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Znaczenie badan
dla rozwoju

dr inz. Tomasz Tokarski

gospodarczego kraju

Inzynieria materiatowa i technologie z nig zwigzane od wiekow
stanowig podstawe rozwoju cywilizacji. Obecnie obserwujemy
olbrzymi postep w takich dziedzinach jak chociazby elektronika,
ktérej miniaturyzacja pozwala na ciggte rozszerzanie mozliwosci
obliczeniowych komputeréw, nowe wytrzymate materiaty pozwalajgce
na obnizenie kosztéw energii i transportu czy tez materiaty do
zastosowan medycznych umozliwiajgce lepszg diagnostyke oraz
leczenie choréb. W te obszary wpisujg sie réwniez prace prowadzone
w Akademickim Centrum Materiatéw i Nanotechnologii AGH.

W szczeg6lnosci duzy nacisk ktadziemy na rozw6j nanotechnologii
stanowigcej kolejny etap ewolucji materiatéw uzytkowych.
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Niezwykty postep jaki dokonat sie w tych dzie-
dzinach w ostatnich dziesiecioleciach mozliwy
byt poprzez zrozumienie podstawowych zjawisk
zachodzacych w materii statej, co z kolei jest
efektem coraz nowszych i doskonalszych narzedzi
analitycznych dostepnych dla naukowcéw.
Znaczny postep w technikach pomiarowych

stat sie zatem katalizatorem rozwoju dziedziny
nanomateriatéw i nanotechnologii. Faktem jest,
ze inzynierowie od dziesiecioleci wykorzystuja
zjawiska w nanoskali do modyfikacji parame-
tréw mechanicznych, fizycznych i chemicznych
przetwarzanych materiatéw, jednakze pogtebione
ich zrozumienie nastgpito dopiero w ostatnich
dekadach i dato poczatek dziedzinie nano-inzynie-
rii/nano-technologii.

Jako ludzie postrzegamy Swiat
miedzy innymi poprzez zmyst wzroku
wykorzystujgc promieniowanie
elektromagnetyczne w zakresie
widzialnym. Dtugosc¢ jego fali stanowi
przy tym fundamentalne ograniczenie
mozliwosci postrzegania matych
obiektéw - nawet przy wykorzystaniu
najlepszych mikroskopdw $wietlnych
rozrézniamy szczego6ty nie mniejsze
niz 500 nm.

Poprawa rozdzielczosci jest mozliwa poprzez
wykorzystanie promieniowania elektromagne-
tycznego o mniejszej dtugosci fali. Wykorzystuje
sie w tym celu rozpedzone do duzych predkosci

w polu elektrycznym elektrony. Zgodnie z teorig
korpuskularno-falowa zaproponowang przez
Louisa de Broglie’a elektrony mozna traktowac
jako fale o dtugosci zaleznej od ich energii. Przy
zastosowaniu napiec przyspieszajacych rzedu
dziesiatek kV uzyskuje sie dtugos¢ fali mniejsza
niz odlegtosci pomiedzy atomami w ciatach
statych. Mata dtugos¢ fali oraz mozliwos¢ formo-
wania i sterowania wigzka elektronéw potozyty
fundamenty pod rozwdj nowej dziedziny pomiaro-
wej — mikroskopii elektronowej bedgcej obecnie
jednym z podstawowych narzedzi do obserwacji

i opisu zjawisk zachodzacych w materii. Od czasu
zbudowania pierwszego transmisyjnego mikrosko-
pu elektronowego przez Ernst Ruska w 1933 roku
nastapit gwattowny rozwoj tej dziedziny wiedzy.
W roku 1986 Ruska zostat uhonorowany Nagroda
Nobla w dziedzinie fizyki za osiagniecia z zakresu
optyki elektronowej, co tylko potwierdza wyjatko-
we znacznie mikroskopii elektronowej w rozwoju
wspétczesnej nauki.

Réwniez w ACMiN pracujemy nad rozwojem
technik pomiarowych mikroskopii elektronowe;j
kontynuujac tradycje, ktérg na AGH w 1960 roku
rozpoczat prof. Stanistaw Gorczyca zaktadajac
pierwsza Pracownie Mikroskopii Elektronowe;j.

W szczegd6lnosci w oparciu o najnowsze instru-
menty pomiarowe rozwijamy automatyczne
metody analizy krystalografii w nanoskali oparte
o tzw. Transmisyjna Dyfrakcje Kikuchiego.
Obecnie mikroskopia elektronowa jest podstawo-
wym narzedziem pracy inzynieréw materiatowych,
fizykdw, chemikéw czy tez biologéw, a jej najnow-
sze osiggniecia sg szybko wdrazane do codziennej
pracy. Olbrzymia wszechstronnosé i interdyscy-
plinarnos¢ mikroskopii elektronowej wynika

z faktu, ze poza oferowang wysoka rozdzielczoscia
umozliwia jednoczesnie charakterystyke ciata
statego w zakresie innych jego cech takich jak:
sktad chemiczny czy tez przestrzenne uporzadko-
wanie atomow.

Obie te cechy decyduja o wtasciwosciach makro-
skopowych — przyktadowo stal przy podobnym
sktadzie chemicznym moze wykazywac zréznico-
wang odpornos¢ na korozje — decydujace znacze-
nie ma tu rodzaj sieci krystalicznej, czyli rodzaj
przestrzennego rozmieszczenia atoméw. Aby
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w petni pozna¢ zachowanie materiatu konieczna
jest zatem analiza jego budowy wewnetrznej

we wszystkich mozliwych skalach wymiarowych.
Wspétczesnie jedng z najbardziej rozpowszech-
nianych i najbardziej wszechstronnych metod
analitycznych jest technika wykorzystujaca
skaningowy mikroskop elektronowy i metode
dyfrakgji elektronéw wstecznie rozproszonych
EBSD (z angielskiego: Electron BackScatter Dif-
fraction). Analogicznie jak w eksperymencie przy
uzyciu dyfrakcji Swiatta widzialnego, gdzie fala
Swietlna ulega dyfrakcji na szczelinach przesto-
ny, wigzka elektronéw oddziatywuje z atomami
w ciele statym formujac obraz dyfrakcyjny na
ekranie detektora. Uzyskany obraz, zwany liniami
badz dyfrakcja Kikuchiego (nazwa pochodzi od
nazwiska jej odkrywcy S. Kikuchi) jest unikalny
dla danej budowy fazowej oraz jej przestrzen-

nej orientacji. W praktyce metoda ta polega na
skanowaniu punkt po punkcie powierzchni prébki
wiazka skupionych elektrondéw (Srednica wiazki
nie przekracza 5 nm) i analizie powstajacych
obrazéw dyfrakcyjnych. Rezultatem sg mapy
rozktadu orientacji oraz faz, ktére zawierajg

w sobie informacje na temat defektéw struktury
materiatow, rozktadu wielkosci faz i krystalitow
czy tez naprezen wewnetrznych. Istotg tej metody
jest zlokalizowany pomiar pozwalajacy na iden-
tyfikacje i opis wzajemnych zaleznosci pomiedzy
poszczegblnymi obszarami struktury. Niewatpliwg
barierg stosowania tej metody w dziedzinie na-
nomateriatéw jest jej przestrzenna rozdzielczosc
wynoszaca dla materiatéw lekkich okoto 100 nm.
Ograniczenie to wynika ze zjawisk fizycznych roz-
praszania w materii skupionej wigzki elektronéw
i jest cechg niezalezng od jakosci stosowanej do
badan aparatury.

Pokonanie tych trudnosci stato sie mozliwe
dzieki zastosowaniu oryginalnego podejscia do
analizy EBSD ograniczajacego objetos¢ oddziaty-
wania elektron-materia. Rozwigzanie sprowadza
sie do zastosowania cienkiej, transparentnej dla
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elektrondw folii w miejsce dotychczas stosowa-
nej litej probki. Efektywnie w dyfrakcji uczestni-
czg elektrony przechodzace przez prébke, a efekt
rozpraszania w materiale jest zminimalizowany
mata jego objetosciag w miejscu pomiaru. Z tego
tez faktu technike te przyjeto sie nazywac
transmisyjnym EBSD lub Transmisyjng Dyfrakcjg
Kikuchiego.

Prostota tej koncepcji pozwala na
uzycie komercyjnie dostepnych
systeméw pomiarowych, uzycie
istniejgcego juz oprogramowania
do analizy mikrostruktury przy
jednoczesnej 10-krotnej poprawie
rozdzielczosci przestrzennej.

W ramach prac podjetych w ACMiN opracowali-
Smy podstawy tej techniki pomiarowej w apli-
kacji do analizy réznych nanomateriadw. Nalezy
podkresli¢, ze w skali oferowanych rozdzielczosci
technika ta wypetnia luke pomiedzy wysokoroz-
dzielcza transmisyjng mikroskopia elektronowa
(HRTEM) a konwencjonalna/refleksyjng technikg
EBSD rozszerzajac istotnie mozliwosci analizy
mikrostruktury ciat statych oferowane przez labo-
ratoria naszego Centrum.

Obraz dyfrakcyjny linii
Kikuchiego wraz z reprezentacja
geometryczng

Mikrostruktura perytektoidu
w wielosktadnikowym stopie
Al-Ti-Fe-Ni-Co
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Mikrostruktura odksztatconej stali
nierdzewnej o dwu-fazowej, nano-
metrycznej budowie

Nanoczastki tlenku tytanu TiO2
- odmiany poliformiczne rytulu
i anatazu
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Zastosowanie nowoczesnych technik analizy
mikrostruktury jest niezwykle istotne z punktu
widzenia zastosowan aplikacyjnych. Ciagle roz-
wijane sg istniejace oraz powstajg nowe gatunki
materiatéw, ktérych unikalne wtasciwosci sg
wynikiem nano-metrycznej struktury wewnetrzne;j.
Istotne sg réwniez zjawiska prowadzace do samo-
organizacji struktury w tej skali.

Przyktadem moga tu by¢ wysoko wytrzymate sto-
py aluminium, ktére dzieki odpowiedniemu skta-
dowi chemicznemu oraz procesowi wytwarzania
sg w stanie stawic czota stalom konstrukcyjnym,
przy jednoczesnej dobrej odpornosci na korozje,
niespotykanej w przypadku konwencjonalnych,
przemystowych odpowiednikéw. Efekt osiggnieto
poprzez znaczne rozdrobnienie mikrostruktury
do poziomu nieosiggalnego w tradycyjnych
procesach przemystowych. Efekt znacznego wzro-
stu wytrzymatosci obserwowany i badany jest
réwniez w stalach nanobainitycznych. Materiaty
te zawdzieczajg swe wyjgtkowe wtasciwosci
odpowiedniemu procesowi hartowania izoter-
micznego, dzieki ktéremu mozliwe jest uzyskanie
tzw. nanostruktury. Obecnie znalazty zastosowa-
nie jako pancerze wozéw bojowych oraz szyny
kolejowe dla linii wysokich predkosci.

Podobnie modyfikacja mikrostruktury przebiega-
jaca podczas procesu odksztatcenia moze prowa-
dzi¢ do podwyzszenia plastycznosci stali z grupy
TWIP. Mechanizmem za to odpowiedzialnym jest
tzw. zjawisko blizniakowania mechanicznego za-

Rutyl

chodzacego w nanoskali. Jego udziat w procesie
odksztatcenia znaczaco poprawia plastycznos¢
przy zachowaniu wysokich parametréw wytrzy-
matosciowych, co powoduje, ze w najblizszych
latach tego typu stale majg szanse zdominowac
rynek elementéw w tzw. strefach kontrolowane-
go zgniotu.

Kolejng grupa badanych stopéw sg konwencjo-
nalne nierdzewne stale austenityczne — pomimo
tego, ze stosowane sg od dziesiecioleci nadal sta-
nowig grupe materiatéw o wielkim potencjale roz-
woju. Poddane odpowiednim zabiegom odksztat-
cenia i obrébki cieplnej uzyskujg niespotykang
dotychczas mikrostrukture oraz wytrzymatos¢ przy
zachowaniu wysokiej odpornosci na korozje. Réw-
niez i w tym przypadku decydujgcym czynnikiem
jest mikrostruktura, ktérej rozwdj jest kontrolowa-
ny procesami przebiegajacymi w nano-skali.

W ramach prac prowadzonych w Centrum pracu-
jemy réwniez nad stopami niklu o duzym udziale
objetosciowym weglikéw — poprzez potgczenie
zjawisk zachodzacych w stalach narzedziowych
(obecnosci weglikéw) i nadstopach niklu (umoc-
nienia wydzieleniowego) uzyskano niespotykang
dotad odpornos¢ na zuzycie w wysokiej tempe-
raturze.

Poza samymi materiatami prowadzone sg prace
nad nowoczesnymi technologiami przetwdrstwa
metali i stopéw, ktérych wspélng cechg jest
znaczne rozdrobnienie mikrostruktury. Materiaty
te o budowie okreslanej jako sub-mikronowa lub
nanometryczna wytworzone sg technikami duzych
odksztatcen plastycznych lub szybkiej krystali-
zacji, postrzegane sg jako przysztos¢é materiatow
inzynierskich do zastosowar w silnie obcigzonych
konstrukcjach.

Inng grupa intensywnie rozwijanych materiatow
sg nano-czastki, ktérych unikalne wtasciwosci sg
wynikiem budowy wewnetrznej jak réwniez stop-
nia rozwiniecia powierzchni swobodne;j.
Postugujac sie technikg TKD mozliwa jest auto-
matyczna analiza ich wielkosci, ksztattu oraz co
wazniejsze budowy krystalicznej. Przyktadowo
nano-metryczny tlenek tytanu o dwéch odmien-
nych formach polimorficznych rutylu i anatazu
posiada rézne wtasciwosci znajdujac odpowiednio
aplikacje w kosmetykach i fotokatalizie.
Realizowane w ACMIiN badania prowadzone sg
zaréwno w zakresie nauk podstawowych jak

i aplikacyjnych. W obydwdch tych przypadkach
niezbedne sg coraz to nowsze i doskonalsze
techniki analizy ciata statego. Transmisyjna
Dyfrakcja Kikuchiego jako technika komplemen-
tarna do juz istniejgcych pozwoli na petniejsza
charakterystyke, a tym samym rozwdj i aplikacje
nowoczesnych materiatéw w zyciu codziennym.
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