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W artykule przedstawiono charakterystyk¢ procesu wytwarzania nanokrystalicznych wielowarstwowych
materialow konstrukcyjnych. Omoéwiono zalety i wady poszczegdlnych rozwiazan technologicznych, a takze
potencjalne zastosowania wyrobéw gotowych. Przeprowadzono analize numeryczng procesu ,,duplex” z
wykorzystaniem metody elementdw skonczonych i modelowania wieloskalowego oraz uzyskano rozklad
naprezen i1 odksztalcen wokot utelniajacych si¢ powierzchni rozdzialu. Uwzgledniono obecno$¢ klastrow

zgorzelinowych o réznych wymiarach. Wyniki numeryczne sg zblizone z wynikami badan do$wiadczalnych.

Processing of the nano-crystallised multilayered metallic materials designed for structural applications is
discussed in the work. Advantages and disadvantages of different technological approaches as well as the
potential product applications are discussed. As an example, numerical analysis of a duplex technique is
presented. The analysis is based on application of the finite element multi-level methodology. The stress and
strain distributions around the oxidised interface of the multilayered metallic material are analysed. Numerical

results show good agreement with available experimental data.
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Wprowadzenie

Rozwdj metod projektowania oraz kontrolowanie proceséw wytwarzania nowoczeshych
materiatdéw 0 budowie nanokrystalicznej staty si¢ bardzo popularne w ostatnich dwdch dekadach [1-
2]. Ich cecha charakterystyczng sa wysokie wlasnosci mechaniczne, takie jak napr¢zenie
uplastyczniajace, wytrzymato$¢ na rozciaganie czy twardos¢. Przyktadowo, dla stali 316L, wtasnosci
te sa wyzsze odpowiednio o 141, 50 i 225% w stosunku do ich gruboziarnistego odpowiednika [3].
Jednakze, plastyczno§¢ materiatow nanokrystalicznych jest znacznie nizsza w poréwnaniu z
plastycznoscia nierozdrobnionych struktur [4]. Dodatkowo, czgsto ograniczony do warstw

przypowierzchniowych obszar wystepowania struktury nanokrystalicznej (do kilkudziesieciu



mikrometrow gtebokosci) wytwarzanej z wykorzystaniem technik SPD (Severe Plastic Deformation)
jest przyczyna silnej niejednorodno$ci materiatowej. W konsekwencji, obniza to zdolno$¢ do
plastycznego ksztaltowania uzyskiwanych ta droga wyrobow gotowych, np. blach, tasm, drutow,
pretow. Problem ten mozna rozwigza¢ poprzez polaczenie charakterystycznej dla proceséw SPD
rekrystalizacji in situ z przerobkg termomechaniczna. Pozwoli to na wytworzenie wielowarstwowych,
jednorodnych  struktur  nanokrystalicznych  lub  ultradrobnoziarnistych o  wytrzymatos$ci
przewyzszajacej kilkakrotnie wytrzymalo$¢ materiatoéw gruboziarnistych.

Przedstawione w artykule rozwigzania technologiczne przyczyniajg si¢ do poglebienia
istniejacej wiedzy na temat wspotdziatania mechanizmow rozwoju mikrostruktury, odksztatcania oraz
umocnienia wielowarstwowych materiatow nanokrystalicznych. Moga zosta¢ one wykorzystane jako
materiaty konstrukcyjne lub implanty biomedyczne. Przewidywane jest szerokie wykorzystanie tych
materiatlow na implanty biomedyczne, gdyz dowiedziono, ze wielko$¢ ziarna ma znaczacy wpltyw na
interakcje miedzy zywa tkanka a podtozem metalicznym [5]. Uwaza sig, ze powierzchnia materiatu
rozdrobniona do poziomu ,,nano” zmienia sposob absorpcji biatek, ktore posredniczg w adhezji
komorkowej, kontrolujg i poprawiaja funkcje komorek oraz reguluja mechanizm wzrostu tkanki

tacznej [6].

Procesy typu ,,duplex”

Tak zwany proces ,,duplex” zazwyczaj jest potaczeniem jednej z metod SPD z nastgpujaca
przerobka termomechaniczng. Najczesciej wykorzystywang metoda SPD w procesie ,,duplex” jest
powierzchniowa obrébka mechaniczno-scierna SMAT (Surface Mechanical Attrition Treatment) [7].
Z kolei najefektywniejsza metoda SMAT jest kulowanie ultradzwigkowe USSP (Ultrasonic Shot
Peening), ktérego gtéwna przewaga nad konwencjonalnym kulowaniem SP (Shot Peening) jest to, ze
kulki ,,uderzajg” w materiat pod roznymi kagtami. Dzigki temu w wyniku intensywnego odksztatcenia
plastycznego uzyskuje si¢ silne rozdrobnienie ziaren, czasem do zakresu nanometrycznego.
Glownymi czynnikami, ktoére odpowiadaja za tak silne rozdrobnienie ziaren sa: blizniakowanie
mechaniczne, rekrystalizacja dynamiczna oraz duza ggstos¢ dyslokacji aktywnych [8]. Ziarna
rozmiaréw nanometrycznych otrzymuje si¢ maksymalnie do glebokosci kilkudziesieciu mikrometrow
pod powierzchnig materiatu [7]. Tak mata objetoS¢ nie pozwala na polepszenie wiasnosci
mechanicznych catego materiatu. Problem ten mozna rozwigzaé poprzez zwigkszenie objetosci nano-
ziaren w strukturze, co jest mozliwe dzieki drugiemu etapowi metody ,,duplex”.

Przerdbke termomechaniczng w metodzie ,,duplex” najczeSciej realizuje si¢ poprzez proces
walcowania pakietowego ARB (Accumulative Roll Bonding). Polega on na wielokrotnym
walcowaniu ,,pakietow” blach wczesniej poddanych obrobce SMAT [9]. W trakcie walcowania
dochodzi do zespolenia blach. Nastepnie otrzymany pakiet jest przecinany, jego powierzchni¢ sa
odtluszczane i czyszczone, po czym material jest sktadany, nagrzewany i poddawany ponownemu

walcowaniu. Proces ,,duplex” taczacy obrobke SMAT i proces walcowania pakietowego ARB jest



schematycznie przedstawiony na rys 1. Warstwy przejsciowe zawierajg ziarna o $rednicach

wigkszych niz 100 nm, ale mniejszych niz $rednice ziaren w materiale gruboziarnistym.

Dzigki kombinacji powyzszych operacji mozliwe jest uzyskanie wielowarstwowego materiatu o
zwigkszonym udziate objetosciowym struktury nanokrystalicznej. Jednakze, podczas nagrzewania
materiatu, przed walcowaniem, na jego powierzchniach (réwniez wewngetrznych) pojawia si¢ warstwa
tlenkow. Warstwa ta utrudnia taczenie si¢ blach w trakcie walcowania, gdyz oddziela jedng blache od
drugiej, przez co nie dochodzi do bezposredniego kontaktu metal-metal. Mimo to, pod pewnymi
warunkami, wcigz mozliwe jest zespolenie blach. Warstwa tlenkowa w trakcie procesu walcowania
moze zachowac si¢ w dwojaki sposob. Jesli bedzie stosunkowo plastyczna, to odksztalci si¢ wraz z
metalem nie dopuszczajgc do kontaktu metal-metal. Jesli z kolei bedzie krucha, to napr¢zenia
sciskajace wraz z rozciggajacymi spowoduja jej pekanie, a metal wplynie migdzy powstate luki
tworzac wigzanie mi¢dzy blachami (rys. 2).

Proces ,,duplex” wymaga dodatkowych badan, gdyz nie sa doktadnie poznane mechanizmy
zachowania si¢ obszaréw materiatu na granicach podziatu w trakcie odksztalcania. Aktualnie, w
przemysle proces walcowania na goraco wykorzystuje si¢ m.in. do naktadania réznego rodzaju
powlok na wyroby metalowe (tzw. platerowanie). Czgsto stosowanymi powlokami sg aluminium,
tytan i stal nierdzewna. Ta ostatnia zdobywa coraz wigksza popularnos¢, gdyz jest stosunkowo tania i
zapewnia wysoka odporno$¢ na korozje i Scieranie. Najczesciej wykorzystuje si¢ austenityczng stal
nierdzewna, np. AISI 304L, 309, 310, 316L, 317, 347 [10]. Z kolei metal, na ktory jest naktadana
(najczesciej stal weglowa lub niskostopowa, np. ASTM A285, A201, A212), charakteryzuje si¢
wysoka wytrzymatoscig i dobrym przewodnictwem cieplnym. Powloke naktada si¢ na jedng lub obie
powierzchnie materiatu bazowego. Grubos¢ powtok wynosi od 5 do 50% grubosci catego kompozytu
w zalezno$ci od zastosowania, przy czym najczeSciej te wartoSci wynosza od 10 do 20%. Taka
kombinacja materialéw pozwala na otrzymywanie kompozytow, ktore znajdujg szerokie zastosowanie
przede wszystkim w przemysSle motoryzacyjnym, sg wykorzystywane m.in. jako: progi, listwy
boczne, elementy tapicerki czy elementy wykonczeniowe.

Do naktadania powlok mozna réwniez wykorzysta¢ proces walcowania na zimno. Sktadaja
si¢ na niego trzy podstawowe etapy: czyszczenie powierzchni materiatu, walcowanie z gniotem 50-
80% w jednym przepuscie oraz wyzarzanie. W trakcie przepustu tworzy si¢ wigzanie pomig¢dzy
warstwami, jednakze nie jest ono trwate. Obrobka cieplna ma na celu utrwalenie tego wigzania. W
wysokiej temperaturze zachodzi dyfuzja na poziomie atomowym wzdhuz powierzchni rozdziatu, co
moze skutkowaé powstaniem wigzania o wytrzymalo$ci wigkszej niz wytrzymato§¢ kazdego
materiatu z osobna. X. K. Peng i inni [11] stwierdzili, ze po wyzarzaniu kompozytu miedzi i
aluminium, sila wigzania wzrasta nawet czterokrotnie w stosunku do sily uzyskanej w procesie
walcowania. Dowiedli réwniez, ze w odpowiednich warunkach warstwa zgorzeliny moze si¢

rozpusci¢ w trakcie wyzarzania, co dodatkowo umocni wigzanie mi¢dzy metalami.



Kompozyty z powlokami stalowymi wytworzone poprzez proces walcowania na zimno
charakteryzuja si¢ podobnymi wilasno$ciami jak te otrzymywane po walcowaniu na goraco. Proces
walcowania na zimno wymaga stosowania maszyn o duzej mocy, dlatego wykorzystuje si¢ go
gtéwnie do wytwarzania kompozytéw, w ktoérych materialem bazowym jest aluminium. Sa one
wykorzystywane jako elementy wykonczeniowe samochodu.

Opisany wczesniej proces ,,duplex” ma pewne cechy wspolne z platerowaniem, jednakze
wystepuja migdzy nimi roznice. W procesie ,,duplex”:

1) wigzane warstwy zawierajg w swojej objetosci strukturg nanokrystaliczng;

2) wiaze si¢ ze sobg warstwy tego samego materiatu;

3) poczatkowe grubosci poszczegdlnych warstw sg identyczne;
Powyzsze rdznice (w szczegdlnosci obecnos¢ struktury nanokrystalicznej) wpltywaja na rozwoj
mikrostruktury wokot powierzchni rozdziatu w trakcie procesu walcowania.
Rys. 2 przedstawia granice podziatu blach po obrobce SMAT i walcowaniu pakietowym stali 316L.
Gdy temperatura nagrzewania przed procesem walcowania wynosita 550°C (rys. 2a), nacisk walcow
spowodowal pekniecie zgorzeliny i powstanie klastrow tlenkowych. Metal plynac wokét tych
klastrow utworzyt tzw. pasma S$cinania, ktore prowadzg do niejednorodnosci odksztalcenia, co
wpltywa na koncowe wlasnosci materiatu. W przypadku gdy temperatura nagrzewania wynosita

650°C (rys. 2b), zgorzelina zachowata wysokie wlasnosci plastyczne i pozostata ciggta.

Analiza numeryczna

Modelowanie procesu kulowania jest ztozonym problemem. Wymaga wykorzystania modelu
3D, w ktorym trzeba jednoczesnie uwzgledni¢ zalezno$¢ umacniania si¢ materialu od predkosci
odksztalcania oraz efekt obcigzenia cyklicznego (cyclic loading effect) [13]. Celem badan jest
identyfikacja zachowania si¢ materialu w poblizu granicy rozdziatlu blach podczas walcowania
pakietowego. W celu opracowania modelu walcowania pakietowego wykorzystano istniajace dane
materiatowe po obrobce SMAT [14].

W celu identyfikacji zachowania si¢ materialu na granicy podziatu blach opracowano
wieloskalowy termomechaniczny model numeryczny w oparciu 0 metode elementéw skonczonych
(MES). Zastosowano modelowanie z zatozeniem plaskiego stanu odksztatcenia. Wykorzystano
oprogramowanie Abaqus/Standard, a rozpatrywanym materiatem jest stal nierdzewna 316L.

Grubo$¢ zgorzeliny w stosunku do grubosci metalu jest relatywnie mata, dlatego
umieszczenie jej w pojedynczym modelu reprezentujacym proces walcowania powodowaloby
problemy numeryczne podczas obliczen. Z tego powodu zastosowano modelowanie wieloskalowe,
ktore taczy ze soba dwa poziomy modelowania: poziom makro oraz meso (rys. 3).

Pierwszy z nich reprezentuje proces walcowania, w ktérym redukcji poddawana jest probka
przedstawiajgca dwie natozone na siebie blachy zbudowane z elementéw reprezentujacych warstwy

gruboziarniste oraz przejsciowe. Po wykonaniu obliczen numerycznych modelu makro otrzymano



rozktady naprezen, odksztatcen oraz temperatur w probcee. Nastepnie przeniesiono warunki brzegowe
do modelu meso, reprezentujacego obszar obejmujacy utleniajgca si¢ granicg podziatu blach. W
modelu meso umieszczone zostaly warstwy przejSciowe, nanokrystaliczne oraz warstwa
reprezentujgca zgorzeling. Badania wstepne wskazuja na to, ze do utraty spdjnosci zgorzeliny moze
dochodzi¢ podczas odksztalcenia w kotlinie walcowniczej [15]. Wykorzystanie modelowania
numerycznego pozwala m.in. na lepsze zrozumienie ewolucji materialu wielowarstwowego wokot
utleniajacych sig¢ granic rozdziatu.

Rys. 4 przedstawia etapy odksztatcania warstw metalu na granicy podziatu blach w trakcie
procesu walcowania pakietowego z gniotem 50% i temperaturg poczatkowa 550°C. Etap |
przedstawia stan poczatkowy materiatu przed wejsciem pakietu w kotling walcownicza. Nastgpnie
(Etap Il) materiat zaczyna si¢ odksztalca¢ wypetniajac pustki pomigdzy klastrami zgorzeliny.
Powstajg lokalizacje odksztalcen w warstwie nanokrystalicznej, gtownie w miejscach kontaktu z
klastrami zgorzeliny. Podczas trzeciego etapu dochodzi do kontaktu goérnej i dolnej warstwy
nanokrystalicznej. Sa to potencjalne miejsca roztozone na dilugo$ci powierzchni rozdziatu
poszczegolnych warstw, w ktorych moze dojs¢ do ich zespolenia. Ponadto pojawiaja si¢ lokalizacje
odksztalcen. Badania do§wiadzalne wskazuja na mozliwos¢ powstwania w tych miejscach rowniez
pasm S$cinania [12]. Wystepuja one przewaznie wokot klastrow zgorzeliny, a takze wokdt obszarow
zetknigcia si¢ warstw nanokrystalicznych. Rys. 2a przedstawia zblizone zachowanie si¢ materiatu w
warunkach rzeczywistych. W etapie czwartym nastepuje intensyfikacja powyzej opisanego zjawiska,
czyli kumulacja lokalizacji odksztalceh w pasmach. Obszary styku warstw nanokrystalicznych z
bocznymi obszarami klastrow zgorzeliny charakteryzuja si¢ najwyzszymi wartosciami intensywnos$ci
odksztatcen. Nieznacznie zwigksza si¢ obszar potencjalnego miejsca zespolenia blach. Pigty etap
przedstawia koncowg posta¢ obszaru granicy rozdzialu. Mozna zauwazy¢, ze w trakcie procesu
obszary o niewielkich lokalizacjach odksztalcen wystepuja w klastrach zgorzelinowych oraz w
warstwach metalu wokét nich. Ponadto niewielkie odksztatcenia wystepuja rowniez wokdt miejsc
styku warstw nanokrystalicznych, a takze pomiedzy pasmami okalajacymi zgorzeling i potencjalne
miejsce zespolenia blach. Sity rozciagajace w trakcie procesu nie pozwalajg na catkowite wypelnienie
pustek. Szczeliny znajdujace si¢ w poblizu klastréw zgorzelinowych pozostaja niezmienione.

Rys. 5 przedstawia rozktad naprezen w obszarze powierzchni rozdzialu po walcowaniu
pakietowym z redukcjg 50% i temperaturg poczatkowg materiatu 550°C. Najwyzsze naprezenia sg
zlokalizowane w objetosci warstw hanokrystalicznych. W warstwach przej$ciowych réwniez
wystepuja obszary zwigkszonych naprezen, szczegdlnie wokot pustek znajdujacych sig miedzy
klastrem zgorzeliny a stykajacymi si¢ warstwami nanokrystalicznymi. Punkty P1 i P2 na rys. 5
oznaczaja miejsca odpowiednich weztdw siatki elementow skonczonych w warstwie przejsciowe;j i
nanokrystalicznej. Natomiast zmiany wartosci intensywnosci naprezen W czasie w trakcie przebiegu
procesu dla tych punktow przedstawione na rys. 6. Po wejsciu rozpatrywanej czg¢$ci materiatu do

kotliny walcownicze] nastgpuje znaczny wzrost naprezen w wezlach P1 1 P2. Wyniki



przeprowadzonej analizy numerycznej $wiadcza o tym, Zze napr¢zenia w warstwie nanokrystalicznej

moga osiaga¢ wartosci ok. 250% wyzsze niz w warstwie przejsciowe;j.

Rys. 7 przedstawia porownanie dwoch przyktadow obliczen, w ktorych zdefiniowano rézne dtugosci
klastréw zgorzelinowych, a tym samym odlegto$ci migdzy klastrami réwniez sg inne. Rys. 7b
prezentuje wyniki obliczen w przypadku w ktorym dlugos¢ wydzielen tlenkowych jest o 20%
mniejsza, a odleglos¢ migdzy nimi o 40% wigksza, niz w przypadku pokazanym na rys. 7a. Mozna
zauwazy¢, ze wzrost odlegto$ci migdzy wydzieleniami skutkuje zwigkszeniem powierzchni kontaktu
warstw nanokrystalicznych, czyli miejsca potencjalnego zespolenia poszczegolnych blach. Ponadto,
warto$ci naprezen w tym obszarze sg znacznie wyzsze niz w przypadku klastrow zgorzelinowych o
niezmienionej dlugosci. Kombinacja powyzszych zjawisk sugeruje mozliwo$¢ powstania znacznie
silniejszego wigzania migdzy blachami w przypadku zwickszonych odlegtosci miedzy klastrami

zgorzeliny.

Podsumowanie
W artykule omdéwiono proces wytwarzania nanokrystalicznych wielowarstwowych materiatow
konstrukcyjnych. Przedstawiono zalety i wady niektorych rozwigzan technologicznych, a takze
potencjalne zastosowania wyrobéw gotowych. Przedstawiono przyktad analizy numerycznej procesu
»~duplex” z wykorzystaniem metody elementow skonczonych i modelowania wieloskalowego.
Analizie poddano rozktady napr¢zen i odksztalcen wokot utelniajacych sie powierzchni rozdziatu.
Stwierdzono, ze:
o odksztalcenia lokalizuja si¢ wokot klastrow zgorzelinowych, a takze wokot potencjalnych
miejsc zespolenia blach;
o odleglosci migdzy klastrami zgorzeliny maja wptyw na site wigzania blach — im wigksze, tym
mocniejsze wigzanie;
e najwieksze naprezenia pojawiaja si¢ w warstwie nanokrystalicznej, w miejscu jej styku z
bocznymi czgéciami wydzielen tlenkowych;
e wyniki analizy numerycznej sa zblizone do wynikow uzyskanych droga badan
doswiadczalnych;
e procesy typu ,,duplex” moga by¢ z powodzeniem wykorzystywane do produkcji

wielowarstwowych nanokrystalicznych materiatéw konstrukcyjnych.

Praca zrealizowana w ramach pracy statutowej nr 11.11.110.292.
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Rys. 1. Schemat procesu ,,duplex”.

Fig. 1. The ,,duplex” process scheme.
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Rys. 2. Przekr6j wzdluzny wielowarstwowego materialu nanokrystalicznego ze stali nierdzewnej 316L
przedstawiajacy: a) klastry tlenkowe (oxide islets) wraz z otaczajacymi je pasmami Scinania (shear bands), b) ciagla
warstwe tlenkowa, na granicy podzialu metal-metal po procesie ,,duplex”. ND — kierunek normalny do kierunku
walcowania, RD — kierunek walcowania [12].

Fig. 2. Optical micrograph of the longitudinal section of the nanocrystallised multilayered materials of 316L
stainless steel showing: a) oxide islets surrounding by shear bands, b) continuous oxide scale on the metal-metal interface
after the “duplex” process. ND —normal direction, RD — rolling direction [12].
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Rys. 3. Schemat modelu walcowania materialu wielowarstwowego.

Fig. 3. Schematic representation of the model set up.
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Rys. 4. Rozklad intensywnosci odkszalcenia przewidywany w warstwach metalu wokol utlenionej granicy rozdzialu w
trakcie procesu walcowania pakietowego z gniotem 50% i temperatura poczatkowa 550°C.
Fig. 4. The equivalent strain distribution predicted in the multilayer material at the oxidized interface during co-rolling with

50% reduction and 550°C initial temperature.



Rys. 5. Rozklad naprezen w warstwach metalu przewidywany wokoél utlenionej granicy rozdzialu po procesie
walcowania pakietowego z gniotem 50% przy temperaturze poczatkowej materiatu 550°C.
Fig. 5. The equivalent stress distribution predicted in the multilayer material at the oxidized interface after co-rolling with
50% reduction and 550°C initial temperature.
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Rys. 6. Zaleznos¢ wartosci intensywnosci naprezen od czasu przebiegu procesu przewidywana dla wezléw modelu
umiejscowionych w warstwie przejsciowej (P1) i nanokrystalicznej (P2).
Fig. 6. Changes in the strain intensity with time predicted for nodes located correspondingly in transition (P1) and
nanocrystalised layer (P2).



Rys. 7. Rozklad intensywnoS$ci naprezen przewidywany wokol utlenionej granicy rozdzialu po walcowaniu w
przypadku wiekszej dlugosci klastréow zgorzelinowych (a) oraz dluzszych szczelin miedzy nimi (b).
Fig. 7. The equivalent stress distribution predicted in the multilayer material at the oxidized interface after co-rolling with
greater oxide scale lengths (a) and greater void length between them (b).



