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Prisustvo kombinovanih mikro i nano struktura zajedno sa hidrofobnim grupama omogucuje
odbijanje vode i prljavstine sa povrsine cveta, te je to razlog zbog cega je povrsSina lotosovog
cveta uvek Cista

Mikromorfoloske karakteristike povrsine lista koji odbija vodu
a) Marsilea mutica b) Nelumbo nucifera



Drugi primer slozene strukture jesu zubi
ajkule (Slika 1b) koji se sastoje od kompozita
biomineralizovanog fosfatnog minerala i
organskog sastava. Takav zub poseduje
izvanredne mehanicke osobine i dostize velicinu
od nekoliko santimetara.

Primer nanostrukture u prirodi: zub ajkule



Saznanje da priroda moze da ponudi model koji bi se unapredio
inzenjerstvo, otvorilo je novu istrzivacku oblast pod nazivom “bio
inspirisana” nauka o materijalima. U poslednje vreme kompanije nude
proizvode poput farbe, staklenih povrsina i keramickih plocica koje imaju
povrsinsku morfologiju i hemijske karakteristike lotosovog cveta, a samim
tim i sposobnost samociscenja.

Covek je od davnina proizvodio nanostrukturne materijale, éesto i bez
svog znanja, ali se tek poslednjie tri decenije moze jasno prepoznati
promena u nauénom i tehnoloskom pristupu proizvodnji. Ta promena
moze biti povezana sa nekoliko znacajnih ideja i otkri¢a: ideja o
sastavljanju nanostruktura atomskim, molekularnim ili nanometarskim
gradivhim blokovima, oktri¢e novih oblika ugljenika, fulerena i ugljenicnih
nanocevi i razvoj skening probe mikroskopije koja ukljuCuje scanning
tunneling mikroskopiju (STM) i mikroskopiju atomskim silama (AFM).



Uvod — Metali su kristalni materijali
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(http://chemistry.about.com)



Znacaj kristalnih zrna

Hall-Petchova jednacina
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Definicija IPD:

Intenzivna plasticna deformacija (/PD) je postupak deformisanja koji
omogucuje stvaranje submikronske strukture materijala po zapremini
obratka.

Uslovi za stvaranje sitnozrne strukture pomocu IPD:

1) ekstremno visoke vrednosti smicajne deformacije, bez strukturnih
ostecenja, pri relativno niskoj temperaturi, i u uslovima visokog
hidrostatickog pritiska

2) sitnozrna struktura mora imati visokougaone granice zrna

3) struktura mora biti ujednacena po zapremini obratka



Mikrostrukture i karakteristike nanostrukturnih
materijala zavise ponajvise od nacina njihove
sinteze kao i od nacina obrade. Stoga je veoma
vazno odabrati odgovarajuci postupak za pripremu
nanomaterijala koji bi nakon obrade posedovao
zeljene karakteristike. Postoje dva pristupa
dobijanja nanomaterijala: bottom-up i top-down.

Kod bottom-up pristupa (“od podnozja ka
vrhue”), nanomaterijali se proizvode
sastavljanjem/sklapanjem nanocestica. Obicno se
postupci u ovom pristupu baziraju na cesticama koje
su u tecnoj ili gasnoj fazi. Kada je re¢ o primeni ovih
procesa u praksi, trenutno ogranicavajuci faktor
jeste veli¢ina obratka koji se moze proizvesti, te se
zbog toga najvise koriste u elektro industriji. Stavise,
gotovi proizvodi dobijeni ovim tehnikama neizbezno
sadrze poroznost

Microelectronics

Nanotechnology

top-down approach, build in place
bottom-up approach, self-assembly
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“Odgore-nadole” pristup (eng. top-down) zapocinje
sa materijalima koji poseduju uobicajenu kristalnu
mikrostrukturu, tipicnu za metale i legure.
Rekristalizacija materijala dovodi do usitnjavanja zrna, a
primenom odredenih obradnih wuslova, i do
nanostrukturnih materijala. Prednost ovog pristupa se
ogleda u tome Sto se na ovaj nacin mogu dobiti
zapreminske nanostrukture sa teorijskom gustinom.
Jedan od postupaka za dobijanje materijala
submikronske veli¢ine zrna je i intenzivnha plasticna
deformacija - IPD (eng. severe plastic deformation -
SPD).



Karakteristike materijala obradenih IPD

prosecna veli¢ina zrna od 100 do 900 nm — materijali sa
ultrafinom veli¢inom zrna (UF2)

poboljSane osobine u odnosu na materijale obradene
konvencionalnim postupcima plasticnog deformisanja

moguce je zameniti legirane celike sa ugljeniénim i na taj
nacin smanjiti potrosnju “retkih” metala za legiranje i
direktno doprineti ocuvanju prirode

Za proizvodnju materijala sa UFZ razvijene su posebne
metode plastiche deformacije nazvane metode intenzivne
plasticne deformacije.



TORZIJA POD VISOKIM PRITISKOM (HPT - High pressure torsion)

Oba kalupa poseduju cilindricne i blago konusne
supljine. Precnik cilindricnih Supljina identican je
precniku pripremka, dok je dubina obeju Supljina
neznatno manja od visine pripremka. To ukazuje, da
tokom opterecenja, mala koliCina materijala tece izvan
kalupa. Trenje prisutno u ovom tankom delu obratka
(slicno vencu pri kovanju u otvorenom kalupu)
ogranicava slobodno teCenje materijala van HPT alata,
dok bocni pritisak obezbeduje dovoljan hidrostaticki
pritisak u obradnoj zoni alata. Materijal u oblasti koja
razdvaja dva kalupa na taj nacin sprecava ostecenje
alata za vreme obrade. Obe Supljine alata su peskarene
kako bi se ocistile povrSine i nastalim mikroSupljinama
obezbedilo optimalno trenje neophodno za neprekidno
odvijanje torzione deformacije. Kako bi se sprecilo
klizanje materijala, neophodno je primeniti adekvatan
pritisak. Uglavhom je to vrednost tri puta visa od
napona tecenja obradivanog materijala u
nedeformisanom stanju.
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Slika 2.5 Torzija pod visokim pritiskom (HPT):

a) Sematski prikaz, b) torziona deformacija uzorka [65]
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Sematski prikaz torzije pod visokim pritiskom



Smicuca efektivna deformacija moze se izracunati prema formuili: yo=—-Tr
gde je r — rastojanje od centra uzorka, n — broj obrtaja, t — debljina uzorka t

Prema navedenoj formuli, deformacija u centru uzorka trebalo bi da iznosi 0, dok je porast
deformacije od centra ka periferiji linearan.

min —

max

Distribucija efektivne deformacije u obratku
nakon obrade Torzijom sa visokim pritiskom



Prednost HPT tehnike u odnosu na druge IPD postupke ogleda se u sledecem:

e Ovom metodom moguce je posti¢i veoma visoke vrednosti smicajnih deformacija. Samo jedan
obrtaj alata na pripremku debljine 0,8 mm izaziva efektivhu deformaciju vrednosti 18 na
rastojanju 4 mm od centra pripremka. Sto obrtaja alata odgovara efektivnoj deformaciji od
1800, Sto nije tesko postici. Nijedna druga IPD metoda ne doseze tako visoke vrednosti
deformacije.

e HPT-om se na niskoj temperaturi mogu obradivati relativno krti i materijali visoke cvrstoce.

¢ Na odredenoj vrednosti poluprecnika, deformacija i brzina deformacije se mogu precizno
kontrolisati.

e Mogucnost uvodenja zagrevanja i hladenja HPT alata.

e Mogucénost odredivanja napona tecenja, odnosno krive tecenja, merenjem obrtnog momenta i
ugla rotacije

e Moguce je obrnuti smer okretanja alata, Cime se dobija ciklicna IPD



Promena mikrostrukture Ni koris¢enjem HPT metode

Na slici prikazane su mikrostrukture cistog Ni nakon HPT
obrade, pri razlicitim vrednostima efektivhe deformacije.
Pocetna veliCina zrna (¢ = 0) iznosi ~70 pm. Nakon
deformisanja (¢ = 0,5) na slici se i dalje jasno vidi pocetna
mikrostruktura, uz male promene u orijentaciji unutar zrna i
nesto vece promene u orijentaciji u blizini granica zrna.

Zbog povecanja deformacije uz granice zrna nastaje
povecanje gustine dislokacija. Pri ekvivalentnoj deformaciji 1
odnosno 2, izrazenije su promene u kristalnoj orijentaciji
unutar pocetnog zrna. Pri vrednosti deformacije € = 4 nije
moguce uoCiti pocCetna zrna, dok vrednost deformacije
izmedu 8 i 16 izaziva zasi¢enje procesa usitnjavanja zrna.
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Tvrdoéa na disku u zavisnosti od rastojanja od centra pri razlicitim parametrima obrade:
a) N=5,b) P=6 GPa

Promena tvrdoce u zavisnosti od rastojanja od centra diska prikazana je na slici a. Tvrdoca raste s
porastom rastojanja od centra diska, dok priblizavanje spoljnoj ivici diska postize efekat zasicenja
tvrdoce. Povecanje pritiska na alate izaziva povecanje tvrdoce, medutim, razlika u tvrdoéama
postaje mala u slucaju pritisaka od 1,25, 2,5 i 6 GPa. U slucaju kad je konstantni pritisak 6 GPa,
promenom ukupnog broja obrtaja (1, 3, 5 i 7) takode nastaje povecanje, a zatim i stagnacija
vrednosti tvrdoce (slika b).



3 mm

Slika 2.8. Mikrostruktura centralnih regiona u zavisnosti od parametara obrade:
a)P=6GPa, N=5,b)P=0,62GPa, N=35,¢c) P=6 GPa, N=1

Uticaj parametara procesa na mikrostrukturu obratka, uz poseban osvrt na centralni
region, ilustruje slika 2.8.

Na slikama se moze uociti deformisani centralni region sa vrtloznim tecenjem
materijala, Ciji pre€nik varira u zavisnosti od parametara obrade (~0,6 mm, slika 2.8a; ~2,5
mm, slika 2.8b; ~1,5 mm, slika 2.8c). Polozaj vrtloznog tecCenja priblizno se poklapa s
regionima niske i rastuce tvrdoce.



ISTISKIVANJE KROZ UGAONI KANAL (ECAP - equal channel angular pressing )

Metodu je razvio V. M. Segal sedamdesetih
godina prosloga veka. ECAP postupak
omogucuje velike smicajne deformacije u
obratku. U pocetku proces nije bio prihvacen,
medutim dvadesetak godina kasnije metoda je
nasla Siru primenu. Tokom procesa istiskivanja
dobijena su UFZ poboljSanih mehanickih
karakteristika. Postignuti rezultati su omogudili
da se ECAP primeni u industrijskoj praksi.

ECAP alat se sastoji od bloka sa dva kanala
identicnog poprecnog preseka koja se
medusobno seku pod uglom ¢ (slika).

G.T. Valie; V.L. Sordi; M. Ferrante - LHDP/DEMa-UFSCar



Pressed sample

Sematski prikaz istiskivanja kroz ugaoni kanal
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Slika. Sematski prikaz ECAP procesa

ECAP alat se sastoji od bloka sa dva kanala
identicnog poprecnog preseka koja se
medusobno seku pod uglom ¢ (slika).

Dobro podmazan pripremak, koji ima
identican poprecni presek sa kanalima alata,
stavlja se u jedan od kanala i pritiska zigom
dok ne izade na drugi kraj kanala [4]. Na
pocetku se pripremak krece kroz kanal bez
ikakve promene oblika, da bi se deformacija
ostvarila njegovim prolaskom kroz tanak sloj
na preseku dvaju kanala. Na taj nacin se ceo
pripremak ujednaceno deformiSe (osim male
oblasti na krajevima).



ECAP postupkom moze se dobiti velika i ravhomerna deformacija nakon jednog prolaza, i bez
redukcije pocetnog poprecnog preseka. Dodatna prednost ECAP postupka jeste mogucnost
visestrukog istiskivanja istog uzorka. Ukupna deformacija nakon visestrukog istiskivanja racuna se
prema jednacini:

&, =N - Ag,
gde je n — broj istiskivanja.

Pri viSestrukom istiskivanju istog uzorka, postoje mogucnosti razvoja razliCitih struktura i
tekstura u istom materijalu, Sto se postize izmenom ravni i pravca smicanja tokom istiskivanja. Od

brojnih varijanti, dve su veoma znacajne: takozvana “marsruta A” (slika a) i “marsruta C” (slika b).
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Promena mikrostrukture nakon obrade ECAP procesom
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Slika Orijentacija obratka i deformacija osnovnog elementa:
a) marsruta A, b) marsruta C



Kod marsrute A, orijentacija obratka je istovetna u svakom prolazu. To rezultira posledicom da je
promena oblika elementa materijala uvek kontinualna i povecava se povecanjem broja prolaza. Kao
primer, slika a prezentuje mikrostrukturu Cistog Ni pre deformisanja, a slika b deformisanu
strukturu nakon cCetiri prolaza marsrutom A. Tekstura ima laminaran oblik jer se pri obradi
marsrutom A svi elementi obratka deformiSu u istom pravcu.

Slika. Mikrostruktura Ni: a) pocetno stanje, b) nakon cetiri prolaza marsrutom A



Kod marsrute C (slika b), obradak se rotira za 180° oko svoje ose nakon svakog parnog prolaza.
Karakteristika ove marsrute je da se elementi materijala tada deformisu pri svakom neparnom
prolazu (slika b), a vracdaju u prvobitno stanje pri svakom parnom prolazu (slika a). Rezultujuca
struktura nakon parnog broja prolaza je izrazito deformisana, sa priblizno istim precnikom zrna.

Slika. Mikrostruktura Ni: a) nakon cetiri prolaza, b) nakon pet prolaza marsrutom C
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Slika. Uticaj broja prolaza (n) i vrste ruta (A i C) na tvrdocu (HV), zateznu cvrstocu (UTS),
napon tecenja (ES), redukciju preseka (AR) i izduZenje (EL) Armco Zeleza



Pored profinjavanja mikrostrukture kompaktnog materijala, ECAP postupak se moze primeniti
i u metalurgiji praha kako bi se prevazisao problem visoke temperature neophodne za postizanje
odgovarajuce gustine obratka prilikom formiranja cvrstog tela. Za konsolidaciju praha koris¢ena
je kombinacija ECAP-a i deformacije torzijom nazvana T-ECAP (slika).
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Slika. T-ECAP postupak:
a) Sema alata, b) punjenje alata aluminijumskim prahom



Uoceno je da se T-ECAP postupkom dobijaju uzorci vece gustine i tvrdoce u odnosu na klasicni
ECAP postupak.
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Slika. Karakteristike uzoraka nakon ECAP, odnosno T-ECAP konsolidacije:
a) relativna gustina, b) mikrotvrdoca



Primer optimizacije ECAP metode - (slika), gde je predstavljen ECAP alat s paralelnim
kanalima koji poseduju dve smicajne ravni. Primarna odlika ovog alata je da obradak tokom
jednog prolaza ide kroz dve smicajne ravni. Kao posledica se javlja znacdajno smanjenje broja
ciklusa prilikom formiranja UFZ strukture.
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Slika. ECAP alat sa paralelnim kanalima



Teorijski gledano, obradak ne menja svoj oblik tokom klasicne obrade ECAP-om. Primenom
2D FEM simulacije, gde su kao parametri simulacije izabrani razmak kanala K i ugao preseka
kanala ®, pokazano je da izabrani Cinioci utiCu na teCenje materijala, naponsko-deformaciono
stanje i na energetske karakteristike ECAP procesa. Ispitivanje je trebalo da kvalitativho oceni
uticaj obrade pomocu ECAP-a sa dva kanala na teCenje materijala
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Slika. Model tecenja obratka od bakra: a) pocetno stanje, K=1-d,
b) K=0,5-d, c) K=1-d na kraju istiskivanja



Slika. Izgled obradaka: a) nakon ECAP-a s paralelnim alatima,
b) nakon tradicionalnog ECAP postupka
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Slika. Visestepeni ECAP: a) Sema uredaja, b) poredenje tvrdoce
na uzorcima obradenim klasicnim ECAP-om i visestepenim ECAP postrojenjem



Na osnovu prikazanih rezultata moze se konstatovati da je ECAP poseban
industrijski proces IPD iz sledecih razloga:

¢ postizu se ravhomerna struktura i visoke mehanicke osobine matrijala,

e postizu se visoke vrednosti efektivne deformacije nakon jednog prolaza i
veoma visoka ukupna deformacija nakon vise prolaza, bez promene oblika
poprecnog preseka obratka u odnosu na pripremak,

¢ prisutne su relativno niske vrednosti pritisaka i sila neophodnih za
izvodenje procesa,

e formiranje specijalnih struktura i tekstura prilikom obrade usled precizne
kontrole pravca smicanja, homogenog naponsko-deformacionog stanja,
visoke produktivnosti i mogucnosti da se izmeni ravan smicanja za vreme
viseprolazne obrade,

¢ proces se moze lako izvesti na standardnoj opremi za obradu
deformisanjem.



NAIZMENICNO SAVIJANJE | ISPRAVLIANIJE (RCS - repetitive corrugation and straightening)

U RCS postupku, obradak se naizmenicno savija i ispravlja bez znacajne promene poprecnog
preseka (slika). Savijanje obratka je vrseno gornjim alatom, dok je ispravljanje vrseno donjim
alatom koji se sastoji iz dve ravne ploce (slika a) [7, 25, 126, 127]. Kontinualna varijanta RCS
procesa je prikazana na slici b.

Slika. Naizmenicno profilisanje i ispravijanje:
(a) diskontinualno, (b) kontinualno



KALIBRACIONO VALJANIJE (CAROL - caliber rolling )

Kalibraciono valjanje je kontinualni IPD postupak koji prilikom obrade u obratku izaziva smicajne
deformacije. Gornji i donji valjci sadrze kalibre identicnih oblika Cije se dimenzije postepeno

smanjuju po fazama (slika).
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Slika. Sematski prikaz kalibracionog valjanja — CAROL
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Slika. Brzinsko polje u uzorku nakon prvog i svakog sledeceg prolaza

Precnik donjeg valjka je manji u odnosu na gorniji, te je brzina donjeg (V,,,,) manja u odnosu
na gornji valjak (V,, ). Kada se obradak propusti kroz valjke, nastaje plasticna deformacija
usled smanjenja poprecnog preseka obratka. Usled razlike u brzinama gornjeg i donjeg valjka
dolazi do smicuce deformacije (slika a). Nakon prvog prolaza, obradak se rotira za 90° u pravcu
kazaljke na satu oko uzduzne ose. Obradak se ponovo valja na isti na¢in kao u prvom prolazu, s
tim sto se i nadalje smanjuje poprecni presek, dok je smer smicanja suprotan u odnosu na prvi
prolaz (slika b).



Rezultati mehanickih ispitivanja dati na slici ilustruju da uzorak deformisan u osamnaest
prolaza ima dvostruko veci napon tecenja pri ispitivanju zatezanjem u odnosu na nedeformisan
uzorak (EXT-AZ31). Maksimalno izduzenje u poslednjoj fazi valjanja neznatno je manje u odnosu
na sve prethodne faze valjanja.
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Slika. Cvrstoéa legure AZ31 nakon CAROL postupka sa 15 odnosno 18 prolaza:
a) zatezna c¢vrstoca, b) pritisna cvrstoca



Primenom metode konacnih elemenata za simulaciju i analizu procesa pokazano je da
deformacija dostize najvisSe vrednosti u uglovima obratka: 2 nakon Sest prolaza, odnosno 2,5
nakon 8 prolaza (slika).
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Slika. Efektivna deformacija u uzorku nakon Sest (a) i osam prolaza (b)



VISEOSNO SABIJANJE (MDF - multi-directional forging )

Viseosno sabijanje (eng. multi-directional
forging — MDF) prvi put je primenjeno sredinom
devedesetih godina proslog veka za formiranje
UFZ u zapreminskim obratcima. Princip MDF-a
prikazan je na slici i sastoji se od viSe operacija
slobodnog sabijanja, obicno pracenih
dinamickom rekristalizacijom. Homogenost
deformacije je niza nego pri obradi ECAP-om.
Prednost ove metode jeste mogucnost obrade
manje plasticnih materijala kao i komada velikih
dimenzija, zbog obrade na povisenoj
temperaturi i malog specificnog opterecenja na
alatu.

Obrada se obicno izvodi u temperaturnom
intervalu (0,1 - 0,5)-T, gde Tm oznacava
temperaturu topljenja. Odabirom odgovarajuce
temperature i brzine deformacije direktno se
utice na proces profinjavanja zrna.

1. sabijanje

O% ey uzorka 50% .g;;fj
& 4T S

nakon 1. sabijanja 2. sabijanje  nakon 2. sabijanja\

A

nakon 3. sabijanja 3. sabijanje

Slika. Sema MDF procesa

okretanje
uzorka



NAIZMENICNO ISTISKIVANJE | SABIJANJE (CEC - cyclic extrusion and compression )

CEC osa

Postupak naizmenicnog istiskivanja i sabijanja (eng. cyclic \
extrusion and compression — CEC), poznat pod nazivom QV/ A/ //] \
“pescani sat”, podrazumeva istiskivanje pripremka iz jedne \
komore u alatu precnika d, u drugu istih dimenzija u kojima \
se odvija sabijanje (slika) kroz matricu manjeg precnika d_.. dr \ l ,) \ siiskivariis
Prilikom sledeceg prolaza smer ekstruzije je obrnut. Proces je @7
moguce ponoviti vise puta, i u tom slucaju ukupna \ / l \ \Sabijanje
deformacija je zbir efektivnih deformacija ostvarenih u \/ \
jednom prolazu. Deformacija po jednom prolazu izraCunava \W\
se prema formuli: \ //;\

d,

Ae, =4In(d, /d, )
Slika. Sema CEC procesa



Primer: Ukoliko je odnos dm / dO = 0,9, tada je efektivha deformacija po jednom prolazu
priblizno 0,4. Ovom metodom moguce je posti¢i ukupnu efektivhu deformaciju i od 90.

Brzina deformacije trebalo bi da je niza kako ne bi nastupilo zagrevanja uzorka. lako se ovom
metodom mogu posti¢i visoke vrednosti efektivhe deformacije, mikrostruktura i mehanicke
karakteristike su slicne ostalim jednosmernim IPD metodama.



ISTISKIVANJE SA UVIJANJEM (TE - twist extrusion )

Istiskivanje sa uvijanjem (eng. twist extrusion — TE) predstavljeno je 2004. godine i zasniva na
istiskivanju obratka kroz specijalno dizajniran alat koji ima funkciju da zadrzi oblik i velicinu
poprecnog preseka pripremka, uz istovremeno uvijanje oko uzduzne ose (slika 2.33) [24, 25, 142-
144]. Kao rezultat dobija se obradak identicnog oblika i velicine sa pripremkom. Moguce je
dizajnirati alat sa razlic¢itim poprecnim presecima, osim sa kruznim. Kao i kod HPT-a, deformacija
nije homogena, nego se povecava rastojanjem od centralne ose obratka. Koriséenjem TE sa vise
prolaza ovaj nedostatak se ublazava

pripremak

obradak u radnom prostoru alata

obradak

Slika. Princip istiskivanja sa torzijom (TE)



Najcesce obradivani materijali pomocu /IPD

aluminijum i njegove legure — do sada je objavljeno 1275
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celik (672)
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Metode karatkerizacije u intenzivnoj plasticnoj deformaciji

Karakterizacija nanostrukturnih materijala koji se javljaju u obliku tankinh slojeva,
nanocestica i zapreminskih struktura zahteva posebne tehnike koje poseduju dovoljnu rezoluciju
za strukturnu i hemijsku analizu. Stoga su, pored standardnih metoda karakterizacije, neophodne
i specijalne. Otezavajuée okolnosti su oksidacije/reakcije na povrsini, poremecaji u strukturi na
granici zrna i drugim unutrasnjim interfejsovima i znacajna poroznost koja moze biti prisutna u
materijalu.

Zbog svojih karakteristika, kao i zbog prednosti koje nude u odnosu na svetlosne mikroskope,
elektronski mikroskopi su veoma brzo nasli svoju primenu u karakterizaciji nano i submirkonskih
struktura. Najveéi nedostatak elektronskih mikroskopa je njihova cena koja daleko prevazilazi
svetlosne mikroskope. Svi elektronski mikroskopi sadrze elektronski top kao izvor elektrona,
kondenzatorska socCiva kao i neku vrstu detektora signala koji se javlja kao posledica interakcije
elektrona i uzorka.



Skenirajuci elektronski mikroskop (SEM — scanning electron microscope)

Skenirajuéi elektronski mikroskop (SEM) ima slicnosti sa TEM-om kada je rec o koriS¢enju
snopa elektrona uperenih ka uzorku. To znaci da su odredeni sistemi, poput elektronskog topa,
kondenzatorskih sociva i vakuumskog sistema, isti kod oba mikroskopa (Slika). Medutim, nacin na
koji se dobijaju i uvecavaju slike je potpuno drugaciji. TEM omogucuje da dodemo do informacija
o0 unutrasnjoj strukturi tankih uzoraka, dok se SEM koristi za ispitivanje povrsine materijala

zapreminskih uzoraka.

vy Electron
gun
Condenser
lens IPP
Objective [1::+
lens
Scan
coils E & Scan
Gen
Aperture
i Det
/’
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Amp

CRT

| Waveform
monitor

Slika 2. Sematski dijagram glavnih komponenti SEM-a



Transmisioni elektronski mikroskop (TEM — transmission electron microscope )

Prvi transmisioni elektronski mikroskop (eng.
transmission electron microscope - TEM) su
pocetkom tridesetih godina proslog veka u Berlinu
konstruisali Max Knoll i Ernst Ruska. Nakon samo
par godina mikroskop je krenuo u prodaju i to
vreme je imao karakteristike koje su daleko
prevazilazile tadasnji najbolji svetlosni mikroskop.
Interesantno je da se osnovni principi TEM-a vaze
jos i danas. Unapredenja koja poseduju danasnji
TEM-ovi poticu od napretka iz oblasti elektronike,
Sto za posledicu ima stabilnije struje i vise
vrednosti napona.

Po pravilu se TEM sastoji od pet osnovnih
celina: elektronskog topa, iluminacije, interakcije,
uvecanja i posmatranja (Slika). Obi¢no su ove
celine u samom mikroskopu postavljene vertikalno
tj. u vidu stuba

\[I' A
llumination ¥ es=

"

al

)
|
i

| ' i “ Optical axis

Slika. Sema JEOL 120CX transmisionog mikroskopa



Ako bismo analizirali jedan kristal orijentisan na nacin kod koga su nekoliko serija ravni paralelni
sa snopom, TEM ce proivesti sliku koja ¢e se sastojati od pravilnog niza tacaka (Slika a). Ako bismo
analizirali uzorak koji sadrzi nekoliko kristala razliCite orijentacije (Slika b), tada je difrakciona Sara
sloZenija i predstavlja zbir pojedinacnih oblika (Sara, mustri). Slika ¢ prikazuje izgled difracije iz
uzorka koji se sastoji od puno kristala nasumicne orijentacije. U ovom slucaju su difrakcione tacke
toliko blizu jedna drugoj, da prakticno formiraju neprekidne prstenove. U praksi, u zavisnosti od
otvora blende ili osvetljavanjem male oblasti uzorka, moguce je birati veliCinu oblasti iz koje zelimo
da dobijemo difrakcioni patern, jedno kristalno zrno u polikristalnom uzorku ili rastvor jednog
materijala koji se nalazi u matrici drugog.

e o @ o o
e o ¢ o o
® & o & D

Slika. Vrste difrakcionih modela koji nastaju u zavisnosti od mikrostrukture uzorka
a) jedan savrSeni kristal b) mali broj kristala c) veliki broj kristala



Faze pripreme TEM uzorka pomocu FIB-a







Lift out tehnika preuzimanja uzorka dobijenog FIB-om



TEM uzorak: a) duZina i Sirina TEM uzorka,
b) debljina TEM uzorka dobijena FIB-om



Slika. TEM mikrograf feritnih zrna niskougljenicnog celika nakon ECAP-a:
a) pocetno stanje, b) jedan prolaz, c) dva prolaza, d) Cetiri prolaza



a) polazno stanje, b) nakon prvog prolaza, c) nakon drugog, d) nakon cetvrtog prolaza



Mikrostruktura uzoraka nakon IPD
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Promena velicine zrna ferita u zavisnosti od broja faza sabijanja — efektivne deformacije



Simulacija IPD — Efektivna deformacija
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Rezultati simulacije — Efektivni napon
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Rezultati simulacije — Hidrostaticki napon
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Ispitivanje zatezanjem

o
[N/mm?2]

1000
800 = —S0
S2
600 S4
400 o =
—— —SIo0
200 S12
] —S14
O I I I I I I 1
0 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25 03 ¢

Dijagram zatezanja uzoraka nakon visefaznog sabijanja V-alatom
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Izgled prelomljenih povrsina prekida epruvete zatezanjem
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Deformabilnost materijala nakon visefaznog sabijanja
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Primena intenzivne plasticne deformacije

Pored toga sto materijali sa ultra-finim zrnima poseduju veliki broj unapredenih karakteristika
njihovo prihvatanje od strane industrije napreduje dosta sporo. Glavni razlog sporog prihvatanja
jeste nedostatak svesti i informisanosti o metalima sa ultrafinim zrnima. To je takode povezano sa
Cinjenicom da nema odgovaraju¢ih UFZ uzoraka koji bi se mogli koristiti u industrijskim
ispitivanjima, a to je zbog toga sto vecina laboratorija proizvodi uzorke cije su dimenzije premale,
jer ih je na taj nacin lakse podvrgnuti metalurskim i osnovnim mehanickim ispitivanjima. Takode,
jos uvek nije jasno koja ¢e tacno IPD metoda, u moru mnogih, izaci/postati kao najpodesnija za
industrijsku primenu. Kao rezultat toga, potencijalni proizvodaci UFZ metala se ustrucavaju da se
opredele za odredenu IPD metodu kao standardnu. Sve ovo prati i nedostatak znanja vezanog za
obradu i oblikovanje UFZ metala. Na kraju, pored svih tehnickih problema koji prate UFZ metale,
postoji zabrinutost oko njihove ekonomske isplativosti koja zavisi od njihove potraznje na
potencijalnom trzistu i proizvodnih troskova.



Ocigledno polje primene UFZ materijala lezi u vidu njihove primene kao strukturnih
elemenata, sto duguju cCinjenici da imaju visu ¢vrsocu, te su zbog toga laksi. Medutim, u
realnosti, visoki troskovi proizvodnje UFZ metala ih ¢ine manje atraktivhim za masovnu
proizvodnju. To je jedan od razloga zbog kojih automobilska industrija ceka da otpocCne primena
UFZ metala.

U proslosti su celik bio najpopularniji i prakticno nezamenljiv materijal kod izrade karoserije
automobila, dok tu ulogu trenutno imaju razlicite vrste HSS celici. Kako bi se jos vise smanijila
tezina vozila potrebni su novi materijali. Ocekuje se da tu ulogu uskoro preuzmu UFG i
nanostrukturni celici. Glavni problem u njihovoj Siroj primeni predstavlja velicina obratka koji se
moze dobiti trenutno postoje¢im IPD metodama poput ECAP-a, HPT-a i ARB-a. Medutim,
prikazana je nova tehnika proizvodnje lima sa UFG strukturom putem kombinovanja
konvencionalnog valjanja i zarenja cime se prevazilazi problem dimenzije obratka koji je
karakteristican za IPD metode. Tom tehnikom su proizvedeni celicni limovi sa raznom UFG
mikrostrukturom poput feritno-cementnitne i multifazne strukture.



Medutim, kada je rec o industriji sportske opreme, situacija je drugacija zbog toga Sto je
ucinak sportiste vazniji od troskova proizvodnje. Stoga je jedan od prvih pokusaja primene UFZ
metala u sportu napravljen pri izradi biciklova visokih performansi i Stapa za golf (Slika).

9

Slika. Obradena glava palice za golf



Komercijalizacija materijala dobijenih IPD trenutno privlaci dosta paznje zbog toga sto je
potencijal u ovoj inovativnoj oblasti veoma visok. Verovatnoca inovacije u odredenoj grani
industrije Sematski je prikazana na slici kao funkcija specificne c¢vrstoce materijala. Dijagram
prikazuje da ¢e UFZ materijali verovatno naci svoju primenu u uslovima ekstremne sredine ili
tamo gde su zahtevane karakteristike materijala neuobicajeno visoke. Primeri oblasti koje imaju
takve zahteve su biomedicina, avio i svemirska industrija, sport i sektor energije, gasa i nafte.

vazduhoplovstvo

ekstremni rezimi
rada
i karakteristike

telekomunikacije
'\.____'

verovatnocéa inovacije

I..-_--h\

Slika. Potencijal inovacije kao funkcija évrstoce materijala

specificna ¢vrstoca



Sledeéi primeri ilustruju prednosti UFZ metala, kad povisena ¢vrstoca nije glavni razlog
primene. Meta za rasprsSivanje kod fizicke depozicije iz parne faze (eng. physical vapor
deposition — PVD) primer je prve komercijalne primene UFZ metala za masivne obratke

Honeywell Electronic Materials, odeljak kompanije Honeywell International Inc., nudi UFZ
aluminijumske i bakarne mete za rasprsivanje precnika 300 mm dobijene ECAP postupkom
(slika). Mete se koriste za metalizaciju silikonskih pripremaka u proizvodnji poluprovodnika.
Glavna prednost UFZ meta jeste dobijanje ujednacenije prevlake, a posledica je smanjenog
varnic¢enja prilikom depozicije.

Meta za rasprsivanje od UFZ metala



Komponente za medicinu joS jedan su primer kad zahtev za visokim performansama
prevazilazi problem visokih troskova. Medicinski implanti napravljeni od UFZ metala samo su
jedan primer. U njih spadaju implanti za stomatologiju, kuk i koleno, kao i razni zavrtnji, ploce i
mreze koji se koriste u ortopediji. Obicno se za njihovu izradu koriste legure kobalta i hroma,
nerdajuci cCelik i legure titana. Legure titana se koriste zbog njihove visoke cvrstoce, niskog
modula elasticnosti, dobre otpornosti na koroziju i dobre biokompatibilnosti.

Komercijalno cist titan ima jos vecu biokompatibilnost od legura titana, ali se zbog nize
cvrstoce ne koristi za izradu delova koji ce biti visoko optereceni. Medutim, ako se komercijalno
Cist titan podvrgne IPD i dodatno termo-mehanicki tretira, njegov napon tecCenja moze se
povecati do 1100 MPa, Sto je uporedivo s naponom tecenja kod legura titana. Titanski implanti,
danas najcesci u upotrebi, imaju problem otpornosti na habanje i zamor. UFZ komercijalno Cist
titan taj nedostatak uspesno prevazilazi. Prvu komercijalnu primenu UFZ komercijalno Cistog
titana izvela je ceska kompanija Timplant, koja izraduje stomatoloske zavrtnje od UFZ titana
(slika).



Slika. Implanti od nanostrukturnog titana

Dobre mehanicke osobine tog materijala omogucdile su da se precnik zavrtnja smanji sa
3,5 na 2,4 mm i na taj nacin omoguci njegova upotreba na prednjim zubima (generalno) i
posebno kod dece. Dodatno, vreme oporavka pacijenta nakon operacije je skraceno, a
integracija implanta sa telom pacijenta ubrzana.



Izgled i poprecni presek mikrozavrtnjeva od ugljenicnog celika dobijeni ECAP-om na sobnoj
temperaturi ilustruje slika. Nakon IPD deformabilnost je neznatno opala

Slika. Mikrozavrtnji od ugljenicnog celika dobijenih ECAP-om



U sadasnjem trenutku, primena superplasticnog deformisanja u komercijalne svrhe dostize
proizvodnju koja se meri hiljadama tona lima . Kompanija Boeing koristi UFZ Ti-6Al-4V lim za
poboljsanje obrade superplasticnom deformacijom. Na taj nacin je temperatura deformisanja
snizena a vreme obrade skra¢eno, sto za posledicu ima izvanredno poboljsanje procesa.
Koriscenjem lima od UFZ Ti—-6Al-4V, temperatura pri izradi lopatice turbine moze da se snizi za

2002C (slika).

Slika. Lopatica turbine dobijena kombinacijom IPD
i superplasticnog deformisanja



Postupak dobijanja UFZ metala IPD-om veoma je aktuelan u poslednjoj deceniji.
Istrazivanja u vezi sa UFZ materijalom uglavnom su bila vezana za mikrostrukturu, dok su
ispitivanja njihovih osobina kao i proizvodne metode prerade manje zastupljene.
Naucnika koji se ovime bave na svetskom nivou tek je stotinak i do sada je objavljeno oko
3000 nauénih radova. Cak je objavljeno nekoliko monografija o ovoj temi iz pera
renomiranih svetskih naucnika — Valieva, Segala, Zehetbauera, Zhua i Altana. Takode,
postoje vec ustaljene konferencije koje se bave dobijanjem UFZ metala IPD-om. Jedna od
njih je internacionalna konferencija NanoSPD, prvi put odrzana 1999. godine u Moskvi,
zatim 2002. u Becu, 2005. u Fukuoki itd. Uporedo s konferencijama, u Sjedinjenim
Drzavama se bijenalno organizuje TMS skup posveéen UFZ materijalima. Sli¢na
manifestacija, sa temom zapreminskih nanomaterijala, organizuje se i u ruskom gradu Ufa
pocevsi od 2007. Povremeno se organizuju i sekcije o nanomaterijalima na evropskim
EMRS (European Materials Research Society) konferencijama, dok minisimpozijumi o
nanostrukturnim materijalima i mikrodeformisanju postaju sve ceS¢i na evropskim
ESAFORM konferencijama.

Veoma je korisna internet stranica www.nanospd.org koja nudi brojne informacije,
ukljucujudi i planirane skupove i konferencije. Pokretac je Medunarodni NanoSPD upravni
odbor.



