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Krotkie wprowadzenie teoretyczne
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EBSD - opis techniki pomiarowej
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EBSD - opis techniki pomiarowej
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EBSD - opis techniki pomiarowej
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EBSD - opis techniki pomiarowej
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EBSD - opis techniki pomiarowej
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EBSD - opis techniki pomiarowej

IR
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EBSD - opis techniki pomiarowej

Probka pochylona pod niewielkim katem.
Elektrony ulegajg rozproszeniu nieelastycznemu.

Wstecznie rozproszone elektrony ulegajg
dyfrakciji, tworzgc stozki Kosella.

Przeciecia stozkow Kosella ze sferg Ewalda
tworzg pary linii Kikuchiego.

Linie Kikuchiego odzwierciedlajg relacje geometryczne
pomiedzy ptaszczyznami krystalograficznymi.
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EBSD - opis techniki pomiarowej

AR,

Zaawansowane algorytmy analizy obrazu
znajdujg w obrazie z kamery CCD ukfad
linii Kikuchiego.

Odrebne procedury analizujgc

geometrie uktadu linii Kikuchiego

znajdujg orientacje sieci krystalicznej w

punkcie, w ktorym wigzka elektronow Czasami trudno jednoznacznie
trafia w probke. zidentyfikowac wzorzec linii Kikuchiego.

(struktura, zestawy ptaszczyzn, itp...)
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~ E‘ESD - opis techniki pomiarowej

35.00 pym = 35 steps  IPF [010] 35.00 pm = 35 steps  Continuous 12 20.5...91.4

Orientacja sieci krystalicznej Jakosc obrazu (Image Quality)

Wspotczynnik zaufania (Confidence Index)

v Orientacja sieci krystalicznej - doktadnos¢ ok. 0.7°
v’ Rozdzielczo$é przestrzenna — ok. 0.5 pm
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Przeglad zagadnien omawianych w pracy

IR,

o
o
- szacowanie frakcji zrekrystalizowanej
o
- Pomiary EBSD
- Hipoteza progu
e
- model typu Monte-Carlo
- model typu Vertex
o
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Szacowanie frakcji zrekrystalizowanej

L
po rekrystalizaciji
O AT
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Wspotczynnik jakosci obrazu (IQ) zalezy gtéwnie od stopnia
niedoskonatosci sieci krystalicznej < stopnia rekrystalizacji.
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Szacowanie frakcji zrekrystalizowanej

liczba punktow
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‘Szacowanie frakcji zrekrystalizowanej
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‘Szacowanie frakcji zrekrystalizowanej

i
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Szacowanie frakcji zrekrystalizowanej
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‘Szacowanie frakcji zrekrystalizowanej

v dobra zgodnos¢ wynikow z obu metod
v EBSD wczesniej wykrywa poczatki rekrystalizacji
v btedy tego samego rzedu

vbtad EBSD zalezy od stopnia rekrystalizac;ji
(najmniejszy dla Xv=50%)

® ptwardosé
A EBSD
‘ ‘ ‘ T T T T T T T

50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550
temperatura
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Szacowanie frakcji zrekrystalizowanej

AL

Zalety proponowanej metody
* wynik iloSciowy wraz z oszacowaniem btedu
« pomiar Xv ,przy okazji” badania EBSD
« fatwa automatyzacja
» metoda nie niszczgca

Mozliwe zastosowania
* Wyznaczanie frakcji zrekrystalizowanej
* pomiar proporcji w materiatach dwufazowych
* 0zhaczanie stopnia pokrycia cienkg warstwg
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'Doéwiadczalne badanie rekrystalizacji w miedzi

7

Postawienie problemu

® krytyczna warto$¢ odksztatcenia (85%-90%), granica pomiedzy teksturg
typu odksztatcenia a czystg szescienng
® hipotezy zorientowanego wzrostu i zorientowanego zarodkowania

KFMS, WFilS, AGH



Doswiadczalne badanie rekrystalizacji w miedzi

AR,

Zatozenia wstepne

® \Wnioskowanie na podstawie danych statystycznych

® Obiektywizacja” kryteriow oceny obserwowanych procesow
 duza liczba pomiarow
Pracse . wielokrotne pomiary roznych rejonow tej samej probki
e 1 ° [-R.O. rozkiadane na skiadowe idealne
a wrminrosann nanandA DEN AnhaasanvAiar 1R o~
® ( - rentgenowskie pomiary tekstury PTHED Um0 (=)
® | . tekstura (X, EBSD)
® | - sktadowe idealne
- mapy EBSD Ui, energia zgromadzona
- obserwacje TEM PZktad wielkosci ziaren, asymetria ksztaftu)
 anaiiza 1okarirnycn dezorientacji

rystalizacji

Modelowanie rekrystalizaciji

® testowanie mozliwych mechanizmow
® weryfikacja hipotezy progu

KFMS, WFilS, AGH



mswmdczalne badanie rekrystallzaql w miedzi

|

90°

‘|

90°

2 - 65°

=70 % :
® Catkowicie przypadkowe otoczenie pasm/ziaren szesciennych
® Dezorientacje wewnatrz-ziarnowe w pasmach/ziarnach szesciennych
wieksze od 15°zarowno w kierunku ND jak i TD
® Dezorientacje wewnatrz-ziarnowe w matych ziarnach szesciennych
mniejsze od 15°
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miadczalne badanie rekrystalizacji w miedzi
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A=90 %
® Preferencja orientacji C/S wokot pasm/ziaren szesciennych

® Dezorientacje wewnatrz-ziarnowe w pasmach/ziarnach znacznie
mniejsze od 15° zarowno w kierunku ND jak i TD
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- Doéwiadczalne badanie rekrystalizacji w miedzi

A
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odksztatcenie

® Bardzo dobra zgodnos¢ z pomiarami
synchrotronowymi

® Orientacja szescienna w silnie
zdeformowanym materiale posiada
wyraznie nizszg energie zgromadzong

W
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'Doéwiadczalne badanie rekrystalizacji w miedzi

® \Wysoki poziom zdrowienia w pasmach/ziarnach szesciennych
® Zarodkowanie w obszarach miedzyziarnowych

® Zarodkowanie homogeniczne

® Pojawienie sie duzej ilosci blizniakow orientacji szesciennej

KFMS, WFilS, AGH
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~ D%éwiadczalne badanie rekrystalizacji w miedzi

AR

P2 - 65°

® Zarodkowanie zarobwno w obszarach miedzyziarnowych jak i pasmach
przejsciowych

® \Wiele zarodkéw szesciennych umieszczonych w zdeformowane;
matrycy

® Brak blizniakow

KFMS, WFilS, AGH



miadczalne badanie rekrystalizacji w miedzi

AL

A) zarodkowanie w obszarze po zdrowieniu
B) zarodkowanie wewnatrz-ziarnowe (intragranular)

C) zarodkowanie miedzy-ziarnowe (intergranular)
D) zarodkowanie homogeniczne

KFMS, WFilS, AGH
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miadczalne badanie rekrystalizacji w miedzi
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Kaskady ziaren blizniaczych w przypadku A=70% i praktyczny ich brak w przypadku A=90%.

Ciekawostka: podobny efekt zaobserwowano w Fe-Ni [Zaeferer].
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Doswiadczalne badanie rekrystalizacji w miedzi

A

Whioski

v Za teksture rekrystalizacji odpowiada zarowno zorientowany wzrost jak i
zorientowane zarodkowanie (wysoki poziom zdrowienia w orientacji
Szesciennej oraz preferowane sgsiedztwo Cb/S)

v Wyksztatcenie sie tekstury szesciennej mozliwe jest tylko przy
odpowiednio duzej roznicy w wartosciach energii zgromadzonej dla
poszczegolnych sktadowych

v Zarodkowanie w obszarach miedzyziarnowych oraz pasmach
przejsciowych wystepuje zarowno w przypadku A= 70 % jak i A= 90 % z
tym, ze:

m dla A= 70 % : dominuje ten pierwszy mechanizm i prowadzi do tekstury
pseudo-izotropowej

m dla A= 90 % : oba mechanizmy sg istotne i prowadzg do tekstury
kubicznej

KFMS, WFilS, AGH



‘v ,,Hiﬁbteza progu

iadczalne badanie rekrystalizacji w miedzi

D
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zakres mozliwych wartosci Ap(10"*/m?)

|

miedz

90%
— miedz
70%

I I mozliwa wartos¢ progu

prawdopodobne mechanizmy rekrystalizaciji

SIBM
Strain Induced Boundary Migration

IN
Intergranular Nucleation
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sdelowanie rekrystalizacji
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Welowanie rekrystalizacji

Model typu Monte-CarIo

qmin T e

Il"ﬂage Quality (a)

( 1. Mikrostruktura
b, b, 2. Energia zgromadzona
s 1—In 7 : ®;SPuice 3. Energia granic

HAGB HAGB 4. Zarodkowanie

\ 9 raGp ¢U > ¢HAGB

< O n46B°
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: Modelowanie rekrystalizacji

Model typu Monte-Carlo VARVIRVIRY
J=; o(gog:) J'=; o (g NE:)

/N /N /\ /°

f B () AEY<0

AE = (J + HO)- (J+ HO) p=<m(<l>)°exp(—Akl;(i) =

\

m((p,B,n) T mHAGB(l_ exp[- B(¢ /¢m)n])
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Modelowanie rekrystalizacji

I

Model typu Monte-Carlo
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a) orientacje idealne

b) tekstura odksztatcenia

c) tekstura rekrystalizacji

d) tekstura modelowa (HSM)

e) tekstura modelowa (HSM+MIS)
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Modelowanie rekrystalizacji

7

Model typu Vertex

1. Mikrostruktura
2. Zarodkowanie

3. Réwnania ruchu
H
(i) i,
- * (1)
HJ
Wypadkowa sita dziatajgca na wezet Ogolne rownanie ruchu
2 (i) o RO = i
fz’:_z U,]i zyyn,, Dy, = fl.-—ZDv =
. 24
. v 1
V= H-H WIS DD T
j o
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Modelowanie rekrystalizacji

AR

Model typu Vertex

Transformacje topologiczne

/A — najmniejsza dopuszczalna odlegto$¢ miedzy weztami, warunek zajscia transformacji

24
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m:elowanie rekrystalizacji
Model typu Vertex

Kinetyka rekrystalizacji

1,0

0,8 A

0,6

0,4 -

0,2

0,0 T T
1x103 10x103 100x10°

t[s]

Mikrostruktura poczatkowa (~2000 ziaren)

Johnson-Mehl-Avrami- X, = 1- exp(- Bt")
Kolmogorov (JMAK)

eksponenta Avramiego n = 2,037
wart. teor. n=2,0
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4
Modelowanie rekrystalizacji

Model typu Vertex
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Modelowanie rekrystalizacji

I

Model typu Vertex

10

AFE (J/mol)

CuCR70% CuCR90%

Hipoteza progu, zastosowana do modelu typu Vertex, prawidtowo odtwarza
tekstury zarowno dla materiatu odksztatconego do 70% jak i do 90%.

Po ustaleniu wartosci progu (jednakowego dla obu materiatow), w modelu nie
ma parametrow swobodnych.
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Modelowanie rekrystalizaji

Podsumowanie
® Kilkanascie programow narzedziowych (w tym pakiet do analizy tekstur
oraz oprogramowanie do kompleksowej analizy map EBSD)

® Szereg metod badawczych (w tym poréwnywanie tekstur oraz dwie metody

szacowania frakcji zrekrystalizowanej)

® Modele rekrystalizacji (model funkcji kompromisu, model Monte-Carlo,

unikatowy model Vertex, model mieszany)
® Badania rekrystalizacji w miedzi (wiarygodne statystycznie podejscie)

® Opis gtéwnych mechanizmoéw rekrystalizacji w miedzi oraz hipoteza progu.

2000 - 2007

® 14 magistrantow (3 » doktoranci)
® 2 wspotprowadzone doktoraty
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