6082 zostaty poddane

roOwniez innemu procesowy modyfikacji powierzchni, mianowicie paskowaniu. Termin
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piaskowanie w ogo6lnosci opisuje proces technologiczny polegajacy na czyszczeniu lub
ksztaltowaniu dowolnej powierzchni strumieniem sprgzonego powietrza z dodatkiem
twardych czastek. Najczeséciej uzywany jest piasek, lecz moga by¢ takze uzywane inne mate,
wzglednie jednorodne czastki. W wyniku piaskowania oprocz usunigcia np. powierzchniowe;j
warstwy tlenku generowane jest lokalnie odksztalcenie plastyczne warstwy wierzchniej
materiatu, ktoremu moga towarzyszy¢: obecno$¢ naprezen szczatkowych (makronaprezen,
ktore moga by¢ badane za pomoca metody dyfrakcji promieniowania X opisanej w Rozdz.
3.5.4), zmiany w mikrostrukturze i zwigzane z nimi zmiany mikrotwardos$ci [98].

W naszym przypadku badane probki zostaty poddane piaskowaniu za pomoca czastek

weglika krzemu. Cis$nienie sprezonego powietrza wynosito 6.5 bara.

5.3.2 Czyste aluminium

Dla prébek czystego aluminium, w ktérych powierzchni¢ wciskano kulisty wgtebnik
z obciazeniem 10 N i 20 N, otrzymano zalezno$ci wartosci parametru S od glebokosci
przedstawione na Rys. 47. Zardwno warto$§¢ parametru S mierzona na powierzchni jak
1 zasieg glebokosciowy zmian zaleza od obciazenia wglebnika. Dla wigkszego nacisku
parametr S mierzony na powierzchni przyjmuje nieco wigksza wartos¢, wigksza jest rowniez
catkowita glebokos¢ obserwowanych zmian. Warto$ci parametru S nie maleja w sposob
monotoniczny. Moze by¢ to zwiazane z wystgpowaniem warstw o wigkszej koncentracji
defektow niz sasiednich warstwach. Na Rys. 47 przedstawiono rowniez zalezno$¢ wartosci
napr¢zen glownych oy, o, o3 wzigtych ze znakiem minus dla lepszego poréwnania
z parametrem S, oraz maksimum naprezenia $¢inajacego Tmax obliczonych ze wzoru (5.11)
w funkcji gigbokosci. Wartosci tych naprezen maleja ze wzrostem glebokosci, przy czym -o3
1 Tmax Maleja znacznie wolniej niz -0y, -0». Na Rys. 47 przedstawiono réwniez obliczona
warto$¢ naprezenia o

Oy =\/%[(0'1—0'2)2+(0'2—03)2+(a3—0'1)2}, (5.15)

odpowiadajacego granicy plastycznosci Y, ktorej warto$¢ zostata rowniez zaznaczona
w postaci przedziatu na osi rzednych (10-35) MPa, podanego przez producenta (Goodfellow)
ograniczonego dwiema liniami kropkowanymi. Jak wida¢ z Rys. 47, istnieje dobra zgodnos¢
zasiggu profilu parametru S wynoszacego ok. 400 um dla obciazenia 10 N i ok. 600 um dla
obciazenia 20 N i giebokosci, na ktdrej spetnione jest kryterium von Misesa, tzn.:

Y=0,. (5.16)
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Rys. 47 Profil gleboko$ciowy wartosci parametru S w warstwie wierzchniej probek
czystego aluminium, w ktérych powierzchnie weiskano kulisty wglebnik z obciazeniem
odpowiednio: 10 N i 20 N (czarne kotka). Wartos¢ parametru S dla probki referencyjne;j
przedstawia pozioma linia przerywana. Linie ciagle przedstawiaja wartoSci naprgzen
gtéwnych oy, oy, 03, oraz maksimum naprgzenia $cinajacego 7.« obliczonych ze wzoru
(5.11) w funkcji glebokosci. Pogrubiona linia przerywana przedstawia wartosci
naprg¢zenia von Misesa oy okreslonego wzorem (5.15), a oznacza promien Hertza
obliczony ze wzoru (5.1). Prawa strona rysunku przedstawia wykres zalezno$ci S-W [97].

83



0.530 -
: Cu obcigzenie 20 N __,
] + 1000
i 0.526 F
0.528 0.524 [
] %:‘ [ —
0.522 [ D(-U
(n E 0‘528.066 0.067 0.068 0.069 0.070' E
"3 0.526 ,g,
] -100 .Q
e i c
© R WO (0 N o SO . PR g
8 0.524 0
] o
] ®
c
0.522 - 10

0 100 200 300 400

gtebokos¢ [um]

Rys. 48 Profil glebokoSciowy warto$ci parametru S w warstwie wierzchniej probek
miedzi, w ktorych powierzchnie wciskano kulisty wglebnik z obciazeniem 20 N (czarne
kotka). Warto§¢ parametru S dla probki referencyjnej przedstawia pozioma linia
przerywana. Linie ciagle przedstawiaja warto$ci naprgzen glownych oy, o3, o3, oraz
maksimum naprgzenia $cinajacego 7Tmax obliczonych ze wzoru (5.11) w funkcji
glebokosci. Pogrubiona linia przerywana przedstawia warto$ci napr¢zenia von Misesa oy
okreslonego wzorem (5.15), a oznacza promien Hertza obliczony ze wzoru (5.1).
Dodatkowy wykres przedstawia wykres zaleznosci S-W [101].

W modelu zaproponowanym przez Johnsona [99] (tzw. expanding cavity model)
deformacja plastyczna ponizej kulistego wglebnika jest porownana do odksztalcenia
spowodowanego rozszerzaniem si¢ sferycznej jamy poddanej wewngtrznemu cisnieniu.
Johnson zastapit rozszerzajaca sig sferyczna jamg przez niescisliwy potkulisty rdzen materiatu
wprost pod wgtebnikiem o promieniu rownym promieniowi styku a. Potkula ta jest otoczona
przez obszar odksztalcony plastycznie, ktory przy pewnej wartosci promienia przechodzi
w obszar odksztalcony sprezyscie. Promien obszaru styku i potkuli rdzenia mozna obliczy¢ ze
wzoru na promien Hertza (5.1), a promien potkuli odksztalconej plastycznie mozna obliczy¢
z kryterium von Misesa. Analizujac Rys. 47 mozna zauwazy¢, ze dla glebokosci
porownywalnej z warto$cia promienia Hertza nastepuje znaczacy spadek parametru S. Warto
w tym miejscu wspomnie¢, ze takie zachowanie nie byto obserwowane dla miedzi, Rys. 48
[101].

Zupeie inny charakter wykazuje zalezno$¢ parametru S od glgbokosci dla probki
czystego aluminium poddanej piaskowaniu, (Rys. 49). Warto§¢ parametru S mierzona

bezposrednio na powierzchni, wyzsza niz dla probek, w ktérych powierzchni¢ wciskano
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wglebnik, na glgbokosci 30 um jeszcze wzrasta, a nastgpnie maleje, by na glgbokosci ok. 300
pum osiagna¢ warto$¢ charakterystyczna dla nieodksztalconych prébek. Poczynajac od
glgbokosci 30 pum zalezno$¢ parametru S od glebokosci moze by¢ opisana funkcja
wyktadnicza:

S(z) =S, +Aexp(—ij. (5.17)

dO

Otrzymane warto$ci parametrow sa nastepujace: So = 0.4947+0.0004, 4 = 0.0118+0.0006,
do=(115£15) um.
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Rys. 49 Profil glebokosciowy wartosci parametru S w warstwie wierzchniej probki
czystego aluminium, ktorej powierzchnia zostala poddana piaskowaniu. Linia ciagla
odpowiada najlepszemu dopasowaniu funkcji wyktadniczej do punktéw pomiarowych (z
wylaczeniem wartos$ci parametru S zmierzonej na powierzchni). Warto$¢ parametru S dla
probki referencyjnej przedstawia pozioma linia przerywana. Prawa strona rysunku
przedstawia wykres zaleznosci S-W [97].

Po prawej stronie Rys. 47 i Rys. 49 przedstawiono wykresy zaleznos$ci wartos$ci
parametru S od parametru W. Tego rodzaju wykresy sa stosowane w analizie wynikow
pomiarow poszerzenia dopplerowskiego linii anihilacyjnej. W szczegolnym przypadku, jezeli
w materiale wystepuje jeden rodzaj defektow, wartosci parametréw S 1 W podobnie jak $redni
czas zycia pozytonow (4.26) sa okreslone wzorami:

S=0-11,)S, +11,5,, (5.18)

W= (=1, +n,,. (5.19)
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gdzie 7p jest frakcja pozytonow, ktére anihiluja po zlokalizowaniu w defekcie, Sy 1 Wy sa
warto$ciami parametrow S'i W dla pozytondw anihilujacych ze stanu zdelokalizowanego, a Sp
1 W; warto$ciami tych parametréow dla pozytondéw zlokalizowanych w defekcie. Poniewaz
zmiany parametrow S 1 W sa proporcjonalne do frakcji pozytondw 7p, parametr Rp
zdefiniowany w nastgpujacy sposob:

_|as|_[5-5,| |85,
D—|AW|—|W_W€|— WZ—W;| (5.20)

nie zalezy od 7p. Mozna zatem przyjaé, ze jest on wielkos$cia charakteryzujaca defekt,
a zalezno$¢ warto$ci parametru S od parametru W jest wtedy linig prosta, ktorej tangens kata
nachylenia jest rowny parametrowi Rp.

Zaréwno w przypadku probek poddanych wciskaniu wgtebnika, jak i piaskowaniu do
otrzymanych punktéw pomiarowych zaleznos$ci S-W mozna dopasowac proste. Dla probek
poddanych wciskaniu wglebnika tangensy kata nachylenia dopasowanych prostych wynosza
odpowiednio: —3.72 + 0.44 dla nacisku 10 N 1 —3.49 £ 0.42 dla nacisku 20 N. Nalezy jednak
nadmieni¢, ze w trakcie odksztalcenia plastycznego nawet w przypadku monokrysztatu
czystego aluminium powstaje caly szereg defektow: wysoka koncentracja dyslokacji, petle
dyslokacji, wakancje zwiazane z dyslokacjami 1 mate klastery wakancji, ktore moga
w wigkszym lub mniejszym stopniu lokalizowaé¢ pozytony. Liniowe zaleznosci parametréw S
1 W $wiadcza to o tym, ze w badanym zakresie glgbokosci nie zmienia si¢ gtowny rodzaj
defektow lokalizujacych pozytony. Pewien rozrzut punktow pomiarowych mozna
zaobserwowa¢ dla warto$ci parametréw S 1 W zblizajacych si¢ do wartosci
charakterystycznych dla nieodksztalconego materiatu, co mogtoby wskazywac, ze w warstwie
w poblizu nieodksztatconego rdzenia gtowny rodzaj defektow lokalizujacych pozytony ulega
zmianie.

Biorac pod uwage niepewnosci pomiarowe mozna stwierdzi¢, ze tangensy katow
nachylenia prostych dopasowanych do zaleznos$ci S-W dla probek poddanych weciskaniu
wglebnika przyjmuja zblizone wartosci dla obu zastosowanych naciskow, co §wiadczy o tym,
ze w obu przypadkach powstate defekty sa tego samego rodzaju. W przypadku probki
poddanej piaskowaniu tangens kata nachylenia dopasowanej prostej przyjmuje nizsza wartos$¢
— 4.50 £ 0.44, co $wiadczy o nieco innym gltownym rodzaju defektow lokalizujacych
pozytony. Dla prébki poddanej piaskowaniu wykonano réwniez pomiar czasOw zycia

pozytonéow. Otrzymane dwie skladowe przyjmowaty wartosci (151 £ 7)ps 1 (272 £ 8) ps.
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Intensywno$¢ drugiej sktadowej wynosita (43.4 +3.5)%. Warto$¢ drugiej skladowe;j
odpowiada anihilacji pozytonéw w klasterach dwoch wakancji [56].

Nizsza warto$¢ parametru S mierzona bezposrednio na powierzchni probki poddanej
piaskowaniu $wiadczaca o mniejszej koncentracji defektow lokalizujacych pozytony moze
by¢ zwiazana z procesami zdrowienia lub rekrystalizacji. W innych materiatach, takich stal
nierdzewna [102] poddanych piaskowaniu obserwowano powstawanie silnie zdeformowanej
plastycznie warstwy do glgbokosci ok. 70 um charakteryzujacej si¢ duza gestoscia dyslokacji
tworzacych sie¢ o rozmiarach podziaren ok. 20 nm. Aby zaszto zdrowienie materialu w tej
warstwie, probki musiano podda¢ wygrzewaniu w stosunkowo niskiej temperaturze (rzedu
300°C). Po wygrzaniu uzyskano nanokrystaliczng struktur¢ o dobrze okreslonych granicach
ziaren, wewnatrz ktorych gestos¢ dyslokacji znaczaco spadta. Podobnie dla tytanu poddanego
piaskowaniu [98] po wygrzaniu otrzymano w warstwie wierzchniej ziarna krystaliczne
o $rednicy ok. 50 nm. Materialy te jednak charakteryzuja si¢ znacznie wyzszymi
temperaturami topnienia niz aluminium. Czyste aluminium moze rekrystalizowaé juz
w temperaturze pokojowej lub ponizej tej temperatury [103]. W literaturze mozna znalez¢
doniesienia 0 wystgpowaniu tego procesu w probkach aluminium poddanych suchemu tarciu
[104]. Jednakze wydaje sig, ze z powodu bardzo szybkich proceséw zdrowienia w czystym
aluminium dynamiczna rekrystalizacja nie zdazy zaj$¢ [105]. Potwierdzaja to np. obserwacje
mikrostruktury czystego aluminium poddanego tarciu §lizgowemu przeprowadzone przez
Kuo i Rigneya [33]. Obecno$¢ granic ziaren wolnych od dyslokacji wskazuje bardziej na
dynamiczne lub statyczne zdrowienie materiatu niz rekrystalizacj¢. W naszym przypadku

wyniki pomiaréw anihilacji pozytonéw nie moga rozstrzygna¢ w tym wzgledzie.

5.3.3 Stop aluminium 6082 (AIMgSi1lMn)

Stop aluminium 6082 ze wzgledu na wysoka wytrzymatos¢ 1 odpornos¢ na korozje jest
szeroko stosowany m.in. do produkcji elementéw nos$nych statkow, dzwigow, mostow,
cigzarowek, autobusow, przyczep, barier zabezpieczajacych. Nalezy do grupy 6xxx, czyli
stopow do przerdbki plastycznej, ktorych gtdwnym sktadnikiem stopowym jest krzem. Probki
tego stopu zostaly poddane takiej samej procedurze deformacji powierzchni jak probki
czystego aluminium. W tym przypadku jednak nie byly one poddane wczesniejszemu
wygrzewaniu, poniewaz zostaly wykonane ze stopu utwardzanego dyspersyjnie. Nalezy
zatem wzia¢ pod uwage obecnos¢ w nich defektow zwiazanych z mikrostruktura materiatu

(patrz Rozdz. 5.2), oraz ewentualnych defektow wprowadzonych w wyniku odksztalcenia
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plastycznego (probki zostaly wycigte z arkusza blachy komercyjnego stopu o grubosci
10 mm).

Wyniki pomiaréw zaleznosci parametru S od glgbokosci przedstawia Rys. 50.
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Rys. 50 Profil glebokosciowy warto$ci parametru S w warstwie wierzchniej probek stopu
aluminium AIMgSi1Mn, w ktorych powierzchnie wciskano kulisty wglebnik
z obcigzeniem odpowiednio: 10 N i 20 N. Wartos¢ parametru S dla probki referencyjnej
przedstawia pozioma linia przerywana. Prawa strona rysunku przedstawia wykres
zalezno$ci S-W [97].

Dla sily nacisku zarowno 10 N jak i 20 N parametr S maleje ze wzrostem glgbokosci
osiagajac warto$¢ nizsza niz zmierzona na powierzchni przed wciskaniem wglgbnika. Spadek

wartosci parametru S nie jest jednak monotoniczny. Dla nacisku 10 N na glebokosci ok. 160
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pm mozna zaobserwowac¢ maksimum wartosci parametru S. Dla nacisku 20 N maksimum nie
jest tak wyraznie zaznaczone, jednak dla glgbokosci 60 — 130 pm warto$¢ parametru S
pozostaje stala w granicy niepewnos$ci pomiarowej, by nastgpnie zmale¢. Catkowity zasigg
zmian parametru § w przypadku stopu wynosi 160 pum i jest znacznie mniejszy niz dla
czystego aluminium. Swiadczy to wplywie dodatkéw stopowych i wydzielen, ktorymi sa w
tym wypadku czg$ciowo koherentne strefy GP B” w ksztalcie igiel, ktore blokujac ruch
dyslokacji powoduja utwardzenie wydzieleniowe materialu. Nachylenia prostych
dopasowanych do zalezno$ci S-W wynosza odpowiednio: -5.78 + 1.83 1 -5.73 + 0.93, czyli sa
roéwne w granicy niepewnos$ci pomiarowej. Zatem przy wciskaniu wglebnika z sita 10 N 1
20 N dominujacy rodzaj defektow generowanych w warstwie wierzchniej jest taki sam.

Podobnie jak miato to miejsce dla czystego aluminium.
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Rys. 51 Profil glgbokosciowy wartosci parametru § w warstwie wierzchniej probki stopu
aluminium AIMgSi1Mn, ktorej powierzchnia zostata poddana piaskowaniu. Linia ciagta
odpowiada najlepszemu dopasowaniu funkcji wykladniczej do punktéw pomiarowych.
Warto$¢ parametru S dla probki referencyjnej przedstawia pozioma linia przerywana.
Prawa strona rysunku przedstawia wykres zaleznosci S-W [97].

Zaleznos¢ parametru S od glebokosci dla probki stopu poddanej piaskowaniu
przedstawiona jest na Rys. 51. Calkowity zasigg zmian si¢ga 300 um w glab materiatu. Do
otrzymanych punktow pomiarowych mozna dopasowaé takze wykladnicza funkcje
glebokosci  (5.17).  Warto$ci  parametrow  wynosza tym razem odpowiednio:
do= (120 £ 15) um, Sp=0.4990 £ 0.0008, 4 =0.0182 £ 0.0008. Warto$¢ dy jest w granicy

niepewnosci pomiarowej rdwna otrzymanej dla czystego aluminium. Nachylenie prostej
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dopasowanej do zalezno$ci S-W wynosi -7.30 £ 0.52 1 zdecydowanie odbiega od wartosci
otrzymanych dla probek, w ktdrych powierzchnig wceiskano wgtebnik, co $wiadczy podobnie
jak w przypadku czystego aluminium o innym rodzaju gtownych defektow produkowanych
w materiale w wyniku piaskowania. Pomiar czasu zycia pozytondw dla probki wykazat dwie
sktadowe: (201 £1)ps 1 (305 £2)ps. Udziat drugiej sktadowej wynosit (18.0 £ 0.3)%.
Warto$¢ pierwszej sktadowej jest zdecydowanie wyzsza niz czas Zycia pozytondw
w niezaburzonej sieci krystalicznej czystego aluminium jednak jest nizsza niz czas zycia
pozytonow zlokalizowanych w wakancji w aluminium, czy nawet wakancji zwiazanej
z dyslokacja. W badanym materiale wystepuje caty szereg defektow lokalizujacych pozytony,
w ktorych czasy zycia pozytondw moga si¢ niewiele rézni¢, dajac wktady do widma czasu
zycia pozytonow, ktore nie moga by¢ rozdzielone. W przypadku utwardzanych dyspersyjnie
stopow aluminium zawierajacych Mg i Si, strefy GP powstaja w postaci igietek wzdhuz trzech
rownowaznych kierunkow krystalograficznych <100> sieci aluminium. Wydzielenia te nawet
bardzo mate maja struktur¢ heksagonalna najwigkszego upakowania i sa koherentne z siecia
osnowy tylko wzdhuz tego kierunku. W kierunkach prostopadtych do gtownej osi wydzielenia
wystepuje znaczace niedopasowanie sieci krystalicznych. Jak wida¢ na Rys. 41
z niedopasowaniem sieci krystalicznej zwiazane sa dyslokacje, ktére moga lokalizowaé
pozytony. Towarzyszace piaskowaniu odksztalcenie plastyczne generuje dodatkowe
dyslokacje i1 defekty punktowe. Procesy, ktére prowadza do powstania charakterystyczne;j
mikrostruktury np. okreslonego rozktadu dyslokacji moga tez wprowadzaé¢ naprg¢zenia
szczatkowe. W przypadku tytanu poddanego piaskowaniu za pomoca dyfrakcji
promieniowania X (patrz Rozdz. 3.5.4) stwierdzono obecno$¢ makronaprezen, ktore
w poblizu powierzchni sa naprg¢zeniami rozciagajacymi, a glebiej staja si¢ slabymi
kompensujacymi naprezeniami $ciskajacymi [98]. Wszystko to wplywa réwniez na
charakterystyki anihilacyjne pozytonow.

Warto§¢ drugiej sktadowej jednoznacznie wskazuje na anihilacje pozytonoéow
zlokalizowanych w skupiskach wakancji i bardzo dobrze koreluja z wartoscia otrzymana
w pracy [106] dla stopu Al-Mg-Si 6013 poddanego testom zmgczeniowym. Obserwowane
czasy zycia pozytonow 440 ps — 380 ps w poblizu powierzchni na glebokosci kilkudziesigciu
nanometrow zostaly przypisane przez Eggera [106] 1 wspotpracownikéw anihilacji
w skupiskach do 30 wakancji. We wnetrzu tego materialu czas zycia pozytondw
zlokalizowanych w skupiskach wakancji byt krotszy 1 wynosit 300 ps. Jest to warto$¢ bardzo
zblizona do otrzymanej w naszym przypadku. Rowniez intensywno$¢ tej sktadowej, ok. 16%,

jest podobna. Zrédlem tego czasu zycia jest anihilacja w skupiskach kilku (trzech lub wigcej)
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wakancji. Mozna zatem wnioskowaé, ze powstajace skupiska wakancji w przypadku stopu
6082 poddanego piaskowaniu s wigksze niz w czystym aluminium.

Ponadto w przypadku stopu nie zaobserwowano warstwy powierzchniowej
o mniejszej koncentracji defektow, jak miato to miejsce dla czystego aluminium. Zatem
obecno$¢ wydzielen i1 dodatkéw stopowych przeciwdziala procesowi zdrowienia lub

rekrystalizacji materialu w temperaturze pokojowe;.

5.4 Profil defektow powstajacy w wyniku tarcia suchego i Sciskania

W  poprzednim rozdziale opisano badania przeprowadzone dla probek poddanych
odksztalceniu powierzchni pod wptywem kulistego wglgbnika. Zagadnienie to mogloby by¢
traktowane jako nalezace do obszaru zainteresowan mechaniki styku. W tym rozdziale

przedstawione zostang badania dotyczace probek stricte poddanych tarciu slizgowemu.

5.4.1 Czyste aluminium

Z uwagi na duza plastyczno$¢ czystego aluminium proby tarcia S$lizgowego
przeprowadzono w sposob nastgpujacy. Probki czystego aluminium (99.999% Goodfellow) w
postaci dyskow o $rednicy 3 cm 1 grubos$ci 0.5 cm stanowily tarcze, po ktdrych z predkoscia

5 cm/s $lizgat si¢ trzpien o $rednicy 1 cm wykonany z grafitu syntetycznego (wielko$¢
krystalitow w kierunku osi krystalograficznej ¢ — L. > 100 nm, odlegto$¢ migdzy warstwami

doo2 = 0.338 nm, $redni rozmiar ziaren 7 um). Testy przeprowadzono dla trzech warto$ci
obciazen trzpienia: 31 N, 41 N1 56 N.

Poniewaz parametr S mierzony poprzednio wykazuje stosunkowo niewielkie zmiany
wartosci dla aluminium 1 jego stopoéw zwiazane z obecnoscia defektow generowanych
w wyniku odksztatcenia plastycznego, tym razem zastosowano spektroskopi¢ czasu zycia
pozytonow opisana w Rozdz. 4.2.1. Pierwszy pomiar przeprowadzono w nastgpujacy sposob.
W celu zbadania wptywu drogi tarcia, czyli liczby cykli lub czasu trwania testu na
powstawanie defektow w warstwie wierzchniej, probki sa poddawane tarciu Slizgowemu
przez okreslona liczbe cykli, wykonywany jest pomiar czasu zycia pozytonéw, nastgpnie
probki znowu sa umieszczane w tribometrze, dodawana jest okreslona liczba cykli
i wykonywany jest nast¢pny pomiar.

W otrzymanych widmach czasoéw zycia pozytonéw ujawnity si¢ dwie sktadowe. Rys.

52 przedstawia zalezno$ci $redniego czasu zycia pozytonow, wartosci obu sktadowych widma
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oraz intensywnos$ci dtuzszej sktadowej I, od liczby cykli w tribotescie dla roznych wartosci
obciazenia [107].

Mozna stwierdzi¢, ze wzrost liczby cykli powoduje wzrost $redniego czasu Zycia
pozytondw, ale powyzej 32 cykli zalezno$¢ ulega nasyceniu osiagajac wartos¢ bliska 175 ps.
Podobny efekt nasycenia zostal zaobserwowany dla miedzi, w analogicznym skojarzeniu

tarciowym, gdy po powierzchni miedzianej tarczy $lizgat si¢ grafitowy trzpien [108].
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Rys. 52 Sredni czas zycia pozytondéw T (a), oraz wartosci sktadowych 7y (b),  (c) i
natezenie dtuzszej sktadowej I, (d) w funkc;ji ilosci cykli w tribometrze [107].

Poczatkowy wzrost czasu zycia pozytonéw do wartosci 169 ps+172 ps w zalezno$ci
od obciazenia zwiazany jest z tworzeniem si¢ 1 wzrostem ggstosci dyslokacji, ktore lokalizuja
pozytony. Druga sktadowa czasu zycia pozytonéw pojawia si¢ po 24 cyklach. Spowodowane
jest to zjawiskami zwiazanymi z ruchem dyslokacji w materiale poddanym odksztatceniu
plastycznemu. W wyniku ruchu dyslokacji 1 ich przecinania sig, na ich liniach powstaja progi.

Z kolei ruch dyslokacji z progami generuje smugi defektow punktowych: wakancji i atomow
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miedzyweztowych [109]. Dla obcigzenia 56 N warto$¢ drugiej skladowej czasu zycia
pozytonow wynosi 227 ps. Jej natgzenie poczatkowo rosnie z liczba cykli, co jest zwigzane ze
wzrostem koncentracji tego typu defektow lokalizujacych pozytony. W ramach
standardowego modelu wychwytu pozytonéw moze by¢ ono opisane ogdlnym wzorem (4.20),

ktéry w tym przypadku redukuje si¢ do zaleznosci:

-1
I, :yc[yC+L+ij , (5.21)

Touk T2

gdzie C jest koncentracja wakancji na linii dyslokacji, u jest wydajnoscia wychwytu, 7k jest
czasem zycia pozytondw w niezaburzonej sieci krystalicznej. Jezeli przyjmiemy warto$¢ u
=5x10"* s [110] (tak jak dla pojedynczej wakancji w aluminium), ze wzoru (5.21) mozna
oszacowac¢ koncentracje wakancji na linii dyslokacji na 9 ppm po 24 cyklach, 14 ppm po 40
cyklach. Bazujac na pracy [111] mozna, natomiast, oszacowaé gestosé dyslokacji na 10" m™
po 24 cyklach i 2x10" m™ po 40 cyklach. Po 40 cyklach obserwuje sie spadek intensywnosci
dluzszej sktadowej przy jednoczesnym wzroscie jej wartosci do 250 ps. Wartos¢ ta wskazuje
na pojawienie si¢ pojedynczych wakancji (patrz Rozdz.4.2).

W przypadku wakancji generowanych termicznie w wygrzanym (pozbawionym
innych defektéw aluminium) wysoka ruchliwo$¢ atoméw miedzyweztowych powoduje
anihilacj¢ wakancji w temperaturach powyzej 50 K [112]. Same wakancje zaczynaja
migrowa¢ w temperaturach ponizej 0°C [113]. Zatem w czystym aluminium nie poddanym
odksztatceniu w temperaturze pokojowej wakancje uleglyby wygrzaniu i obecno$¢ takiej
sktadowej czasu zycia pozytonow bylaby trudna do wytlumaczenia. W aluminium
odksztatlconym plastycznie obserwowana warto$¢ sktadowej czasu zycia pozytonow n =
250 ps moze pochodzi¢ z anihilacji pozytonow zlokalizowanych w pojedynczych wakancjach,
ktére moga by¢ w tym przypadku stabilizowane w polu napr¢zen wokot dyslokacji bedacych
skutkiem odksztatcenia plastycznego. Moze by¢ tez przypisana anihilacji w matych
skupiskach wakancji zwiazanych z dyslokacjami, ktorych symetria jest zaburzona lub petlach
dyslokacji w odksztatconym plastycznie materiale [114].

W celu otrzymania zalezno$ci wartosci czasu zycia pozytondw od glebokosci
w warstwie wierzchniej zastosowano podobnie jak dla probek poddanych weciskaniu
wglebnika procedure kolejnego usuwania przez trawienie warstw materiatu o okres§lonej
grubo$ci 1 pomiaru czasu zycia pozytonéow. Widma czasOw zycia pozytonOw ponownie
roztozono na dwie sktadowe, ktorych wartosci w funkeji gtebokos$ci przedstawione sa na Rys.

53. Czas trwania testu wynosit 35 s, czyli 56 cykli.
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Jak wida¢, §redni czas zycia pozytondw maleje i na pewnej glebokosci osiaga wartosé
charakterystyczna dla probki wygrzanej, pozbawionej defektow, oznaczona 7. Catkowity
zasi¢gg obserwowanych zmian $redniego czasu zycia pozytonéw zalezy zastosowanego

nacisku i wynosi odpowiednio ok. 150 um dla 31 N, 200 um dla 41 N 1 450 um dla 56 N.
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Rys. 53 Zalezno$¢ wartosci czasoOw zycia pozytondw w warstwie wierzchniej czystego
aluminium poddanego tarciu $lizgowemu od glgbokosci: a) sredni czas zycia, b) krotsza
sktadowa, 7, ¢) dtuzsza sktadowa, 7, d) intensywnos¢ dtuzszej sktadowe;j, 1, [54].

Jak to wynika z poprzedniego pomiaru w poblizu powierzchni (pierwszy punkt
pomiarowy) zaobserwowano warto$¢ drugiej sktadowej czasu zycia pozytondow rowna 250 ps.
Zostala ona zinterpretowana jako pochodzaca z anihilacji pozytondw zlokalizowanych
w pojedynczych wakancjach lub matych skupiskach wakancji o zaburzonej symetrii
znajdujacych si¢ sasiedztwie dyslokacji. Po usunigciu warstwy o grubo$ci 50 pm warto$¢ o
zdecydowanie maleje, co wskazuje na zmiang charakteru defektow lokalizujacych pozytony.
Staja si¢ nimi gldwnie progi na dyslokacjach. Pojedyncze wakancje lub mate skupiska
wakancji zanikaja. Interesujaca jest zalezno$¢ intensywnosci diluzszej sktadowej I, od

glebokosci w warstwie wierzchniej. Dla obciazenia 56 N warto$¢ [, wzrasta po usunigciu
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warstwy o grubosci 50 um prawie dwukrotnie, by nastgpnie zmale¢. Przyczyna takiego
zachowania moze by¢ dwojaka: wzrost koncentracji defektoéw lokalizujacych pozytony lub
wigksza szybko$§¢ wychwytu pozytondw przez progi na dyslokacjach w poréwnaniu

z szybko$cia wychwytu przez pojedyncze wakacje lub mate skupiska wakancji.
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Rys. 54 Zalezno$¢ wartosci czasOw zycia pozytondw w warstwie wierzchniej czystego
aluminium poddanego $ciskaniu od glgbokosci: a) Sredni czas zycia, b) krotsza sktadowa,
71, ¢) dluzsza sktadowa, 7,, d) intensywno$¢ dtuzszej sktadowej 1, [54].

Aby pokazaé, ze charakter warstwy wierzchniej powstatej wskutek tarcia $lizgowego
jest inny niz np. w przypadku $ciskania probki wykonano identyczny cykl pomiarowy dla
prébek poddanej tej ostatniej procedurze. Probki zostaty umieszczone w prasie hydraulicznej,
ktorej dzialanie spowodowato redukcje ich grubosci odpowiednio 18%, 9% 1 3%. Nastepnie
wykonano pomiary czasy zycia pozytondéw. Podobnie jak poprzednio przeprowadzono analizg
widm czaséw zycia pozytonow otrzymujac dwie sktadowe, ktérych zaleznosci od glebokosci
przedstawione sa na Rys. 54. W przypadku jednorodnego nacisku na powierzchnig,

napr¢zenie jak 1 odksztalcenie w glebi materiatu jest jednorodne. Zatem nalezy oczekiwac, ze
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wartosci sredniego czasu zycia pozytondw nie bedzie wykazywaé zalezno$ci od glgbokosci.
Jednak na powierzchniach styku probki z plytkami dociskowymi moze wystepowac sita
tarcia, ktorej dziatanie powoduje odstgpstwa od réwnomiernego i jednorodnego rozktadu
naprezen. Efekt ten jest odzwierciedlony w zaleznos$ci §redniego czasu zycia pozytondw od
glebokosci dla wszystkich probek. Jednak najbardziej widoczny jest dla probki poddanej
najwigkszej redukcji grubosci, tj.18%. Widoczny jest takze dla pozostatych probek, w tym 1
dla tej poddanej tylko 3% redukcji grubos$ci. Dla niej charakterystyczne jest, Ze na glgbokosci
ok. 50 pm $redni czas Zycia osiaga warto$¢ okreslona dla wygrzanego aluminium, tzn. i,
Rys.54a.

Niemniej dla probek poddanych redukcji grubosci 18% 1 9% $redni czas zycia
pozytondw, wyzszy przy powierzchni, malejac z glgbokoscia nie powraca juz do tej wartosci.
Swiadczy to o tym, iz odksztalcenie plastyczne w tym przypadku zaszto w catej objetosci
probki. Istotnie, wzrost §redniego czasu zycia pozytondéw jest spowodowany stosunkowo
wysoka intensywnos$cia dtuzszej skladowej. Jej warto$¢ wynoszaca ok. 220 ps zwigzana jest
z obecnos$cia progéw na liniach dyslokacji. Intensywno$¢ tej sktadowej w giebi probki
pozostaje mniej wigcej stata. Dla probki poddanej redukcji grubosci 18% wartos¢ drugiej
skladowej mierzona bezposrednio przy powierzchni wynosi 260 ps. Jej Zroédlem jest anihilacja
pozytondow zlokalizowanych w wakancjach lub matych skupiskach wakancji, ktoére powstaty
w warstwie przypowierzchniowej o grubosci do 30 pum.

W przypadku probek poddanych $ciskaniu warto$ci $redniego czasu zycia pozytonow,
a takze intensywnos$ci dtuzszej sktadowej sa wyzsze niz w przypadku probek poddanych
tarciu $lizgowemu. Jezeli przyjaé, ze klastery wakancji moga powstawa¢ np. w wyniku
spigtrzania dyslokacji w poblizu granicy ziaren mozna by wnioskowaé, ze ten rodzaj
defektow powstaje w najbardziej zewngtrznej czg$ci warstwy wierzchniej zaréwno podczas
tarcia $lizgowego jak i w wyniku $ciskania. Jednak w tym pierwszym przypadku nominalna
warto$¢ sily normalnej jest znacznie mniejsza. Nominalne naprgzenie normalne, jakie
wywierat grafitowy trzpien, nieco przekraczalo 1 MPa. Jest to wielko$¢ znacznie nizsza od
granicy plastycznosci, ktora dla czystego aluminium zawiera si¢ w przedziale 10+35 MPa
[115]. Moze to wskazywa¢, ze istotna role w odksztatceniu warstwy o grubosci 50 um
podczas $lizgania odgrywaja naprgzenia $cinajace lub inne czynniki, ktoére nie zostaty
uwzglednione. Takim czynnikiem sa naprezenia normalne generowane podczas uderzania

kulki lub tracego trzpienia o powierzchnie tarczy.
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5.4.2 Stopy do przerdbki plastycznej

Podobne badania warstwy wierzchniej powstalej w wyniku tarcia zostaty
przeprowadzone dla dwoch stopow aluminium do przerdbki plastycznej utwardzalne
wydzieleniowo. Pierwszy z tych stopéw to dural AICu4Mg1, ktérego nominalny sktad jest
nastepujacy: 3.5-4.5 wt% Cu, 0.4-0.8 wt% Mg, 0.4-1.0 wt% Mn, zanieczyszczenia: Fe 0.7, Si
0.7, Ni 0.1, Zn 0.3 wt%. Drugi to stop AIMgSi o sktadzie: 0.3-0.7 wt% Si, 0.4-08 wt% Mg,
zanieczyszczenia 0.4 wt% Fe, 0.05% Cu.

Z pretow wykonanych z tych stopow o srednicy 10 mm zostaly wycigte probki w
postaci walcow o wysokosci 15 mm, ktére stanowily trzpienie w tribometrze trzpien-tarcza.
Tarcza byta wykonana ze stali (EN HS 18-0-1) o nominalnej twardo$ci migdzy 63 a 67 HRC
1 zmierzonej mikrotwardosci rownej 670 HV 0.1. Testy byly przeprowadzane w powietrzu.
Podobnie jak dla czystego aluminium wykonano pomiary zalezno$ci czasu zycia pozytondw
od drogi tarcia (czasu trwania testu) 1 gigbokosci w warstwie wierzchniej (grubosci warstwy
usunigtej z powierzchni probki).

Okazato si¢, ze w wyniku analizy otrzymanych widm czasu zycia pozytondw
otrzymuje si¢ warto$¢ parametru dopasowania > bliska jednosci przy zatozeniu tylko jednego
czasu zycia pozytondw po standardowym uwzglednieniu udziatlu anihilacji w zrodle 1 odjeciu
tla. Otrzymane w ten sposob wartosci czasu zycia pozytonOw zostaly potraktowane jako
wartosci Srednie przyjmujac za autorami pacy [5], ktorzy przeprowadzili badania kinetyki
starzenia stopow Al-Cu i Al-Cu-Mg, Ze pozytony moga anihilowaé¢ w probece z wielu standw
na tyle mato ro6zniacych si¢ od siebie, ze nie mozna wyodrgbni¢ z widma odpowiadajacym im
czasOw zycia. Warto$¢ czasu zycia pozytondow w probce referencyjnej, nie poddanej tarciu,
oznaczona Ty, dla stopu AICu4Mg1 wynosi 198.2+0.3 ps i jest zblizona do wartoSci
otrzymywanych dla stopéw o podobnym sktadzie [94], [116], [117]. Dla stopu AIMgSi
analogiczna warto$ci jest wyzsza 1 wynosi 204 + 1 ps, co wynika zaréwno z obecno$ci innych
sktadnikow stopowych jak 1 mikrostruktury.

Rys. 55 przedstawia wyniki pomiard6w czasu zycia pozytonéw w funkcji drogi, na
ktorej nastgpowato tarcie. Dla stopu AICu4Mg1 zalezno$¢ czasu zycia od drogi tarcia dla
najnizszego obciazenia jest podobna do zaleznosci dla czystego aluminium: po poczatkowym
wzro$cie nastgpuje nasycenie. Dla obcigzenia 156 N mozna zaobserwowac pewne maksimum
dla drogi 200+300 cm, po czym powyzej 600 cm warto$¢ czasu zycia pozytonow stabilizuje

si¢ osiagajac zblizone wartosci ok. 211 ps dla wszystkich zastosowanych obciazen. Mozna
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oczekiwac, ze ten czas zycia zwiazany jest z dyslokacjami, a w szczeg6lnosci z anihilacja

pozytonow zlokalizowanych w progach na dyslokacjach.

218
216
214
212
210
208
206
204
202
200
198

196 4 T T T T
0 200 400 600 800 1000

AlCu4Mg1 a)

czas zycia pozytonow [ps]

dystans [cm]

255

b)
250

245
240
235

230

—— 106 N
—— 56N
—7— 26N

225

czas zycia pozytonow [ps]

20 771 7T 7T T T
0 200 400 600 800 1000 1200 1400

dystans [cm]

Rys. 55. Czas zycia pozytondow (traktowany jako S$redni czas zycia mierzony na
powierzchni probek stopow AlCu4Mg1(a) i AIMgSi (b) w funkcji drogi tarcia dla
roéznych obciazen [118].

Zupehie inne zachowanie wykazuje stop AIMgSi. Wartos¢, jaka osiaga czas zycia
pozytonow dla drogi maksymalnej rownej ok. 13 m zalezy od obciazenia. Dla najmniejszego
obciazenia 26 N juz dla drogi tarcia rownej 1 m czas zycia pozytonow zdecydowanie wzrasta
do warto$ci 230 ps, by potem wzrosnaé¢ juz tylko nieznacznie. Dla obciazenia 56 N wartos¢
nasycenia ok. 240 ps jest osiagana dla drogi ok. 2.5 m. Dla obciazenia 106 N mozna

zaobserwowac ciagly wzrost czasu zycia pozytondow do wartosci ponad 250 ps. W przypadku

tego stopu ilo$¢ dodatkow stopowych jest stosunkowo niewielka. Obecno$¢ mniejszej ilosci
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wydzielen, w tym przypadku np. Mg,Si, w mniejszym stopniu przeciwdziata odksztatceniu,
czyli generowaniu i ruchowi dyslokacji, w porownaniu ze stopem AlCu4Mg1. Wydaje sig, ze
zrédtem otrzymanych czaséw zycia pozytonow, sa w wigkszym stopniu, podobnie jak dla
czystego aluminium, wakancje lub male klastery wakancji w sasiedztwie dyslokacji, ktore w

wyniku odksztatcenia moga by¢ zatrzymywane na granicy czgsciowo koherentnych stret GP.
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Rys. 56 Czas zycia pozytonow w (traktowany jako $redni czas zycia) funkcji glebokosci,
czyli grubosci usunietej warstwy dla stopéw AlCu4Mg1i(a) i AIMgSi (b) poddanych
tarciu $lizgowemu przy réznym obciazeniu trzpienia. Zakreskowany obszar odpowiada
warto§ciom czasu zycia pozytonow dla probek referencyjnych nie poddanych tarciu.
Linia kropkowana(a) obrazuje najlepsze dopasowanie funkcji (5.22) do punktow
pomiarowych dla obcigzenia 106 N [118].

Rys. 56 przedstawia zalezno$¢ czasu zycia pozytonéow od glebokosci, czyli od

grubosci usunigtej przez trawienie warstwy. Dla stopu AICu4Mg1 zasigg zmian czasu zycia

99



wynosi ok. 120 pum dla obciazen 56 N i 106 N. Dla obciazenia 156 N jest on nieco wigkszy
tzn. 150 um. Przy czym w tym ostatnim przypadku dla glgbokosci 120 um obserwowana jest
podwyzszona warto$¢ czasu zycia pozytonow, ktora mogtaby sugerowac obecno$¢ warstwy o
wigkszej koncentracji defektow podobnie jak to miato miejsce dla czystego aluminium, stopu
6082 (AIMgSi1Mn) oraz miedzi [101], w ktorych powierzchni¢ wciskany byt wglebnik.
Calkowity zasigg warstwy wierzchniej w stopie AICu4Mg1 jest zatem znacznie mniejszy niz
w czystym aluminium przy znacznie nizszych obciazeniach grafitowego trzpienia. Jest to
zwiazane z obecnoscia wydzielen blokujacych ruch dyslokacji podczas odksztatcenia.

Zalezno$¢ czasu zycia pozytondw od glgbokosci moze by¢ opisana w przyblizeniu
funkcja zaniku wyktadniczego podobnie jak w przypadku prébek czystego aluminium i stopu
6082 (AIMgSi1Mn) poddanych piaskowaniu:

1(z) =1, + Aexp (—ij , (5.22)
dO
gdzie z jest gruboscia usunigtego z powierzchni materiatu.

W tym miejscu warto wspomniec€, ze tego typu zalezno$¢ od glebokosci w warstwie
wierzchniej zostata zaobserwowana np. dla rozktadu odksztatcenia nie tylko dla materiatéw
plastycznych poddanych tarciu, takich jak miedz i stopy miedzi [121], [122], ale takze dla
stali nierdzewnej [123] i stopéw aluminium Al-Cu i Al-Si [124]. Wydawa¢ by si¢ mogto, ze
wyktadniczy charakter zaniku odksztalcenia w warstwie wierzchniej moze by¢ ogdlna
wiasnoscia w przypadku metali poddanych tarciu slizgowemu. W literaturze mozna jednak
znalez¢ sugestie dotyczace liniowego zachowania wraz z glebokoscia cech lub wielkosci
charakteryzujacych warstwe wierzchnig powstala w wyniku tarcia, np. umocnienia [125] lub
warto$ci granicy plastycznosci [126]. W tym ostatnim przypadku zmiany dotyczyly warstwy
o stosunkowo matej glebokosci do kilku mikrometréw, nie ma to wigc bezposredniego

odniesienia do prezentowanych tutaj wynikow.

Tabela 1 Wartosci parametrow rownania (5.22) dopasowanego do zaleznosci
doswiadczalnych z Rys. 56 a) dla stopu AICu4Mg1, droga tarcia 8.8 m.

Obcigzanie [N] 7 [ps] A [ps] do [um]
56 196.8+0.9 15.5+1.1 59+12
106 197.8+0.5 12.9+£1.0 3316
156 199.0+1.2 11.4+1.5 54+19

Wartosci parametrow réwnania (5.22) podane sa w Tabeli 1. Dla wszystkich

zastosowanych obciazen warto$¢ dy sa zblizone, nie wykazuja prostej zaleznosci od nacisku.
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Sa one znacznie mniejsze niz otrzymane dla miedzi technicznej, dla ktorej parametr dj
przekraczat 100 um.

Wyniki pomiaréow dla probek stopu AIMgSi poddanych tarciu §lizgowemu na drodze
12.5m w zaleznosci od glebokosci w warstwie wierzchniej zostaly przedstawione sa na
rysunku Rys. 56 b). W tym przypadku wyraznie wida¢, ze calkowity zasigg warstwy
wierzchniej zalezy od zastosowanego obciazenia. Dla najwigkszego zastosowanego
obciazenia 106 N zasi¢g ten wynosi 480 um, dla najnizszego 26 N — 30 um. Warto$¢ czasu
zycia pozytondw mierzona bezposrednio na powierzchni probki poddanej tarciu réwniez
wyraznie zalezy od obciazenia. Spadek wartosci §redniego czasu zycia pozytonéw w poblizu
powierzchni jest silniejszy niz w glebi probki. Odpowiada mu wigkszy gradient koncentracji
defektow niz w glebszej warstwie.

Sprawdzono czy otrzymane dla stopu AICu4MQg1 zaleznosci mozna opisaé rowniez
funkcja wyktadniczego zaniku, gdyz z Rys. 57 mozna by wnosi¢, ze lepsza jest zaleznos¢
liniowa. Prosta analiza statystyczna pokazala, ze w przypadku zaleznosci liniowej kwadrat
wspotczynnika regresji wyniost: 0.958 dla nacisku 160 N i 0.901 dla nacisku 56 N. (Linie
kropkowane na Rys. 57 przedstawiaja dopasowanie funkcji liniowej.) Natomiast zaleznos¢
wykladniczego zaniku opisana wzorem (5.22) daje dla tych przypadkéw wartosci
odpowiednio 0.969 1 0.940. Linie przerywane odpowiadaja tu dopasowaniom, w ktdrych
parametr 7p zostal ustalony na 224.2 ps, co odpowiada $redniej warto$ci czasu zycia
pozytondw otrzymanych dla probki referencyjnej , zmuk. Chociaz roznice dla tych dwoch
dopasowan sa niewielkie to jednak wydaje sig, ze i w tym przypadku zalezno$¢ wyktadnicza
lepiej opisuje wyniki pomiarow.

Tabela 2 przedstawia wartosci parametrow A i dy dla dopasowania przy ustalonym
parametrze 7. Widoczna jest wyrazna zalezno$¢ dy od obciazenia, co odzwierciedla

analogiczng zalezno$¢ catkowitego zasiggu zmian czasu zycia pozytonow.

Tabela 2 Warto$ci parametrow rownania (5.22) dopasowanego do zaleznosci
doswiadczalnych z Rys. 56 b) dla stopu AICu4Mg1 przy ustalonym parametrze 7, =
224.2 ps, droga tarcia 8.8 m.

Obciazanie [N] A [ps] do [um]
56 10.3+1.4 1548
106 18.6+1.4 136£35
156 27.6£1.6 227+38
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Rys. 57 Przyktady funkcji dopasowanych do zalezno$ci $sredniego czasu zycia pozytonow
w warstwie wierzchniej dla stopu AIMgSi przedstawionych na Rys. 56 b). Linie ciagte
odpowiadaja funkcji wykladniczego zaniku, dla ktoérej parametr 7, odpowiadajacy
sredniemu czasowi zycia pozytonéw w probce referencyjnej 7y, zostat ustalony. Linie
kropkowane odpowiadaja dopasowaniu funkcji liniowe;.

Przeprowadzone zostaly réwniez pomiary czasu zycia pozytonow w funkcji
glebokosci w warstwie wierzchniej dla réznych drog tarcia. Wynik tych pomiardéw jest
przedstawiony na Rys. 58. Dla probek stopu AICu4Mg1 poddanych tarciu z obciazeniem
106 N na roéznych drogach, zasadnicza roéznica w zalezno$ciach przedstawionych na Rys.
58 a) wynika zroznych warto$ci czasu zycia pozytonéw mierzonych bezposrednio na
powierzchni probki: dla drogi tarcia 1.2 m wynosi on 208 ps, dla drogi tarcia 125 m — 218 ps.
Podobnie jak w przypadku roznych obciazen do zaleznos$ci eksperymentalnych dopasowano

funkcje¢ wyktadnicza (5.22). Otrzymane warto$ci parametréw zebrane sa w Tabeli 3.

Tabela 3 Wartosci parametrow rownania (5.22) dopasowanego do zaleznosci
doswiadczalnych z Rys. 58 a) dla stopu AICu4Mg1, warto$¢ obciazenia 106 N.

Droga tarcia [m] 7 [ps] A [ps] do [pm]
1.2 198.0+0.5 10.9+1.2 35+10
8.8 197.84£0.5 12.9£1.0 3346
125 198.4+0.7 20.0+1.8 2816

Dla stopu AIMgSi dtugos¢ drogi, na ktorej zachodzito tarcie $lizgowe, rowniez tylko
w ograniczony sposob wplywa na obraz warstwy wierzchniej i wptywa gltéwnie na wartos§¢

czasu zycia pozytondw mierzona bezposrednio na powierzchni probki. Catkowity zasigg
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obserwowanych zmian waha si¢ w granicach 210 +270 pm pomimo, ze droga tarcia wzrasta
50 razy.

Dla poréwnania zostaly wykonane pomiary dla czystego aluminium poddanego tarciu
w analogicznym skojarzeniu. Trzpien wykonany z aluminium rafinowanego AR1, zawartosci
99.99% Al, slizgal si¢ po powierzchni tarczy ze stali nierdzewnej SW18 (EN HS18-0-1)
o nominalnej twardos$ci pomigdzy 63 i1 67 HRC i1 zmierzonej mikrotwardosci 670 HV 0.1.
Sredni czas zycia pozytonow w funkcji glebokosci w warstwie wierzchniej dla roznych drog

tarcia przedstawiony jest na Rys. 59.
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Rys. 58 Czas zycia pozytonow w funkcji glebokosci, czyli grubosci usunigtej warstwy
probek stopéw AlCud4Mg1(a) i AIMgSi (b) poddanych tarciu $lizgowemu dla réznych
drog tarcia z obciazeniem 106 N. Zakreskowany obszar odpowiada wartosciom czasu
zycia pozytonow dla probek referencyjnych nie poddanych tarciu. Linia kropkowana(a)
obrazuje najlepsze dopasowanie funkcji (5.22) do punktéw pomiarowych dla drogi 8.8 m

[118].
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Rys. 59 Wartos$ci sredniego czasu zycia pozytonow dla probek czystego aluminium AR1
poddanych tarciu $lizgowemu dla réznych drog tarcia mierzone w funkcji gitebokosci,
czyli grubosci usunietej warstwy przy obciazeniu 56 N [118].

Jak wida¢ z Rys. 59 $redni czas Zycia pozytondw najbardziej spada po usunigciu
z powierzchni probki pierwszej warstwy o grubo$ci 30 um, nastepnie spada do gltebokosci ok.
200 pum, ale spadek (roznica wartosci) jak i gradient (nachylenie) jest mniejszy. Nastepnie
w obszarze do glebokosci ok. 400 um. warto$¢ S$redniego czasu zycia pozytondw jest
praktycznie stala. W ogoélnym zarysie (zasigg warstwy wierzchniej 1 obecno$¢ plateau)
przypomina to zalezno$¢ przedstawiona na Rys. 53 dla obciazenia 56 N w przypadku, gdy
badana probka byla tarcza. W porownaniu ze stopem AIMgSi istotny jest znacznie wigkszy
zasigg warstwy wierzchniej, co jest spowodowane obecno$cia wspomnianego plateau, czyli
warstwy na glebokosci migdzy 200 um 1 400 um, w ktorej ze wzgledu na tylko niewiele
podniesiona warto$¢ czasu zycia pozytondw mozna spodziewal si¢ gldéwnie obecnosci
dyslokacji. Brak takiej warstwy w stopie AIMgSi wyraznie swiadczy o wptywie dodatkéw
stopowych. Obecno$¢ wydzielen, jak i1 atoméw dodatkow stopowych rozpuszczonych
w osnowie stopu skutecznie blokuje ruch dyslokacji, a tym samym zmniejsza gleboko$¢, na
ktorej miato miejsce odksztatcenie plastyczne, czyli grubo$¢ warstwy wierzchniej powstatej
wskutek tarcia.

W celu poréwnania wynikow badan warstwy wierzchniej za pomoca metod anihilacji
pozytondow z wynikami otrzymywanymi innymi metodami, w szczegdlnosci metodami
stosowanymi standardowo (patrz Rozdz. 3.5), wykonane zostaly pomiary profilu
mikrotwardos$ci. W tym przypadku zostat uzyty mikroskop Zeiss Neophot 30 z przystawka

Hannemana przy obciazeniu wgtebnika 20 g lub 40 g. Wyniki pomiardw przedstawione sa na
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Rys. 60. Mikrotwardo$¢ maleje wraz z glebokoscia w warstwie wierzchniej. Dla stopu
AlCu4Mg1 mikrotwardo§¢ materiatu litego wynosi 160 HV0.02 i jest ona osiagana na
glebokosci ok. 150 um dla drogi tarcia 8.8 m 1 nieco powyzej 200 um dla drogi tarcia 125 m.
Pomimo pewnego rozrzutu punktow pomiarowych, nalezy stwierdzi¢, ze do$¢ dobrze zgadza

sig to w zasiggiem profilu czasu zycia pozytonow.
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Rys. 60 Profil mikrotwardo$ci w warstwie wierzchniej dla probek stopu AlCu4Mg1
poddanych tarciu $lizgowemu z obciazeniem 106 N dla roznych drég tarcia (a) oraz dla
probek AIMgSi poddanych tarciu z réznymi obciazeniami na drodze 125 m (b). Linia
kropkowana (a) przedstawia najlepsze dopasowanie funkcji zaniku wyktadniczego:

HV=160+127exp (—d/68) dla probki poddanej tarciu na drodze 125 m [118].

Profil mikrotwardo$ci warstwy wierzchniej dla stopu AIMgSi dla drogi tarcia 125 m
dla obciazen 26 N, 56 N i 106 N ma zasigg w granicach 200 um do 300 um. W przypadku
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tego stopu pomiary mikrotwardosci zostaly wykonane roéwniez bezposrednio na powierzchni.
Na Rys. 60 a) odpowiadaja im punkty dla glebokosci réwnej zero. Na te warto$ci w wigkszym
stopniu moze mie¢ wplyw warstwa mechanicznie wymieszana tlenkowa. Jak widaé
zastosowanie najwigkszego obcigzenia 106 N podczas tarcia powoduje wigksza wartosé
mikrotwardos$ci nie tylko mierzonej na powierzchni, ale takze na gigbokosci 100 pum.

Podsumowujac pordwnanie wynikow badan warstwy wierzchniej powstatej na skutek
tarcia suchego stopdéw aluminium w skojarzeniu ze stala za pomoca anihilacji pozytonéw
1 pomiarOw mikrotwardo$ci nalezy stwierdzi¢, ze wyznaczone zasi¢gi profili czasu zycia
pozytonow 1 mikrotwardosci koreluja ze soba. Nalezaloby tego oczekiwac, biorac pod uwage
fakt, ze twardo$¢ materialu zalezy od ggstosci dyslokacji (zalezno$¢ (3.13)), ktora réwniez w
duzym stopniu wptywa na warto$¢ czasu zycia pozytonow. Na nieco wigksze warto$ci
zasiggu w przypadku profili mikrotwardo$ci moze mie¢ wptyw wigkszy rozrzut punktow
pomiarowych oraz fakt, ze mikrotwardo$¢ jest wielko$cia mierzona lokalnie, podczas, gdy
informacja otrzymywana za pomoca technik anihilacji pozytonow jest usredniony po obszarze
odpowiadajacym rozmiarom zrédta **Na i profilowi implantacji pozytonéw (ok. 93 pm).

Interesujacy jest rowniez fakt, ze zarowno w przypadku profilu czasu Zycia pozytonow
jak 1 profilu mikrotwardosci dla stopu AlCu4Mg1 obie zalezno$ci przybieraja forme
wyktadniczego zaniku, podczas gdy dla stopu AIMgSi charakter obu tych zalezno$ci w nieco
wigkszym stopniu odbiega od tej funkcji, jakkolwiek dla zalezno$ci $redniego czasu zycia
pozytonoéw od gigbokosci funkcja wyktadniczego zaniku jest najlepszym wyborem.

Stop AlCu4Mg1 zostal poddany tarciu slizgowemu w innym skojarzeniu tarciowym.
Mianowicie badana probka stanowita tarcz¢ w tribometrze, po powierzchni ktorej slizgata si¢
kulka o promieniu 4 mm wykonana ze stali nierdzewnej. Poniewaz S$rednica zrodia
pozytondow wynosita 8 mm, aby zwigkszy¢ obszar probki poddany tarciu zastosowano metodg
uzyta wezesniej da probek miedzi [119]. Na powierzchni dysku o $rednicy 5 cm stanowiacego
tarcze w tribometrze wykonano 12 $§ladow w odlegtosci 1 mm. Nastgpnie tarcza zostala
przecigta na potowe wzdluz $rednicy, aby otrzymac¢ dwie takie same probki do pomiardow

anihilacyjnych.
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Rys. 61 Czas zycia pozytonow w funkcji glgbokosci w warstwie wierzchniej probek stopu
AlCu4Mg1 poddanych tarciu w tribometrze kulka-tarcza. Probki stanowily tarcze o
srednicy 5 cm, po powierzchni ktorej przez 30 min. $lizgata si¢ stalowa kulka o srednicy
4 mm. Warto$¢ sily normalnej przylozonej do kulki wynosita 20 N. Puste kotka
odpowiadaja pomiarowi przeprowadzonemu po drugiej stronie (nie poddanej tarciu)
dysku stanowiacego probke. Linia kropkowana przedstawia najlepsze dopasowanie
funkcji (5.22).

Tabela 4 Warto$ci parametrow rownania (5.22) dopasowanego do zaleznosci z Rys. 61.
Obciazanie [N] 7 [ps] A [ps] do [pm]
20 198.6+0.5 16.5+1.0 3946

Rys. 61 przedstawia wyniki pomiarOw czasu zycia pozytonow w funkcji grubosci
usunigtej przez trawienie warstwy odpowiadajacej glgbokosci w warstwie wierzchniej dla
probki poddanej tarciu z obciazeniem kulki 20 N przez 30 minut dla kazdego $ladu. Puste
kotka odpowiadaja pomiarowi przeprowadzonemu po drugiej stronie (nie poddanej tarciu)
dysku stanowiacego probke. Do otrzymanej zaleznosci dopasowana zostata funkcja zaniku
wyktadniczego opisana wzorem (5.22). Tabela 4 zawiera warto$ci parametrow dopasowania.
Ich wartosci sa zblizone do tych otrzymanych w doswiadczeniu, w ktorym probke stanowit
trzpien. Calkowity zasieg obserwowanych zmian czasu zycia pozytonow jest zblizony do
zmierzonych poprzednio (Rys. 56 1 Rys. 58). Warto$¢ parametru dy funkcji zaniku
wyktadniczego dopasowanej do otrzymanej zalezno$ci, podana w Tabeli 4, miesci si¢
w zakresie wartosci dy podanych np. w Tabeli 1, otrzymanych dla skojarzenia trzpien-tarcza,
kiedy to probke stanowit trzpien z badanego stopu o srednicy 1 cm, a tarcza wykonana byta ze

stali nierdzewnej. Bylo to wigc zupelnie inne skojarzenie tarciowe pomimo uzycia tych
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samych materialdow probek Chociaz zastosowane tam obciazenia byty ponad pigciokrotnie
wigksze, ze wzgledu na znacznie wigksza powierzchnig styku, nalezatoby oczekiwac znacznie
mniejszego nacisku niz w przypadku skojarzenia kulka-tarcza. Brak istotnej rdéznicy
w wartosci parametru dyp wydaje si¢ potwierdza¢ wnioski ptynace z profili czasu zycia
pozytondow otrzymanych dla réznych obcigzen trzpienia (Rys. 56), gdzie warto$¢ dy nie
wykazata istotnej zaleznos$ci od obciazenia trzpienia, a biorac pod uwage niepewnosci
otrzymanych warto$ci mozna stwierdzi¢, ze dp dla tego stopu bardzo stabo zalezy od
obciazenia trzpienia, z co za tym idzie nacisku w styku. Dla probek poddanych tarciu w takim
skojarzeniu zostaly takze wykonane pomiary profilu parametru S w warstwie wierzchniej

[120].

Podobnie jak dla czystego aluminium wykonano takze pomiary czaséw zZycia
pozytonow dla probek stopdw poddanych $ciskaniu w prasie. Rys. 62 przedstawia otrzymane
zalezno$ci profilu gltebokos$ciowego czasu zycia pozytonow. Dla obydwu badanych stopoéw
mozna stwierdzi¢, ze im wigksza warto$¢ redukcji grubosci tym wyzszy jest czas zycia
pozytonow. Zasadnicza roznica migdzy tymi zalezno$ciami, a zalezno$ciami otrzymanymi dla
probek poddanych tarciu polega na tym, ze dla calego mierzonego zakresu glgbokosci czas
zycia pozytonow nie osiaga wartosci charakterystycznej dla probki referencyjnej, co $wiadczy
o tym, ze odksztatcenie plastyczne miato miejsce w calej objetosci probek

Dla stopu AICu4Mg1 czas zycia pozytondw wolno maleje z glgbokoscia, aby dla
glebokosci ponad 300 um osiagna¢ stata wartos¢. Dla stopu AIMgSi czas zycia pozytondw
praktycznie nie zalezy od gl¢bokosci w calym mierzonym zakresie. Pewne wahania wartosci
czasu zycia pozytondw moga $wiadczy¢ o obecno$ci warstw rézniacych si¢ koncentracja
defektow.

W Zadnym ze stopéw nie wystepuje efekt obserwowany w czystym aluminium, dla
probek poddanym najwigkszej redukcji grubosci (18%), mianowicie silny gradient
koncentracji defektow lub zmiana gldwnego rodzaju defektow lokalizujacych pozytony
w warstwie o grubosci 30 um. Nalezatloby zatem oczekiwaé, ze w przypadku stopoéw
aluminium zdecydowanie mniejsza rol¢ odgrywaja niejednorodnosci rozktadu naprezen
w poblizu powierzchni probek podczas $ciskania w poréwnaniu do czystego aluminium, ktére
jest materiatem zdecydowanie bardziej plastycznym.

W zalezno$ciach przedstawionych na Rys. 62 trudno si¢ réwniez dopatrzy¢ cech
charakterystycznych dla warstwy wierzchniej w wigkszosci stopéw aluminium poddanych

tarciu, mianowicie wyktadniczej zalezno$ci charakterystyk anihilacyjnych od gltebokosci.
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Rys. 62 Czas zycia pozytonéow w funkcji glebokosci, czyli grubosci usunigtej warstwy dla
probek stopoéw Scisnietych w prasie pod cisnieniem 7, 11 i 16 MPa dla stopu AICu4Mg1
(a)i2, 3.2 4 MPa dla stopu AIMgSi (b) [118].

5.4.3 Stopy odlewnicze i kompozyty

Ze wzgledu na praktyczne zastosowania stopow odlewniczych aluminium (w szczego6lnosci
siluminéw) oraz wzrastajace zainteresowanie materialami kompozytowymi interesujace
wydawato si¢ sprawdzenie mozliwosci badania warstwy wierzchniej powstajacej w tych
stopach w wyniku tarcia za pomoca metod anihilacji pozytonéw. Badania przeprowadzone
zostaty dla warstw wierzchnich powstalych w wyniku tarcia suchego w powietrzu

w analogicznym skojarzeniu tarciowym jak dla stopéw omowionych w poprzednim rozdziale.
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Wynika to z przyjecia warunkow tarcia suchego jako sytuacji podstawowej, ktora zawsze
musi by¢ szczegdtowo rozwazona. Pomimo, ze w normalnych warunkach pracy ma miejsce
smarowanie czg$ci maszyn, zawsze istnieje mozliwo$¢ przerwania warstwy smaru i zetknigcia
si¢ powierzchni metali bezposrednio.

Badaniu zostal poddany stop odlewniczy AK12 (AISi13Mg1CuNi) o sktadzie: Al, Si
12.0-13.5 wt.%, Cu 0.5-1.5 wt.%, Mg 1.0-1.5 wt.%, Ni 0.5-1.5 wt.%, Mn 0.2 wt.%, Zn 0.2
wt.%, Fe 0.6 wt.%, ktory ze wzgledu na zawarto$¢ krzemu AK12 jest przyktadem siluminu
eutektycznego (patrz Rys. 39) oraz kompozyt na bazie tego stopu o zawartosci zbrojenia
15+4vol.% Al,O3 w postaci czastek. Stop AK12 stosowany jest na odlewy tlokow silnikow
spalinowych.

Okreslenie kompozyty obejmuje szeroka grupe materiatdéw, ktore spetniaja
nastepujace warunki:

» zostaly wytworzone sztucznie,

» sktadaja si¢ z co najmniej dwoch chemicznie r6znych materiatow o okre$lonej
granicy rozdziatu, fazy ciaglej zwanej osnowa (matryca) i fazy rozproszonej
zwanej zbrojeniem,

» materialy tworzace kompozyt musza by¢ potaczone trojwymiarowo,

» kompozyt posiada wlasnoéci, ktorych nie posiadaja materialy tworzace go.

Wypadkowe wiasnosci kompozytu sa zalezne od wilasnosci faz sktadowych, ich ilosci
w ogolnej objetosci kompozytu, sposobu rozmieszczenia fazy rozproszonej w osnowie,
a takze cech geometrycznych fazy rozproszonej. Definicja ta odréznia kompozyty na osnowie
aluminium od stopoéw aluminium, takich jak AlSi13Mg1CuNi, ktore otrzymuje si¢ w wyniku
naturalnie  zachodzacych przemian fazowych podczas krzepnigcia lub  obrobki
termomechanicznej. W zalezno$ci od rodzaju fazy rozproszonej materiaty kompozytowe
mozna podzieli¢ na kompozyty: zbrojone czastkami, zbrojone dyspersyjnie, zbrojone
wioknami.

Probki podobnie jak poprzednio w postaci walcow o $rednicy 10 mm 1 wysokosci
15 mm zostaty poddane obrdbce cieplnej, ktora polegata na wygrzaniu w temperaturze 515°C
przez 6 h, nastgpnie szybkiemu schlodzeniu w cieptej wodzie o temperaturze 60°C 1 starzeniu
w temperaturze 175°C przez 16 h. Nastgpnie zostaly one poddane tarciu w tribometrze
trzpien-tarcza. Po wykonaniu okres§lonej ilosci cykli probki byly wymontowane z uchwytu 1
wazone w celu okreslenia ubytku masy. Zalezno$¢ ubytku masy od drogi tarcia przedstawia

Rys. 63. Ubytek masy zostal nastgpnie przeliczony na objgtos¢ zuzycia i zuzycie wlasciwe
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zdefiniowane jako stosunek objetosci zuzycia do dtugosci drogi tarcia i warto$ci obciazenia
wyrazony w m’/Nm. Otrzymane wartoéci wynosza odpowiednio 0.66-10"° m?/Nm dla stopu
oraz 1.32:10™° m*/Nm dla kompozytu. Wartosci te sa zblizone do otrzymanych w pracy [129]
dla dwusktadnikowych stopow Al-Si w obszarze tagodnego zuzycia (mild wear). Kompozyt
wykazuje dwukrotnie wigksza wartos¢ zuzycia wlasciwego. Natomiast warto$¢

wspolczynnika tarcia dla kompozytu 0.42 + 0.02 jest nieco nizsza niz dla stopu 0.46 £ 0.02.
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Rys. 63 Ubytek masy probek w funkcji drogi tarcia [128].
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Rys. 64 Obrazy SEM warstwy wierzchniej probek stopu AISi13Mg1CuNi (AK12)
i kompozytu (MMC), ktore zostaly poddane tarciu w tribometrze tarcza-trzpien
z obcigzeniem 106 N na drodze 252 m. Kierunek $lizgania zaznaczony jest strzatka [128].
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Rys. 64 przedstawia obrazy SEM przekroju poprzecznego probek stopu i kompozytu
poddanych tarciu w tribometrze trzpien-tarcza z obciazeniem 106 N dla drogi 252 m.
W przypadku stopu wida¢ jasne wydzielenia fazy bogatej w krzem, ktére zaginaja sig
w poblizu powierzchni w kierunku §lizgania. W warstwie o grubo$ci ok. 20 pm rozdrobnione
czastki fazy bogatej w krzem maja rozmiary od 1 um do kilku mikrometréw. Ten obszar
wykazuje cechy warstwy wymieszanej mechanicznie, ponizej ktérej znajduje si¢ strefa
odksztalcenia plastycznego. Strefa ta rozciaga si¢ do glgbokosci ok. 50 pum. Nawet
w przypadku wigkszych naciskow dla stopéw dwusktadnikowych Al-Si poddanych tarciu
w warunkach intensywnego zuzycia prowadzacego do zatarcia warstwa odksztatcona
plastycznie rozciagata si¢ do glgbokosci ok. 75 um [129].

W przypadku kompozytu oprécz jasnych wydzielen krzemowych widoczne sa ciemne
czastki Al,Os, ktore w poblizu powierzchni réwniez sa rozdrobnione, a gigbokos¢, na jakiej
wystepuje rozdrobnienie jest poréwnywalna do tej okreslonej dla stopu.
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Rys. 65 Ekwiwalentne odksztalcenie w funkcji glgbokosci dla probek stopu
AlSi13Mg1CuNi (AK12) i kompozytu poddanych tarciu na drogach o dlugo$ciach
252 m 1504 m[128].

Opierajac si¢ na obrazach SEM warstwy wierzchniej na podstawie kata $cinania
zostato oszacowane ekwiwalentne odksztalcenie plastyczne ¢ (rdwnanie (3.11)) w funkcji

glgbokosci. Otrzymana zaleznos¢ jest przedstawiona na Rys. 65. W poblizu powierzchni linie
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ptynigcia staja si¢ rownolegte do powierzchni i okreslenie ekwiwalentnego odksztatcenia nie
jest mozliwe. Maksymalna warto$¢ tej wielkosci 3.5 zostata znaleziona dla stopu (droga tarcia
252 m) na glebokosci 24 pum ponizej powierzchni. Dla dwukrotnie wigkszej drogi tarcia
odksztatcenie na tej gigbokosci jest znacznie mniejsze. ROwniez odksztatcenie obserwowane
dla kompozytu jest mniejsze niz dla stopu.

Profil mikrotwardosci warstwy wierzchniej byt mierzony w pigciu punktach dla kazdej
glebokosci za pomoca urzadzenia Micro-Combi-Tester wyprodukowanego przez firme
CSEM. Zastosowano wglebnik Vickersa przy maksymalnym obciazeniu 20 mN. Szybko$¢
obcigzania wglebnika wynosita 40 mN/min. Do pomiaru mikrotwardo$ci wybierano obszary
poza wydzielenia i czastkami zbrojenia, tak, aby mozna bylo poréwna¢ wtasciwosci osnowy
stopu 1 kompozytu. Rys. 66 przedstawia zalezno$¢ mikrotwardosci osnowy stopu i kompozytu
od giebokosci w warstwie wierzchniej dla dwoch drog tarcia 252 m 1 504 m. Mozna
zaobserwowac, ze mikrotwardo$¢ maleje z glebokoscia, aby na pewnej glebokosci osiagnaé

warto$¢ charakterystyczna dla wngtrza materiatu 180 HV0.02.
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Rys. 66 Mikrotwardo$§¢ osnowy mierzona za pomoca wglebnika Vickersa w funkcji
glebokosci w warstwie wierzchniej stopu AISi13Mg1CuNi i kompozytu dla réznych
drog tarcia[128].
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Rys. 67 Modul Younga mierzony w funkcji glgbokosci w warstwie wierzchniej stopu
AISi13Mg1CuNi i kompozytu dla ré6znych drog tarcia [128].

Dla stopu mikrotwardo$¢ w poblizu powierzchni osiaga wartos¢ ok. 215 HVO0.02,
a znaczacy spadek mikrotwardosci nastgpuje na pierwszych 50 um. Nastgpnie do glgbokosci
ok. 150 um (dla drogi tarcia 252 m) + 180 um (dla drogi tarcia 504 m) warto$¢ ta wydaje si¢
nieco wyzsza niz dla wngtrza materiatu, jednakze nie moze by¢ to jednoznacznie stwierdzone
z powodu wielko$ci niepewnosci pomiarowych.

Dla kompozytu mikrotwardo$¢ poblizu powierzchni na gigbokosci 10 um ma znacznie
wigksza warto$¢ niz dla stopu. Dla drogi tarcia 252 m wynosi ona 310 HV0.02 a dla drogi
tarcia 504 m 250 HVO0.02. Gradient mikrotwardosci w obszarze spadku jest wyzszy, a
glgbokos$e, na ktorej wystgpuja zmiany jest mniejsza niz 50 pm.

Jednocze$nie z pomiarami mikrotwardosci wykonywany byl pomiar modutu Younga.
Tylko dla kompozytu mozna zaobserwowaé wigksza warto$¢ tej wielkosci w poblizu
powierzchni poddanej tarciu a nastgpnie jej spadek do wartosci charakterystycznej dla
wnetrza materiatu. Dla stopu warto$¢ modutu Younga praktycznie nie zmienia si¢ w granicy
niepewnosci pomiarowe;.

Interesujace wydawalo sig, czy spektroskopia anihilacji pozytonow bedzie mogta by¢
zastosowana do badania wierzchniej powstatej] w wyniku tarcia slizgowego w stopach o tak

skomplikowanym skladzie i mikrostrukturze a tym bardziej w kompozycie. Ze wzgledu na
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niejednorodny sktad probek, metoda usuwania warstwy o okreslonej grubosci przez trawienie
musiata by¢ zastapiona w tym wypadku przez delikatne Scieranie probek na ptycie zeliwnej
uzywajac proszku SiC 800 o $rednicy ziarna w przedziale 3 um + 19 um. Scieranie moze
powodowa¢ wprowadzanie dodatkowych defektow, jednak, jezeli ten dodatkowy udzial byt
wprowadzany, byl on jednakowy we wszystkich przypadkach. Ponadto czas zycia pozytonéw
nie ulegat zmianie, gdy probka byla Scierana wg tej procedury, o czym $wiadczy np.
zalezno$¢ dla drogi tarcia 6.3 m na Rys. 68, praktycznie nie odbiegajaca od zaleznosci

otrzymanej dla probki referencyjnej, ktéra nie jest pokazana na rysunku, aby go nie

komplikowac.
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Rys. 68 Czas zycia pozytonow w funkcji glgbokosci w warstwie wierzchniej probek stopu
AISi13Mg1CuNi i kompozytu na bazie tego stopu poddanych tarciu na drogach o
roznych dhugosciach. Linie kreskowane przedstawiaja najlepsze dopasowanie zaleznos$ci
wyktadniczego zaniku dla drogi tarcia 252 m. Obszar zakreskowany okresla warto$¢
czasu zycia pozytonoéw dla wngtrz materiatu [128].
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Podobnie jak dla poprzednio badanych stopéw do przerobki plastycznej zatozenie
jednego czasu zycia pozytonow w otrzymanych widmach byto wystarczajace, aby uzyskaé
przy dekonwolucji warto$¢ x> w poblizu 1. Wielko$¢ ta jest traktowana jako $redni czas zycia
pozytonow w probece. W przypadku kompozytu zdecydowano si¢ wyodrebni¢ czas, ktérego
zrédtem mogtaby by¢ anihilacja pozytondw w czastkach zbrojenia. W ten sposob otrzymano
dwie sktadowe, z ktorych pierwsza o wartosci 155 ps jest zblizona do warto$ci czasu zycia
pozytonow w Al,Os3 tj. 150 ps [130] Iub 159 ps [131]. W zwiazku z tym podczas analizy
widm czasow zycia pozytondw wartos¢ ta zostata ustalona, aby porowna¢ zmiany zachodzace
w matrycy kompozytu i stopu przyjmujac, ze w szczegdlnosci w glebi warstwy wierzchniej
twarde czastki zbrojenia w mniejszym stopniu ulegly zmianom zwigzanym z odksztatceniem.

Rys. 68 przedstawia otrzymane zaleznos$ci czasu zycia pozytonow od giebokosci dla
probek stopu 1 kompozytu (drugiej sktadowej) poddanych tarciu w tribotesterze trzpien-tarcza
przy obciazeniu 106 N dla réznych dlugosci drogi. Okazalo sig, ze dla najkrotszej drogi tarcia
6.3 m czas zycia pozytonéw praktycznie nie zalezy od glgbokosci 1 nie odbiega zbytnio od
warto$ci 222 + 1 ps zmierzonej dla probki referencyjnej nie poddanej tarciu. Dla dluzszych
drog tarcia warto$¢ czasu zycia pozytondw mierzona bezposrednio na powierzchni jest tym
wyzsza im dluzsza droga a nastgpnie maleje wraz z glebokosScia, (czyli gruboscia usunigtej
warstwy). Otrzymane zalezno$ci przyblizono funkcja wyktadnicza (5.22), a otrzymane
parametry tego dopasowania podane sa w Tabela 5. Rosnaca wraz z dlugo$cia drogi tarcia

warto$¢ parametru dy odzwierciedla rosnacy zasigg profilu defektow.

Tabela 5 Wartos$ci parametrow funkcji wyktadniczego zaniku (5.22) dopasowanej do
zaleznosci czasu zycia pozytondw od glebokosci w  warstwie wierzchnigj
przedstawionych na Rys. 68, otrzymanych dla roznych drog tarcia.

Droga tarcia 7, A dy
[m] [ps] [ps] [um]
AlSi13Mg1CuNi
63 222.140.7 11.0+0.9 49+10
126 224.840.7 12.1+1.3 59+15
225 222.540.8 14.4+0.7 133420
504 223.7+0.6 12.2+1.0 119424
Kompozyt
252 224.4+0.5 18.6+1.2 25+4
504 224.840.5 10.8+1.2 28.948
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Dla kompozytu wyzsza warto$¢ czasu zycia w glebi materiatu odpowiadajaca czasowi
zycia w probee referencyjnej, tzn. 225 ps moze by¢ spowodowana réznicami w czastkami
zbrojenia 1 matryca. Nie mozna takze wykluczy¢ wptywu wydzielenia sktadowej czasu zycia
pozytondw o wartosci 155 ps. Jednak catkowity zasigg obserwowanych zmian czasu zycia
pozytonow z glebokoscia jest znacznie mniejszy niz w przypadku stopu. Nie przekracza
90 um dla najdluzszych drog tarcia, czyli jest ponad trzykrotnie mniejszy. Wskazuje to na
duzy gradient koncentracji defektow w tym obszarze.

Poréwnanie profilu mikrotwardosci warstwy wierzchniej powstatej wskutek tarcia
slizgowego w probkach stopu i kompozytu z zalezno$cia czasu zycia pozytonéw od
glgbokosci odzwierciedlajaca profil defektow wykazuje zasadnicza réznicg w zasiggu
obserwowanych zmian, ktéora w sposob bardzo wyrazny uwydatnia si¢ dla stopu.
Obserwowany zasigg zmian czasu zycia pozytonow dla trzech najdluzszych drég tarcia
wynosi ok. 350 um, podczas, gdy zasadnicza zmiana mikrotwardo$ci wystepuje na gtebokosci
do 50 pum. ta rozbiezno$¢ moze mie¢ zwiazek z wigksza czutoscia pozytonéw na defekty
towarzyszace odksztalceniu plastycznemu. W kompozycie zasigg profilu defektow
odzwierciedlony w zaleznosci czasu zycia pozytonéw od glgbokosci jest znacznie mniejszy,
co moze by¢ spowodowane faktem, ze czastki zbrojenia bardzo efektywnie hamuja ruch
dyslokacji w glab materiatu. Jest to znane z teorii dyslokacji, ze wydzielenia lub obce czastki
stanowia przeszkody dla ruchu dyslokacji, co prowadzi do wzrostu ich gestosci powodujac w
pewnych przypadkach powstawanie spigtrzen dyslokacji. Wzrost ggstosci dyslokacji
powoduje umocnienie materialu. Wida¢ to na podstawie wartosci mikrotwardo$ci na
glgbokosci 10 um, ktora dla kompozytu jest 1.5 razy wigksza niz dla stopu. Rola dyslokacji
W procesie zuzycia byta rozwazana przez Hirtha i Rigneya [132] i Suha [28].

To wlasnie wydaje si¢ by¢ odpowiedzialne za wigksza warto$¢ zuzycia wlasciwego
dla kompozytu. Energia rozpraszana podczas tarcia §lizgowego jest w pewnej czesci zuzyta
na wytworzenie warstwy wierzchniej, zwiazane z odksztalceniem plastycznym i1 ruchem
dyslokacji. Podczas ruchu dyslokacji z uskokami produkowane sa dodatkowo duza ilos¢
defektéw punktowych w postaci wakancji 1 atoméw migdzywezlowych. Jezeli
zaobserwowany zasieg warstwy wierzchniej jest maty, oznacza to, ze wigcej energii zostato
zdeponowane w poblizu powierzchni, gdzie mozna oczekiwaé¢ wigkszej koncentracji
defektow i w efekcie wigkszego zuzycia. Jezeli zasigg warstwy wierzchniej jest wigkszy, to
znaczy, ze energia zostala zdeponowana w wigkszym obszarze, co skutkuje mniejszym

zuzyciem. Przy czym wydaje sig, ze w wigkszym stopniu na zasigg warstwy wierzchniej
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wptywa predkos¢ Slizgania niz obciazenie, dlugos$¢ drogi tarcia czy temperatura zewngtrzna
[119].

Czastki zbrojenia Al,O3 znajdujace si¢ wsrod czastek zuzycia moga przyczyniaé si¢ do
zuzycia S$ciernego powierzchni probki. Jednakze w przypadku $cierania powierzchni
twardymi czastkami dane literaturowe wskazuja na znacznie mniejszy zasigg warstwy
wierzchniej rzedu kilku mikrometrow [133].

Granica plastycznosci dla stopu Al-11%Si wynosi 165 MPa. Jest to znacznie wigce]
niz nacisk spowodowany przez normalng sil¢ obciazenia, ktéry moze by¢ oszacowany na
1.3 MPa. Swiadczy to o tym, ze lokalne naprezenia wystepujace w stykajacych sie
nieroOwno$ciach powierzchni sa znacznie wigksze podobnie jak w przypadku naszych
wczesniejszych badan dla miedzi [101]. Warto$¢ czasu zycia pozytonow migdzy 243 ps
a 255 ps wskazuje w wigkszym stopniu na obecno$¢ wakancji zwiazanych z dyslokacjami niz
izolowanych wakancji, czy skupisk wakancji.

Badania warstwy wierzchniej powstatej w wyniku tarcia $lizgowego za pomoca
anihilacji pozytonow zostaly wykonane rowniez dla innych stopoéw odlewniczych z krzemem
jako gtéwnym dodatkiem stopowym: AISi6Cu4 (AK64) stosowany na roznego rodzaju
odlewy, w tym cienkos$cienne i AISi13Cu2Fe (AK132) o podobnych zastosowaniach.

Rys. 69 przedstawia obrazy SEM przekroju poprzecznego probek stopu i kompozytu
poddanych tarciu w tribometrze trzpien-tarcza z obcigzeniem 106 N na drodze 18 m. W lewej
czesci rysunku widoczne sa jasne wydzielenia fazy bogatej w krzem, ktore zaginaja si¢ w
poblizu powierzchni w kierunku $lizgania. Pozwalaja one okreslic grubo$¢ warstwy

odksztatconej plastycznie na 50 um do 70 um. Prawa czg$¢ przy wigkszym powigkszeniu

pokazuje obszar, w ktorym wystepuja peknigcia rownolegte do powierzchni probki.

Rys. 69 Obrazy SEM warstwy wierzchniej probek stopu AlSi6Cu4 (AK64) poddanych
tarciu $lizgowemu z obciazeniem 106 N na drodze 18 m [134].
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Roéwniez w przypadku tego stopu zatozenie jednej sktadowej w widmach czasu zycia
pozytonéw okazalo si¢ wystarczajace do otrzymania wartoéci x> zblizonej do 1. Rys. 70
przedstawia zaleznosci czasu zycia pozytonéw od glebokosci dla probek stopu AISi6Cu4
poddanych tarciu przy obciazeniu 106 N dla réznych dlugosci drég tarcia. Dla poréwnania
zamieszczona zostata tez zalezno$¢ dla stopu AISi13Mg1CuNi dla drogi tarcia 63 m

przeniesiona z Rys. 68.
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Rys. 70 Czas zycia pozytondw w funkcji glgbokosci w warstwie wierzchniej probek stopu
AlSi6Cu4 (AK64) poddanego tarciu $lizgowemu w tribometrze trzpien-tarcza. Dla trzech
dhugosci drog tarcia przy obciazeniu 106 N. Dla poréwnania w gornej cze¢sci rysunku
przedstawiona jest podobna zaleznos$¢ dla stopu AlSi13Mg1CuNi (AK12) omawianego
wczesniej [134].

Czas zycia pozytonow dla probki referencyjnej wynosit (213 + 1) ps. Jest on nizszy
niz w stopie AlSi13Mg1CuNi, gdzie wynosit on (222 + 1) ps. Moze to by¢ zwiazane z nizsza
zawarto$cia krzemu i/lub wyzsza zawarto$cia miedzi w stopie. Dla drogi tarcia 6 m tylko czas
zycia pozytonéw mierzony bezposrednio na powierzchni ma zdecydowanie wigksza warto$§¢
niz warto$¢ referencyjna. Dla dhuzszych drog tarcia: 18 m i 54 m do gl¢bokosci 90 pum
poszczegodlne wartosci czasow zycia sa bardzo zblizone. Jednak catkowity zasieg zmian czasu
zycia dla dtuzszej drogi jest zdecydowanie wigkszy i1 przekracza 200 um. Zasigg ten jest tez
wigkszy w poréwnaniu z zasiggiem zmian czasu zycia pozytonéw dla stopu AlSi13Mg1CuNi

poddanego tarciu nawet na nieco dluzszej drodze. Roéwniez wzrost warto$ci czasu zycia
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mierzonego bezposrednio na powierzchni w porownaniu z warto$cia referencyjna jest
wigkszy dla stopu o mniejszej zawartosci krzemu. Mniejsza zawarto$¢ krzemu implikuje
mniejsza koncentracje wydzielen bogatych w krzem w osnowie stopu, czyli mniejsza
koncentracje czastek o wigkszej twardosci niz osnowa. Zatem wigkszy zasigg zmian czasu
zycia pozytonow odzwierciedlajacych profil defektow w warstwie wierzchniej w przypadku
stopu o mniejszej koncentracji twardych czastek wydzielen potwierdza wnioski ptynace z
rozwazan dotyczacych warstwy wierzchniej w stopie AlSi13Mg1CuNi i kompozycie na

osnowie tego stopu.

5.5 Pomiary za pomocg koincydencyjnego spektrometru poszerzenia

dopplerowskiego

Dla probek stopu laboratoryjnego Dural o sktadzie AI95Cu4Mg1 i wysokiej
czystosci, wyprodukowanego przez firm¢ Goodfellow przeprowadzone zostaly pomiary za
pomoca koincydencyjnego spektrometru poszerzenia dopplerowskiego. Ze stopu zostaty
wykonane probki w formie o $rednicy 10 mm 1 wysokosci 5 mm. Materiat probek byt
przesycony 1 naturalnie starzony. Stanowily one trzpienie w tribometrze trzpien-tarcza, gdzie
zostaly poddane tarciu $lizgowemu na drodze 30m przy roéznych obciazeniach.
Koincydencyjny pomiar poszerzenia dopplerowskiego dla probek o dobrze zdefiniowanym
sktadzie miat na celu zbadanie, czy otoczenie chemiczne defektow sieci krystalicznej
powstajacych w warstwie wierzchniej w wyniku procesu tarcia i zuzycia, w ktorych
lokalizowane sa pozytony moze by¢ okreslone za pomoca anihilacji pozytonéw i czy ulega
ono zmianie ze zmiana warunkéw, w jakich zachodzito tarcie. W tym celu wyniki pomiarow
zostaly przedstawione w postaci krzywych normowanych do standardowego widma (ratio
curves), ktorym w tym przypadku bylo uprzednio zmierzone widmo dla czystego (5N),
wygrzanego aluminium. W wysokopedowe]j czgéci koincydencyjnego widma poszerzenia
dopplerowskiego anihilacja pozytonéw z elektronami rdzenia atomowego niesie informacj¢ o
chemicznym otoczeniu miejsca anihilacji. Charakterystyczne struktury takich krzywych moga
by¢ odniesione do konkretnych pierwiastkdw chemicznych.

Na Rys. 71 zostaly przedstawione koincydencyjne widma poszerzenia
dopplerowskiego otrzymane dla prébek stopu AI95Cud4Mgl (Dural) poddanych tarciu
slizgowemu z obciazeniem 106 N 1 156 N, oraz dla poroéwnania dla czystej wygrzanej miedzi
1 czystego wygrzanego magnezu oczywiscie normowane do widma czystego wygrzanego

aluminium. Zatem, w tym przedstawieniu widmo dla aluminium stanowi pozioma lini¢ prosta
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przy wartosci rzednej rownej 1. Widmo dla miedzi zasadniczo odbiega swoim ksztattem od
tej linii ze wzgledu na elektrony d, z ktorymi anihilacja daje przewazajacy wktad do widma
dla pedéw wickszych od 8x107 moc. Widmo dla czystej miedzi zostalo przedstawione
w catosci na matym rysunku mieszczacym si¢ w prawym goérnym rogu Rys. 71. Zawartos¢
miedzi w badanym stopie, a co za tym idzie anihilacja pozytonow z elektronami d miedzi,
powoduje, ze cze$¢ widma otrzymanego dla stopu, dla pedow wigkszych od 8x107 moc , lezy
powyzej widma czystego aluminium. Minimum lokalne dla pedu ok. 7x107mgc odzwierciedla

wptyw anihilacji z elektronami rdzenia atomdéw magnezu.
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Rys. 71 Widma koincydencyjne poszerzenia dopplerowskiego probek stopu
AlI95Cu4Mg1 (Dural Goodfellow) poddanych tarciu $lizgowemu w tribometrze trzpien-
tarcza z réznymi obcigzeniami. Na rysunku przedstawione sa réwniez widma dla
czystych metali: Al, Cu (widoczny tylko fragment), Mg. Na matym rysunku w prawym
gornym rogu widma dla Al, Cu, Mg i Duralu pokazane sa w catosci.

W odniesieniu do probek poddanych tarciu mozna stwierdzi¢, ze roéznice migdzy
widmami otrzymanymi dla probki referencyjnej i probek stopu poddanych tarciu nie sa duze,
punkty pomiarowe wraz ze wzrostem wartosci pgdu obarczone sa coraz wigksza
niepewnos$cia pomiarowa, a to ze wzgledu na coraz mniejsze prawdopodobienstwo anihilacji
z elektronami o tak wysokich pedach. (Przykladowa warto$¢ niepewnosci pomiarowej dla
duzych pedow zaznaczona jest na Rys. 71.) Mozna jedynie zaobserwowac tendencjg, ze dla

pedow powyzej 13x10™ moc punkty widma dla probki referencyijnej leza powyzej punktow
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widm dla probek poddanych tarciu. Tendencja ta jest zgodna z wynikami pomiaréw
koincydencyjnych widm poszerzenia dopplerowskiego otrzymanymi dla probek stopu 2024
poddanego rozciaganiu przy 25% wydtuzeniu [135], Rys. 72. Przez poréwnanie z wynikami
dla odksztalconego czystego aluminium, ktorego widmo lezy w obszarze ponizej widma
wygrzanego aluminium, zostaly one zinterpretowane jako skutek zmniejszenia udziatu
anihilacji z elektronami rdzenia atomow domieszek na rzecz anihilacji w defektach w

osnowie stopu. W naszym przypadku efekt ten jest rOwniez widoczny, lecz stabszy.

Ped elektronu [10°m,c]
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Rys. 72 Widma koincydencyjne poszerzenia dopplerowskiego dla czystego aluminium,
aluminium zdeformowanego, dla ktorego frakcja pozytondw anihilujacych defektach
okreslona wzorem (4.28) wynosi 73 = 0.44, dla czystego aluminium dla ktérego frakcja
pozytondéw anihilujacych defektach okreslona wzorem (4.28) wynosi 73 = 1, dla stopu
2024 nie zdeformowanego i zdeformowanego przez rozciaganie dla wydluzenia 25%.
Widmo dla czystego aluminium, dla 7 = 1 nie jest widmem zmierzonym, lecz
otrzymanym przez superpozycje widm zmierzonych dla wygrzanego aluminium
1 aluminium poddanego deformacji z 774 = 0.44 [135].

Warto$ci parametru S w funkcji parametru W obliczone dla widm zmierzonych za
pomoca koincydencyjnego spektrometru poszerzenia dopplerowskiego przedstawione sa na
Rys. 73. Liniowa zalezno$¢ $wiadczy tu o tym, ze gltéwny rodzaj defektow w warstwie
wierzchniej, w ktorych anihiluja pozytony, nie zmienia si¢ od probki do probki, zmienia si¢

tylko ich koncentracja.
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Rys. 73 Parametr S w funkcji parametru W dla probek stopu AI95Cu4Mg1 poddanych
tarciu §lizgowemu w tribometrze trzpien-tarcza z ré6znymi obcigzeniami.

Analogiczne  pomiary przeprowadzono rowniez dla préobek  kompozytu
Al77.9SiC17.8Cu3.3Mg1.2Mn0.4 (Goodfellow) poddanych tarciu $lizgowemu. Sktad ten
odpowiada 17vol.% zawartosci zbrojenia SiC w postaci czastek. Rys. 74 przedstawia
poréwnane widma koincydencyjne poszerzenia dopplerowskiego dla stopu 1 kompozytu
znormalizowane do widma dla czystego aluminium. Wigksze warto$ci N(p)/Nai(p) w obszarze
pedow od 7x10”mec do 18x107°moc w przypadku kompozytu w poréwnaniu ze stopem
zwiazane sa z anihilacja pozytonow w czastkach zbrojenia. Wynika to z prostego poréwnania
z widmami otrzymanymi dla czystego krzemu i grafitu przedstawionymi réwniez na Rys. 74.

Rys. 75 przedstawia juz tyko widma otrzymane dla probek kompozytu poddanych
tarciu i probki referencyjnej. W przypadku kompozytu dla pedéow powyzej 13x10° myc
punkty widma dla probki referencyjnej leza rowniez powyzej punktéow widm dla probek
poddanych tarciu, lecz roznice sa jeszcze mniejsze niz dla stopu. Wydaje sig, ze nie jest to
zalezno$¢ przypadkowa i podobnie jak dla stopu $wiadczy o wychwycie i anihilacji
pozytondow w defektach. Jednak w tym przypadku obraz jest znacznie bardziej
skomplikowany, oprocz defektdow w osnowie stopu nalezy wzia¢ pod uwage defekty na

granicy osnowy 1 czastek zbrojenia lub nawet w samych czastkach zbrojenia. Wymaga to

jednak bardziej szczegotowych badan.
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Rys. 74 Widma koincydencyjne poszerzenia dopplerowskiego dla stopu AI95Cu4Mg1,
kompozytu 77.9SiC17.8Cu3.3Mg1.2Mn0.4, oraz czystych pierwiastkow: Cu, Si, C,
znormalizowane do widma dla czystego Al.
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Rys. 75 Widma koincydencyjne poszerzenia dopplerowskiego dla probek kompozytu
77.9SiC17.8Cu3.3Mg1.2Mn0.4 poddanych tarciu z ré6znymi obciazeniami i probki
referencyjnej nie poddane;j tarciu.
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Zaprezentowane wyniki otrzymane za pomoca koincydencyjnej spektroskopii
poszerzenia dopplerowskiego nie wskazuja na jej wyjatkowa uzyteczno$¢ w przypadku
badanych probek. Glowna zaleta tej metody, czyli obnizone tto w widmach, w niewielkim
stopniu wplywa na jej czulos¢ w poréwnaniu z konwencjonalna spektroskopia poszerzenia
dopplerowskiego w przypadku aluminium i jego stopdéw, dla ktérych zmiany np. parametru S
nie przekraczaja 2%. Jednakze otrzymanie jakoSciowo nowych informacji np. dotyczacych
anihilacji pozytonéw w obszarze interfejsu migdzy czastkami zbrojenia i osnowa bytoby
bardzo interesujace ze wzgledu na kluczowa rolg, jaka ten wilasnie obszar moze odgrywaé
podczas deformacji plastycznej kompozytu, a w przypadku tarcia slizgowego mozna
rozwaza¢ wptyw zachodzacych w tym obszarze zmian na zuzycie materiatu. Jak juz zostato to
wspomniane, wymaga to bardziej szczegdétowych badan uwzgledniajacych anihilacje
pozytonow w czastkach zbrojenia SiC, a w szczegdlno$ci zmniejszenia rozrzutu
statystycznego punktoéw pomiarowych np. poprzez wydtuzenie czasu pomiaru. Umozliwitoby
to lepsze wykorzystanie mozliwosci tej metody pomiarowej zwigzane z informacja

o chemicznym otoczeniu miejsca anihilacji pozytonu.

5.6 Pomiary za pomoca wiazki powolnych pozytonow i dyfrakcji
promieniowania X.

Prezentowane w poprzednich rozdziatach profile wartosci parametru S, czy tez czasu zycia
pozytonow w probkach poddanych tarciu §lizgowemu, lub innym procesom zwigzanym
z modyfikacja warstwy wierzchniej, rozciagaty si¢ na glgbokos¢ od kilkudziesigciu do
kilkuset ~mikrometrow. Niemniej interesujace wydaje si¢ zbadanie  warstwy
przypowierzchniowej o grubosci do kilku mikrometréw, ktora moze wykazywac zupetne inne
wlasciwosci niz material lity. Taka mozliwos¢ daje zastosowanie wiazki powolnych
pozytonow o regulowanej energii. Probki do tych pomiaréw zostaly przygotowane w
nastepujacy sposob.

Wygrzane probki czystego aluminium (99.999%) w postaci ptytek o wymiarach
1x1cm? i grubosci 2 mm zostaly poddane tarciu w tribometrze trzpien-tarcza, w ktorym
stanowity trzpien $lizgajacy si¢ po powierzchni stalowej tarczy z predkoscia 5 cm/min przy
obciazeniu 25 N, 50 N i 100 N. Czas zycia pozytondw zmierzony w wygrzanych probkach
wynosit (162.8 + 0.8) ps.

Na powierzchni préobek poddanych tarciu s$lizgowemu zostala zmierzona
mikrotwardo$¢ za pomoca mikroskopu Zeiss Neophot 30 z przystawka Hannemana przy

obciazeniu wglebnika 20 g. Warto$¢ mikrotwardosci dla wygrzanej probki referencyjnej
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wynosita 23 HV 0.02. Tarcie $lizgowe z obciazeniem 25 N powodowato jej wzrost do 67 HV
0.02, a tarcie z wigkszym obcigzeniem 100 N do 82 HV0.02. Takze zwigkszenie drogi tarcia
do 757 cm powodowato wzrost mikrotwardosci do 107 HV 0.02. Swiadczy to umocnieniu
powierzchni probek wyniku tarcia.

Pomiary czasu zycia pozytondw za pomoca konwencjonalnego spektrometru
pozwolity okresli¢ $redni czas zycia pozytonéw w probkach poddanych tarciu na ok. 200 ps,
co $wiadczy o anihilacji pozytondéw gltownie w defektach typu wakancji zwiazanych
z dyslokacjami. Jest to warto$§¢ wyzsza niz obserwowana dla probek aluminium o tej samej
czystosci, ktore stanowily tarcze w tribometrze trzpien-tarcza. Swiadczy to rdznych
warunkach odksztatcania warstwy wierzchniej w tych dwoch skojarzeniach tarciowych,
o czym byto wspomniane w Rozdz. 3.4 dotyczacym laboratoryjnego pomiaru tarcia i zuzycia.

Pomiary za pomoca wiazki powolnych pozytondw zostalty wykonane na uniwersytecie
w Halle (Niemcy). W urzadzeniu tym pozytony o dobrze zdefiniowanej energii od 0.2 keV do
38 keV byty implantowane do probki. Sredni rozmiar obszaru penetrowanego przez pozytony
jest rowny wspotczynnikowi dyfuzji pozytonéw danemu rownaniem (4.10). Poniewaz
pozytony implantowane sa blisko powierzchni, cz¢s¢ z nich poprzez btadzenie przypadkowe
dociera z powrotem do powierzchni, gdzie anihiluje. Mierzony parametr S zawiera udziaty
pochodzace od anihilacji pozytondw wewnatrz probki i na powierzchni. Szczegdtowe
rozwiazanie rOwnania dyfuzji pozytonéw daje nastgpujace wyrazenie na wartos¢ parametru S

w funkcji energii implantowanych pozytonow [136]:

S(E)=S, +(S, - SW)T dz P(z)exp(-z/L.), (5.23)

pow

gdzie S, 1 Sp,w sa warto$ciami parametru S dla pozytondéw anihilujacych odpowiednio
w warstwie wierzchniej blisko powierzchni i na powierzchni probki, P(z) jest profilem
implantacji powolnych pozytonéw danym wzorem (4.3). Nastgpujace wartosci parametrow
zostaly przyjete do obliczen dla aluminium: p = 2.7 glem’, 4 = 2.998-10° g cm?keV”,
m=194, n = 1.69. Wtedy z,[nm]=12.52x E[keV']"”[137]. Warto§¢ Sredniej glebokosci
implantacji pozytonow moze by¢ obliczona za pomoca réwnania:
Z[nm]=10.37x E[keV ]"® . (5.24)
W rownaniu (5.23) zatozono, ze powierzchnia w sposob doskonaty absorbuje
pozytony, ktore do niej dotarty z wngtrza probki w wyniku dyfuzji. Dhugos¢ dyfuzji w tym
rownaniu jest w ogdlnosci funkcja koncentracji defektoéw typu wakancji, C,, ktore moga

wychwytywaé pozytony. Wyraza to nast¢pujace rownanie:
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L =Dz /(+7,u Cp), (5.25)

gdzie u wspdlczynnikiem wychwytu dla pojedynczej wakacji rownym dla aluminium

510" 1/s[110] i 7= 162.8 ps.
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Rys. 76 Parametr S w funkcji energii padajacych pozytonow (lub $redniej glebokosci
implantacji) zmierzona dla dobrze wygrzanego czystego aluminium oraz probek
poddanych tarciu $lizgowemu w tribometrze trzpien-tarcza na drodze 250 cm przy
roznych obcigzeniach. Linie ciagte przedstawiaja najlepsze dopasowanie zaleznoS$ci
(5.23) do danych doswiadczalnych [139].

Rys. 76 przedstawia zalezno$ci parametru S od energii pozytonow zmierzone dla
probki referencyjnej i dla probek poddanych tarciu §lizgowemu na drodze 250 cm przy
réznych obciazeniach. Analogiczne zalezno$ci dla prébek poddanych tarciu slizgowemu
z obcigzeniem 50 N, dla drog tarcia: 125 cm, 250 cm 1 757 cm przedstawia Rys. 77. Dla
probki referencyjnej otrzymano nastgpujace wartosci parametrow: S, = 0.5061 £ 0.0004, S,
= 0.4647 £ 0.001 i L+ = 34 £ 3 nm. Nalezy przy tym zaznaczy¢, ze otrzymana warto$¢
dhugosci dyfuzji pozytonu zgadza si¢ z wartosciami literaturowymi, np. [138]. Nizsza warto$¢
parametru S w poblizu powierzchni §wiadczy o obecnosci warstwy wiasciwos$ciami o innych
wiasciwos$ciach niz wnetrze probki. Mozna oczekiwacd, ze warstwa ta zawiera tlenek glinu.
Mozna oszacowac¢ maksymalna glebokos¢ jego wystepowania na 30 do 50 nm. Podobny efekt

wystepowat dla probek magnezu poddanych tarciu [140].
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Rys. 77 Parametr S w funkcji energii padajacych pozytonow (lub sredniej glebokosci
implantacji) zmierzona dla dobrze wygrzanego czystego aluminium oraz préobek
poddanych tarciu $lizgowemu w tribometrze trzpien-tarcza przy obciazeniu 50 N na
réznych drogach. Linie ciagle przedstawiaja najlepsze dopasowanie zaleznosci (5.23) do
danych doswiadczalnych [139].

Wartos$ci dlugosci dyfuzji L. dla pozostalych probek zawiera Tabela 6. Przede
wszystkim nalezy zwroci¢ uwage na fakt, ze wartosci dlugosci dyfuzji dla prébek poddanych
tarciu sa o rzad wielkosci nizsze niz ta otrzymana dla probki referencyjnej. Ta redukcja jest
spowodowana przez obecno$¢ defektow, ktore wychwytuja pozytony uniemozliwiajac im
dyfuzj¢ w kierunku powierzchni. Sa to gtéwnie defekty typu wakancji, ktorych koncentracja
obliczona z réwnania (5.25) jest bardzo wysoka ponad 1000 ppm. Jest ona bliska koncentracji
wakancji generowanych termicznie w poblizu temperatury topnienia. Wielko$¢ ta moze by¢

obliczona z rOwnania:
C, =exp(—H, /k,T+AS)" Ik, ) (5.26)

gdzie T jest temperatura, biorac pod uwage wartosci entalpii tworzenia wakancji dla
aluminium H, = 0.66 + 0.04 eV i zmiany entropii oscylacyjnej AS,” = 1.3 kg, gdzie kp jest
stala Boltzmanna. Zatem siec krystaliczna na gl¢bokosci mniejszej niz 100 nm jest bardzo
zdefektowana. Koncentracje defektow typu wakancji okre§lone na podstawie podobnych
pomiaréw wykonanych dla ztota 5.6x10™ [3] i miedzi 1.1x10™* [4] byly o rzad wielkosci
nizsze. Koncentracja defektéw wzrasta ze wzrostem obciazenia (patrz Tabela 6), jednak

wplyw drogi tarcia jest nawet jeszcze bardziej wyrazny. Istnicje wyrazna korelacja (+*
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=0.9349) migdzy koncentracja defektow typu wakancji otrzymana z pomiaréw
anihilacyjnych 1 warto$cia mikrotwardosci, co $wiadczy o tym, ze defekty, w ktorych
anihiluja pozytony sa zwiazane z dyslokacjami, ktére z kolei odpowiadaja za umocnienie
materialu w wyniku odksztatcenia warstwy wierzchniej spowodowanego tarciem $lizgowym.
Podczas ruchu dyslokacji oprocz wakancji generowane sa rowniez atomy miedzyweztowe,
ktorych metoda anihilacji pozytondw nie wykrywa. Zatem sie¢ krystaliczna w poblizu
powierzchni wykazuje cechy struktury amorficznej. Mogloby to by¢ potwierdzone przez

pomiar wielkosci krystalitow za pomoca dyfrakcji promieniowania X.

Tabela 6 Parametry testow dla probek z czystego aluminium stanowiacych tarcze
w tribometrze trzpien-tarcza, wartoSci mikrotwardosci HV 0.02, $redni czas zycia
pozytonow 7 , dlugos¢ drogi dyfuzji pozytonu L. i obliczona za jej pomoca koncentracja
defektow typu wakancji C, na glebokosci mniejszej niz 0.1 pm. Sredni rozmiar
krystalitow zostal obliczony z potszerokosci (FWHM) linii dyfrakcyjnej (111) za pomoca
rownania (3.32)

Warunki tarcia HV T L, C, FWHM | Rozmiar
Nr slizgowego 0.02 [ps] [nm] [deg] ziaren
[nm]
Sita[N] | Droga
[cm]
1 Probka 23 163+1 3443
referencyjna
2 25 250 67 199+1 4.2+1.3 (8.3i4.3)><10'3 0.3472 | 5042
3| 50 | 250 71 2011 | 4.7+1.4 |(6.743.4)x10° | 0.3375 | 532
4 100 250 82 204+1 3.1£1.0 (1.6i1.1)><10'2 0.3322 | 58+2
5 50 125 83 193+1 3.3£1.8 (1.5i1.1)><10'2 0.3272 | 8343
6 50 757 107 204+1 2.6x1.5 (2.4i2.0)><10'2 0.3348 | 7113

W doswiadczeniu tym zostat zastosowany dyfraktometr Philips MPD X-pert.
Promieniowanie X padalo na probke pod katem 3°, w wyniku czego otrzymany sygnat
pochodzit z warstwy powierzchniowej o glgbokosci do 2 um dla préobek aluminium.
Poniewaz w widmie zaobserwowano linie, ktorych zrodiem byta dyfrakcja na sieci
krystalicznej aluminium, nie potwierdza to wniosku o amorficznej strukturze. Nie
zaobserwowano réwniez przesunigcia linii dyfrakcyjnej §wiadczacego o naprgzeniach sieci
krystalicznej. Szczegolowa analiza wykazata, ze naprezenia te sa rzedu 0.1%. Jednakze linie
dyfrakcyjne byly poszerzone. Tabela 6 zawiera roéwniez dane dotyczace ich potszerokosci
(FWHM) oraz rozmiaru krystalitow w kierunku prostopadtym do ptaszczyzny (hkl) obliczone

ze wzoru Scherrera (3.32) dla dtugosci fali promieniowania Cu K, 0.15406 nm.
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2 0 (deg)

Rys. 78 Linia dyfrakcyjna (11) dla probek 4 i 6 oraz dla probki referencyjnej (SRM).

Obliczony rozmiar krystalitéw zmienia si¢ w zakresie od 50 nm do 83 nm. Obecnos¢
ziaren o wymiarach od 50 nm do 200 nm w obszarach waskich pasm w warstwie wierzchniej
czystego aluminium poddanego tarciu §lizgowemu do glgbokosci 5 um zostata stwierdzona za
pomoca mikroskopii elektronowej [33]. Rozmiary ziaren, ktére zawiera Tabela 6 wzrastaja
wraz ze wzrostem obcigzenia 1 wzrostem drogi tarcia. W tym drugim przypadku tendencja
jest wyrazniejsza. Wzrost ten koreluje ze wzrostem koncentracji defektéw typu wakancji
otrzymanej z eksperymentu z wiazka powolnych pozytondéw. Tak wysokie koncentracje
wakancji wykluczaja w tym obszarze procesy zdrowienia lub rekrystalizacji, ktére wiaza si¢
ze zmniejszeniem koncentracji  defektow  punktowych, co jest obserwowane
w doswiadczeniach przy zastosowaniu anihilacji pozytonéw. Nalezy zatem sadzi¢, ze na

glebokosci do 2 um przetrwata mocno zdefektowana pierwotna struktura krystaliczna.
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6. Podsumowanie

Techniki eksperymentalne oparte na zjawisku anihilacji pozytonow stuzyty poczatkowo do
badanh poznawczych, w tym do testowania elektrodynamiki kwantowej. Pierwszym wkladem,
jaki wniosta spektroskopia anihilacji pozytonéw (PAS) w rozwiazywanie probleméw
z zakresu fizyki ciata stalego bylo okreslenie entalpii tworzenia wakancji dla wielu metali
i stopow. Metoda ta jest stosowana réwniez w badaniach defektow nierownowagowych
powstajacych w wyniku odksztalcenia plastycznego lub generowanych przez promieniowanie
jonizujace. Jednak od dwoch dziesigcioleci daje sie¢ zauwazy¢é gwaltowny wzrost
zainteresowania technikami anihilacji pozytonow w badaniach interdyscyplinarnych,
a szczegoOlnie tzw. badaniach materialowych. Warto wymieni¢ w tym miejscu badania
defektéw w uktadach potprzewodnikowych [Blad! Nie mozna odnalezé Zrédla odsylacza.]
a takze badaniach cienkich warstw za pomoca wiazek powolnych pozytonow [Blad! Nie
mozna odnalez¢ zrodla odsylacza.]. Opracowywane sa metody, w ktérych probuje sig
powiaza¢ parametry otrzymywane w pomiarach spektroskopii anihilacji pozytondw z np.
warto$§ciami naprezen w materiale tak, aby mozna bylo okresli¢, kiedy obciazenia sa
wystarczajaco duze, aby spowodowaé odksztalcenie plastyczne. Zwiazane jest to
z potencjalnymi zastosowaniami np. w prognozowaniu czasu uzytkowania elementéw
podwozia samolotow [Blad! Nie mozna odnalez¢ zrédla odsylacza.]. Zagadnienia
przedstawione w niniejszej rozprawie wpisuja si¢ wten szeroki nurt zwiazany
z zastosowaniami w inzynierii materiatowe;.

W pracy podjeto zupeilnie nowa tematyke stanowiaca udana prébe zastosowania
anihilacji pozytonow do okreslenia profilu defektow powstajacego podczas tarcia §lizgowego
w metalach 1 stopach metali.

W  ramach przeprowadzonych badan zmierzono zalezno$ci charakterystyk
anihilacyjnych od glebokosci w warstwie wierzchniej w czystym aluminium w stopach tego
metalu, a takze kompozytach poddanych tarciu slizgowemu lub innym procesom modyfikacji
powierzchni. Pomiary te skorelowano z badaniami przeprowadzonymi metodami
komplementarnymi stosowanymi standardowo w badaniach tribologicznych tj. pomiarem
profilu mikrotwardosci, obserwacjami za pomoca skaningowej mikroskopii elektronowej lub

dyfrakcja promieniowania X. We wszystkich przypadkach zaobserwowano zmiang warto$ci

131



charakterystyk anihilacyjnych w funkcji gleboko$ci w warstwie wierzchniej $wiadczaca
0 obecnosci profilu defektow.

W przypadku czystego aluminium, ktérego powierzchni¢ modyfikowano poprzez
wciskanie kulistego wglebnika, obliczono rozktad naprg¢zen Hertza pod modyfikowana
powierzchnia. Otrzymano dobra zgodnos$¢ zasiggu profilu parametru S i gigbokosci, na ktorej
spetnione jest kryterium von Misesa okreslajace naprezenie ptynigcia plastycznego materiatu.
Jednakze profil defektow nie odtwarzal zalezno$ci naprgzen gtdéwnych w funkcji glebokosci
obliczonych w ramach teorii spr¢zystosci dla sktadowej hydrostatycznej naprgzenia.

Dla stopu AIMgSilMn, ktérego powierzchnia rowniez zostala poddana wciskaniu
wglebnika, profil parametru S wskazywal na obecno$¢ warstwy o wigkszej koncentracji
defektéw niz sasiednie warstwy, czyli koncentracja defektow nie malata monotonicznie
z glebokoscia. W przypadku probek poddanych piaskowaniu warto$¢ parametru S malata
wyktadniczo z glgbokoscia wykazujac w przypadku czystego aluminium obecno$¢ na
powierzchni warstwy o nizszej koncentracji defektow, ktora moze by¢ wynikiem proceséw
zdrowienia lub rekrystalizacji. Warstwa tego typu nie byla obserwowana w przypadku metali
0 WyZszej temperaturze topnienia.

Pomiary czasu zycia pozytonow pozwolity okresli¢ gtéwny rodzaj defektow,
w ktérych anihiluja pozytony. Sa to podwoéjne wakancje, lub skupiska wigcej niz dwu
wakancji o nizszej symetrii, powstate w wyniku spigtrzania dyslokacji poruszajacych sie
podczas odksztatcenia plastycznego. Dla stopu utworzone skupiska wakancji sa wigksze
obejmujac trzy lub wigcej wakancji.

Badania probek czystego aluminium poddanych tarciu $lizgowemu za pomoca wiazki
powolnych pozytonow pozwolity okresli¢ koncentracj¢ defektéw typu wakancji na gtebokosci
mniejszej niz 1 pum oraz skorelowa¢ ja z wielkoscia krystalitow otrzymana w wyniku
pomiaréw promieniowania X 1 wartosciami mikrotwardo$ci. Tak wysokie warto$ci
koncentracji defektow wykluczaja w tym przypadku procesy rekrystalizacji lub zdrowienia,
ktoére wg doniesien literaturowych moga wystepowac w czystym aluminium poddanym tarciu.

Pomiary czasu zycia pozytondow bezposrednio na powierzchni probek czystego
aluminium poddanych tarciu §lizgowemu za pomoca konwencjonalnego spektrometru
pozwolily oszacowaé gestos¢ dyslokacji ikoncentracj¢ wakancji na linii dyslokacji
w warstwie wierzchniej. Czasy zycia pozytonéw zmierzone na powierzchni byly nizsze niz
w przypadku probek poddanych piaskowaniu lub $ciskaniu, co $wiadczy, o obecno$ci
pojedynczych wakancji lub matych skupisk wakancji o obnizonej symetrii w poblizu linii

dyslokacji. Catkowity zasigg zmian czasu zycia pozytonéw w funkcji glgbokosci w warstwie
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wierzchniej silnie zalezal od zastosowanego nacisku i dla najwigkszego zastosowanego
nacisku wynosit nawet 450 um. Charakter zalezno$ci réznit si¢ zasadniczo od tej otrzymanej
dla probek poddanych $ciskaniu, dla ktorych podwyzszona warto$¢ czasu zycia pozytonow w
calym obszarze probki §wiadczy o odksztalceniu plastycznym majacym miejsce w calej
objetosci.

Wykonane zostaly pomiary czasow zycia pozytonéw w warstwie wierzchniej stopow
do przerdbki plastycznej: AlCu4Mgl 1 AlIMgSi, ktére poréwnano z wynikami pomiaréw
profilu mikrotwardosci. Wigksza zawartos¢ dodatkow stopowych i wigksza koncentracja
koherentnych wydzielen sprawia, ze zasigg warstwy wierzchniej w stopie AlCu4Mgl jest
znacznie mniejszy (ok. 120 pm) niz w stopie AIMgSi (do 300 um), ponadto stabo zalezy od
zastosowanego obciazenia i drogi tarcia.

Dla stopu odlewniczego AlSi13MglCuNi stwierdzono, ze zasi¢g obserwowanych
zmian czasu zycia pozytonow funkcji gigbokosci w warstwie wierzchniej jest znacznie
wigkszy, niz zasigg zmian mikrotwardo$ci mierzonej dla osnowy stopu lub tez
obserwowanych na obrazach ze skaningowego mikroskopu elektronowego. Pomiary anihilacji
pozytondow pozwalaja zatem okresli¢ catkowity zasigg warstwy wierzchniej, w ktorej
nastapity zmiany koncentracji defektow spowodowane tarciem S$lizgowym. W przypadku
kompozytu na bazie tego stopu z czastkami napeiniacza Al,O; nie stwierdzono takiej roznicy.
Jednak glebokosci zmierzonych zmian czasu zZycia pozytonéw skorelowanych z profilem
defektow byta w tym przypadku znacznie mniejsza Porownanie zuzycia wlasciwego dla tych
materialdw pozwala wyciagna¢ wniosek, ze obecno$¢ twardych czastek napetniacza
skutecznie blokuje zwigzany z odksztatceniem ruch dyslokacji jednak powoduje zwigkszenie
zuzycia w wyniku tarcia.

Podjeto takze proby =zastosowania koincydencyjnej spektroskopii poszerzenia
dopplerowskiego do badan probek stopu i kompozytu na osnowie stopu aluminium
poddanych tarciu. W otrzymanych widmach koincydencyjnych zaobserwowano zmiany
zwiazane z anihilacja pozytonow w defektach generowanych w wyniku tarcia. Nie pozwolity
one jednak wyciagna¢ szczegétowych wnioskow dotyczacych zmian otoczenia chemicznego
miejsc, w ktorych anihiluja pozytony. Jest to jedno z zagadnien, ktore wymagatoby dalszych
badan, ze wzgledu na mozliwo$¢ wyciagnigcia wnioskow dotyczacych anihilacji pozytonow
w obszarze interfejsu migdzy czastkami zbrojenia i osnowa kompozytu ze wzgledu na
kluczowa rolg tego obszaru podczas odksztalcenia plastycznego.

Wykazano zatem, ze spektroskopia anihilacji pozytondw jest skutecznym narzedziem

do badan warstwy wierzchniej powstate] w wyniku tarcia nawet w przypadku lekkich metali
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iich stopow, a takze kompozytow. Pozwolita ona okresli¢ catkowity zasigg takiej warstwy,
ktory ksztaltowat si¢ w zaleznos$ci od uzytego materiatu i sposobu modyfikacji powierzchni
w granicach od 50 um do 450 um. Informacja ta wzbogacona jest o wskazanie typu defektow,

ktory dominuje w takiej warstwie.
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