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Streszczenie:W artykule zamieszczono wyniki badatopu aluminium PA1l na transmi-
syjnym mikroskopie elektronowym. Zbadano mikrostuik i obliczono parametry sieciowe
za pomog struktury polikrystalicznej i wysokiej rozdzielc@m. Rozwazanie dyfrakcji
elektronowej pozwolito na identyfikagfaz, obliczania parametréw sieci i odlegiomiedzy
ptaszczyznami. zostala wyznaczona Stala sieciowdart® struktury krystalicznej jak
rowniez zidentyfikowano i opisano mikrostruktubadanego stopu aluminium AIMg3.

Abstract: In this paper there are presented research resiltte transmission electron
microscope for samples of aluminum alloy PA11. Eherere examined the microstructure,
and calculated the lattice parameters using potyaljne and monocrystalline diffraction
pattern and high resolution images. Solution of ¢aiulated diffraction patterns allowed
identification of the phases, calculation of thepicing and the distance between atomic
planes. Network constant has been designated ds aseldentified and described the
microstructures occurred in the aluminum alloy ABAg

Stowa kluczowe: transmisyjny mikroskop elektronowy, parametr sieproszek stop
aluminium PA11, obrébka plastyczna

1. WSTEP

Aluminium jest metalem cechagym st mak gestaicia 2,7 g/cmi w temperaturze 20°C.
Posiada liczb atomows 13 i mag atomowa wynoszca 26,9815. Temperatartopnienia
wynoszca 660°C oraz wrzenia 2494°C. O bardzo dobrej podatntego metalu na
odksztatcenia plastyczne na zimno i naagordecyduje fakt,z krystalizuje w sieci regularne;j
sciennie centrowanej Al o parametrze 0,404408 nmasWdci wytrzymatgciowe mana
zwickszy¢ poprzez odksztatcenie plastyczne na zimno. Alummimaze by obrabiane
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plastycznie na zimno i na gmo. Aluminium stanowi technicznie czysty glin z pew
zawartdcia zanieczyszczew zalenosci od sposobu wytwarzania. Nagsziej otrzymuje si
aluminium poprzez elektrokztlenku glinu rozpuszczonego w fluorkach metaliaditkznych.

Stopy stosowane do obrobki plastycznej zawietaj ok. 5% pierwiastkdw stopowych, do
ktorych zalicz¢ mazna Cu, Mg, Mn jak rownieale w mniejszych iléciach Si, Ni, Cr, Ti, Li.
Liczna grup materiatdbw metalowych o daj odpornéci na koroz¢ sa stopy Al-Mg, zwane
takze hydronaliami. Mg duza odpornd¢ na koroz¢ zwtaszcza wrodowisku wody morskiej
oraz roztworow alkalicznych i innych. Stopy te pegHh umacnianiu przez roztwor.
Umocnienie tych stopow unitiwia zaréwno duaa r&nica promieni atomowych Mg i Al jak
tez znaczne zmniejszenie rozpuszczatmdig w Al wraz z obnieniem temperatury. Jest to
wyjatkowo skuteczne, szczegolnie w przypadku znaczpergsycenia atomami Mg.

Celem niniejszej pracy jest obliczenie parametegist odlegtéci miedzyptaszczyznowej
oraz zbadanie struktury w stopie aluminium do p¥bkr plastycznej AIMg3 na podstawie
obrazow z wykorzystaniem transmisyjnej mikroskabgktronowej o wysokiej rozdzielcam.

2. METODYKA BADA N

Do bada uzyty zostat stop PA1ll jest to stop typu aluminiumgmez wedtug normy
PN-79/H-88026 natomiast wedtug normy EN 573-3 agpist nastpujaco EN-AW-5754,
zapis symbolami chemicznymkdzie przedstawiat sinastpujaco EN-AW-AIMg3. Skiad
chemiczny przedstawia tablica 1, natomiast widsinmechaniczne tablica 2. Materiat dostar-
czony jest po obrébce cieplnej w postaci w wieigo z ksiska okagtego osrednicy 16 mm.

Tablica 1. Sktad chemiczny badanego stopu PA11
Table 1. Chemical composition of the investigatéd Palloy

Pierwiastek Si Fe Cu Mn
Jednostka Max % Max % Max % Max %
Udziat 0,4 0,4 0,1 0,5
Pierwiastek Cr Ni Zn Ti
Jednostka Max % Max % Max % Max %
Udziat 0,3 - 0,2 0,15
Pierwiastek \% Al Mg Ga
Jednostka Max % reszta Max % Max %
Udziat - 0,1-0,6Mn+Cr 3,6 -

Tablica 2. Whasngci mechaniczne badanego stopu PA11.

Table 2. Mechanical properties of the investiga®@dL1 alloy

Granica plastycznaci Wytrzymato$¢ na Wydtu zenie As,
Rpoz, min. MPa rozciaganie Ry, MPa min. %

wyzarzony 100 240 3

Stan stopu




Wyznaczanie parametru sieci stopu aluminium AlMg§korzystaniem ... 81

Obrobka cieplna polegata na przesycaniu iquastm starzeniu przyspieszonym. Proces
przesycania przeprowadzono w 600°C przez trzy godzz nasfpnym ozebianiem
w wodzie zimnej w temperaturze 2+5°C. Starzenig/gpeszone przeprowadzono w tempe-
raturze 160°C w czasie 12 h. W celu otrzymaniazliwee jak najwierniejszego, petnego
obrazu struktury materialu nakdo zwroct uwag na stan, postaoraz przeznaczenie
materiatu. Do badamikroskopowych zastosowano probkérednicy 3 mm i grubgai 80 pm.
Ostatecza mah grubd¢ uzyskiwano poprzez pocienianierkmwe przy ayciu $cieniarki
jonowej przedstawionej na rysunku 1. Jest precyayjrurzdzeniem przeznaczonym do
wytwarzania wysokiej jakai probek na transmisyjny mikroskop elektronowyoltki na
scieniarce jonowej zostaty pocienione wedtug danydedstawionych w tablicy 3.

Obserwacje przeprowadzono na transmisyjnym miknoigk@lektronowym firmy JEM
3010, ktory oferuje die maliwosci techniczne, ktére sprawigjze jest wanym narzdziem
w inzynierii materiatowej i nie tylko (rys. 2).

Rysunek 1Scieniarka jonowa firmy Gatan 691 PIPS
Figure 1. lon polishing device Gatan 691 PIPS

Tablica 3. Parametry pocienieniankowego cienkich folii ndcieniarce jonowej Gatan 691 PIPS
Table 3. Final thinning parameters of this foils tke Gatan 691 PIPS ion mill

Parametr Wartosé
Kat padania jonéw argonu 6° 3°
Energia 3,8 keV 3,2 keV
Czas 180 min 15 min
Cisnienie padania argonu 1,42 bar 1,42 bar




82 Z. Sasiela, K. Labisz

Rysunek 2. Transmisyjny mikroskop elektronowy 30EM firmy JEOL
Figure 2. Transmission electorn microsc@# 0 JEM from JEOL

W nim wytwarza si i formuje wizke elektrondw majca na celu przé@vietlenie preparatu.
Bezpdrednio na ekranie nitiwe jest obserwowanie podaych elektronow, dzki
pozostatemu oprzyggowaniu mana analizowé réwniez pozostate. \&dd cech istotnych
jest aktywny goniometr z nagem na pi¢ osi, bezpérednio pohczony z pomp jondw piec
petniacy funkcg czystego srodowiska probki i sterowane komputerowo zadeania
i przechowywania danych. Przechwycenie obrazu zroskopu odbylo si za pomog
programu Digital Micrograph 2.5 przy parametraclknoskopu przedstawionych w tablicy 4.

Tablica 4. Parametry transmisyjnego mikroskoputebeiowego JEOL 3010 JEM
Table 4. Parameters of the transmission electracrescope]EOL 3010 JEM

Parametr Wartosé

Rozdzielczé¢ liniowa 0,17 nm punktowa, 0,24 nm liniowa

Napikcie przyspieszage 300 kV

Naped 5 osiowy

Sterowanie w petni cyfrowe, mechaniczne sterowprugstory
Zakres powikszer 4000+1.500.000 x

Obiektyw ésS (;r,lerr?:#?f,CSOr%rr]rllsg(\)/\\ll\terjninimalne 1 Nm krok o$tio
Wielkos¢ plamki trybie 200 ~ 20 nm dla 5 stopni
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3. ANALIZA WYNIKOW DO BADA N

Przeprowadzono szereg badaa transmisyjnym mikroskopie elektronowym. Oblitze
dokonano za pomacprogramu ELDyf 2.1. Aluminium krystalizuje w siecégularnej
sciennie centrowanej typu Al o parametrze sieci 080 nm. Na rysunku 3c
przedstawiono elektronogram struktury polikrystatiej refleksow padagych od
ptaszczyzn sieci odwrotnej. Dla uzyskania dobregbrabu wysokorozdzielczego
konieczne jest doktadne wycentrowanie mikroskopuazorustawienie kompresji
astygmatyzmu, pochylenie preparatu by refleksy yiditrza intensywndé. Przystona
selektywna masrednic 1 pm w celu zwikszenia kontrastu. Na dyfraktogramie
zidentyfikowano osiem okgow (rys. 3d). Na podstawie pomiarow zostat otrzggna
wynik parametru sieci 4,05 A gdziearica od wartéci przyjetej dla aluminium wynosi
zaledwie 0,01 A dla ptaszczyzny 200 co jest bardebrym wynikiem. Rénica mae
wynika¢ m.in. z niedoktadn&i zapisu i pomiaru. Obserwacja w polu jasnym (1§a)
polega na éwietleniu preparatu uformowarkondensatorem wzka promieniswietinych.
Promienieswietlne @ utozone w postaci stdka | padajc na preparatasobjete apretus
obiektywu. W wyniku ranic w absorpcji i rozpraszanidwiatta przez elementy
oswietlanego preparatu soczewka obiektywu tworzywszy obraz pozorny powkszany
przez soczewk pasredni i projekcyjra, ktOry jest ostatecznie rzutowany na ekran.
Zmiarg powigkszenia uzyskuje sipoprzez zmiag ogniskowe)] soczewki poedniej.
W polu ciemnym (rys. 3b) specjalna konstrukcja kemghtora umdiwia formowanie
wiazki prawie réwnolegtej do powierzchni preparatu.c&itkowe acGwietlenie wazki
wychodzcej z kondensatora odbijagesdd brzegdéw preparatu twaiz u obserwatora obraz
jasnych elementéw na ciemnym tle. Jasne obszargdgtawiaj krystality o ksztalcie
globulitycznym w przedziale érednicy od 0,05 pm do 0,19 pum Zeednia wartcicia
ok. 0,08 um, ktére zaznaczono strzatkami. Obszaelna czarnym tleasutworzone
przez wiazke ugicta. Na rysunku 3f widoczny jest obraz wysokorozdzigle widomymi
rzedami atoméw badanej fazy. W celu obliczenia odlégitmiedzyptaszczyznowej zostat
zaznaczony odcinek umieszczony prostopadle dedow atomow. Na diugmi
wynoszcej 2 nm odcinka zostaly policzoneedy atomow w liczbie 9. Nagpnie
podstawiagc do wzoru poriej uzyskano warkd odlegtaci migdzyptaszczyznowe.

2nm
= — 10
9iloscrzedowatomow

dhkl

Odlegta¢ migdzyptaszczyznowa wynosea 2,2 A odpowiada ptaszeayie (111). Bhd
rozbieznosci wyniost 0,1383 A. Bid jest wikszy od bt¢du wyliczonego na
elektronogramie. Taka rozlieos¢ wynika z bkdéw odwzorowania i niedoktadsa
zapisu na mikroskopie. Wyliczona waséoparametru sieci tdi sig znacznie od wartei
oczekiwanej 0,40408 nm czyli 4,0408 A. Rica miedzy obiema wartoiami wynosi a
0,2303 A. Zatem uzyskana wagtoparametru sieci wskazuje na metaszyskam przez
badania o wysokiej rozdzielcga.



84 Z. Sasiela, K. Labisz

Rysunek 3. a) struktura materiatu z widocznymi talygami, pole jasne, b) krystality Al, pole
ciemne c) elektronogram cienkiej folii z obszaremliystalicznym d) rozwjzanie
elektrografu e) obraz mikrostruktury w pakézeniu 1x10f) granica obszaru krystalicznego
Figure 3. a) structure of the material, bright fiel b) Al crystallites, dark field,
c) polycrystalline area diffraction pattern, d) stibn of the diffraction pattern,
e) microstructure magnified 1x3@) crystalline area boundary
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Rysunek 3. g) pzki moiré, h) obraz mikrostruktury z ptaszczyznarngcgowymi, i) obraz
mikrostruktury z widoczna granig40°) oraz widocznymi kddami atomow

Figure 3. g) moiré pattern, h) microstructure withttice plains, i) (40°) boundary of the
structure

4. PODSUMOWANIE

Przeprowadzone badania pozwolity na stwierdzergena podstawie oblicaedyfrakciji
elektronowych uzyskano wag®d parametru sieci wynoseza 4,05 A z rénica 0,01 A
parametru do warfgi teoretycznej. Natomiast na podstawie pomiaréwkamanych za
pomoe zdje¢ wysokiej rozdzielczéci uzyskano wart@ parametru sieci 3,81 A ktora
odbiega o 0,2303 A od wakm teoretycznej. Wynika to z @léw odwzorowania
I niedokladnéci zapisu na mikroskopie. Analiza zdj zrobionych na transmisyjnym
mikroskopie elektronowym pozwala na optymalny dotarunkow przygotowania cienkiej
folii oraz prowadzenie badaw trybie wysokiej rozdzielczei. Uzycie mniejszego #a
padania jondw argonu przy zaemiu diwzszego czasu pozwolito uzyskaviekszy obszar
pocieniony. Na podstawie zdj wysokiej rozdzielczéci mazliwe jest zmierzenie warfoi
kata granic mgdzyfazowych.
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