RS ™ 1p OPIS PATENTOWY  w9PL 1227756

a Bl

(21) Numer zgtoszenia: 411614 (51) Int.CL.

HO1J 37/26 (2006.01)
GO1N 3/04 (2006.01)
GO1N 3/24 (2006.01)

(22) Data zgtoszenia: 16.03.2015

Urzad Patentowy
Rzeczypospolitej Polskiej

(54)

Urzadzenie modutowe do badania zmian morfologii materiatéw pod wplywem dziatania
sit $cinajacych, w skali nanometrycznej w komorach mikroskopéw elektronowych

(43) Zgtoszenie ogtoszono:
26.09.2016 BUP 20/16

(45) O udzieleniu patentu ogtoszono:
31.01.2018 WUP 01/18

(73) Uprawniony z patentu:
POLITECHNIKA LODZKA, Lé6dz, PL

(72) Twérca(y) wynalazku:
LUKASZ KACZMAREK, to6dz, PL
MARIUSZ STEGLINSKI, Rabien, PL
TOMASZ KUBIAK, Pabianice, PL
JACEK SWINIARSKI, Sieradz, PL
KOLDO BARRUSO ARCE, Alava, ES

PL 227756 Bl



2 PL 227 756 B1

Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest urzadzenie modutowe do badania zmian morfologii materiatéw
pod wptywem dziatania sit $cinajgcych, w skali nanometrycznej w komorach mikroskopow elektrono-
wych.

Jedng z podstawowych cech materiatowych jest jej struktura, ktéra odpowiedzialna jest za wta-
snosci fizyko-chemiczne oraz wiasciwosci wytrzymatosciowe. Z uwagi na szereg zjawisk zachodza-
cych w morfologii materiatu podczas zmiennych w czasie warunkoéw brzegowych termodynamicznych,
jak i mechanicznych, takich jak temperatura, sity rozciggajgce, $ciskajgce, $cinajgce i skrecajace,
wystepuje silna potrzeba analizy wptywu tych parametréw na zmiany morfologii materiatéw, w skali
makro, mikro i nano. Do obserwacji zmian morfologii materiatéw w skali nano stosuje sie elektronowe
mikroskopy skaningowe i/lub transmisyjne. Z uwagi na uwarunkowania badawcze analiza morfologii
za pomocg mikroskopow elektronowych odbywa sie w specjalnych komorach, ktérych rozwigzania
konstrukcyjne oraz technologiczne ograniczajg roboczy obszar analizy do wymiaréw ok. 40 x 40 x 30
mm oraz wymuszajg atmosfere obnizonego ci$nienia podczas analizy.

Istniejg urzgdzenia modutowe przeznaczone do analizy zmian morfologii materiatéw w skali na-
nometrycznej w komorach mikroskopow elektronowych, majgce zastosowanie tylko do analizy zmian
morfologii pod wptywem dziatania sit rozciggajgcych i $ciskajgcych oraz pod wptywem zmiennej tem-
peratury.

Znane jest urzgdzenie modutowe firmy MTI Instruments o nazwie SEMtester do analizy zmian
morfologii materiatdw w skali nanometrycznej w mikroskopach elektronowych AFM i XRD. Urzgdzenie
to umozliwia analize skutkdw obcigzenia mechanicznego, takich jak propagacja peknie¢, obrét ziarna
i innych. Urzgdzenie jest wyposazone w zaciski materiatu badanego przystosowane do mocowania
praktycznie wszystkich ksztattéw materiatébw oraz w uchwyty montazowe do integracji z narzedziami
mikroskopii.

Znane jest urzgdzenie Microtest 200N tensile firmy Deben UK Ltd. umozliwiajgce analize zmian
morfologii materiatu w elektronowym mikroskopie skaningowym i/lub AFM, wywotanych zmiennymi
w czasie sitami $ciskania i rozciggania. Urzgdzenie zawiera pare szczek, miedzy ktérymi montuje sie
poziomo prébki materiatu, przesuwane na tozyskach slizgowych ze stali nierdzewnej. Szczeki sg doci-
skane do siebie symetrycznie za pomocg gwintowanych srub. Nadto, urzgdzenie zawiera wskazéwki
do utrzymania probki w srodku pola widoku. Urzgdzenie to umozliwia zanurzenie badane go materiatu
w cieczy, ktérej temperature mozna ustawi¢ w zakresie 10-50°C. Probki sg wstepnie nagrza-
ne/schtodzone i nastepnie przeniesione w cato$ci do obserwaciji.

Znane urzgdzenie modutowe GATAN Mtest200 do analizy zmian morfologii materiatu w elek-
tronowym mikroskopie umozliwia natomiast obcigzenie badanego materiatu dynamicznymi sitami roz-
ciggajacymi, Sciskajgcymi i zginajgcymi. Urzgdzenie zawiera dodatkowo modut nachylenia w grani-
cach 70£10°, dzieki czemu umozliwia analize EBSD materiatu. Urzadzenie Mtest200 zawiera dwa
uchwyty do mocowania rozcigganej, $ciskanej, bgdz zginanej prébki. Uchwyty montazowe sg przymo-
cowane do podstawy urzgdzenia, ktérej ksztatt geometryczny zapewnia ich wzajemny, wzdtuzny ruch,
eliminujgcy natomiast posuw poprzeczny i prostopadty. Do podstawy jest utwierdzony jeden z uchwy-
téw montazowych, drugi uchwyt montazowy jest przymocowany do mechanizmu nadajacego mu ruch,
utwierdzonego do podstawy.

W opisie zgtoszenia patentowego nr US 3 324 713 A jest przedstawione mikrourzadzenie do
badania wytrzymatosci na rozcigganie. Urzadzenie zawiera podstawe, do ktérej jest przymocowana
dzwignia z uktadem mocowania oraz obcigzenia prébki. Uktad mocowania zawiera dwa uchwyty. Je-
den z uchwytéw jest utwierdzony na state do podstawy, natomiast drugi do dzwigni urzgdzenia. Bada-
na prébka, o przekroju okragtym, jest mocowana w uktadzie wyposazonym w elektroniczny uktad po-
miarowy. Obcigzenie prébki nastepujgce w drodze umiejscowienia zaktadanej masy na przeciwwadze
oraz w wyniku dziatania sit grawitaciji.

W opisie zgtoszenia patentowego nr EP 0 696 351 Al ujawniono urzgdzenie do badania wy-
trzymatosci na rozcigganie, sktadajgce sie ze sztywnej ramy, uktadu napedowego, gtowic trakcyjnych
oraz prowadnic. Jedna z gtowic jest utwierdzona nieruchomo do podstawy, natomiast druga jest za-
mocowana na prowadnicach umozliwiajgcych ich wzajemny ruch, co umozliwia wzajemny wzdtuzny
ruch gtowic. Ruch gtowic jest realizowany za pomoca uktadu napedowego, w skitad ktérego wchodzi
silnik oraz przektadnia zebata. Silnik napedzajgcy jest umiejscowiony wzdtuz urzgdzenia. Obcigzenie
szczeki nastepuje poprzez wkrecenie sruby w przektadnie zebata.
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Urzadzenie modutowe do badania zmian morfologii materiatéw pod wptywem dziatania sit $ci-
najgcych, w skali nanometrycznej w komorach mikroskopéw elektronowych wedilug wynalazku zawie-
ra gtowice scinajgcg w ksztatcie usytuowanego poziomo prostopadtoscianu, w ktérej jest pionowa
szczelina na czes¢ probki badanego materiatu. Glowica $cinajgca jest umieszczona przesuwnie w
usytuowanym centrycznie wybraniu korpusu w ksztatcie usytuowanego poziomo prostopadtoscianu, w
ktérym dodatkowo jest pionowa szczelina na pozostatg czesé probki, usytuowana prostopadle do wy-
brania na gtowice scinajgca. Nadto, w korpusie urzadzenia, za wybraniem na gtowice $cinajagcg, pro-
stopadle do tego wybrania, jest wykonany nagwintowany otwor, w ktory jest wkrecony trzpieh sruby
pociggowej, ktorej koniec jest wsparty o $ciane gtowicy Scinajgcej, zas prostopadle do szczeliny na
badang probke jest w korpusie wykonany nagwintowany otwoér, w ktory jest wkrecony trzpien sruby
dociskowej, ktorej koniec jest umieszczony w otworze sciany bocznej tej szczeliny. Dodatkowo, w
korpusie urzgdzenia, pod wybraniem na gtowice $cinajgca jest nagwintowany otwor, w ktéry jest wkre-
cony trzpien $ruby stopy montazowej przeznaczonej do mocowania urzgdzenia do stolika w komorze
mikroskopu.

Urzadzenie wedtug wynalazku stwarza mozliwo$¢ realizacji nierozwigzanego dotychczas pro-
blemu analizy zmian morfologii materiatlu badanego wywotanych dziataniem sit $ciskajgcych. Umozli-
wia analize zmian morfologii materiatéw, takich jak stopy aluminium, magnezu, tytanu, tworzyw
sztucznych, stali i ceramiki, ktérych granica wytrzymatosci wynosi Rm = 900-10 MPa, Re = 750-10
MPa oraz wydtuzenie A = 4-400%, w postaci probek o wymiarach mieszczgcych sie w granicach 10—
15 x 0,5-2 x 2,5-5 mm, przy powiekszeniach x 1,000-10,000, przy predkosci posuwu gtowicy scina-
nia 0,25—10 obrotéw/minute i posuwie maksymalnym gtowicy $cinania 4—8 mm.

Poprzez zastosowanie czesci wymiennych urzadzenia z ceramicznych materiatdéw nie- przewo-
dzacych pradu elektrycznego, jest mozliwe zastosowanie grzania oporowego prébki i badania w funk-
cji temperatury.

Przedmiot wynalazku przedstawiono w przyktadzie wykonania na rysunku, na ktérym fig. 1
przedstawia urzadzenie w widoku perspektywicznym, za$ fig. 2 — w widoku perspektywicznym roz-
strzelonym.

Urzadzenie zawiera gtowice scinajgca 2 w ksztalcie usytuowanego poziomo prostopadtoscianu,
w ktérej jest pionowa szczelina na czes¢ probki badanego materiatu 6.

Gtowica $cinajgca 2 jest umieszczona przesuwnie w usytuowanym centrycznie wybraniu korpu-
sul w ksztatcie usytuowanego poziomo prostopadtoscianu. W korpusie 1 jest dodatkowo pionowa
szczelina na pozostatg czes¢ probki, usytuowang prostopadle do wybrania na gtowice Scinajacg 2.
Nadto, w korpusie 1 urzadzenia, za wybraniem na gtowice scinajgca 2, prostopadle do wybrania, jest
wykonany nagwintowany otwor, w ktéry jest wkrecony trzpien Sruby pociggowej 4, ktdrej koniec jest
wsparty o sciane gtowicy scinajgcej 2, zas prostopadle do szczeliny na badang prébke 6 jest wykona-
ny w korpusie 1 nagwintowany otwér, w ktory jest wkrecony trzpieh Sruby dociskowej 5, ktorej koniec
jest umieszczony w otworze sciany bocznej tej szczeliny. Nadto, w korpusie 1 urzadzenia, pod wybra-
niem na gtowice scinajaca 2, jest nagwintowany otwor, w ktoéry jest wkrecony trzpien Sruby stopy monta-
zowej 3 przeznaczonej do mocowania urzgdzenia do stolika w komorze mikroskopu.

Stope montazowg 3 urzadzenia mocuje sie do stolika w komorze mikroskopu.

W drodze dokrecania sruby pociggowej 4 ustawia sie szczeline na prébke w gtowicy Scinajgcej
2 na przedtuzeniu szczeliny na prébke w korpusie 1, po czym w szczelinie umieszcza sie badang probke
6 i unieruchamia jg w wyniku dokrecenia sruby dociskowej 5. W wyniku dokrecania sruby pociggowej
4 nastepuje przesuniecie gtowicy Scinania 2 wzgledem szczeliny w korpusie 1, czyli likwidacja wspotli-
niowosci szczelin w korpusie 1 i w gtowicy Scinajgcej 2 i jednoczesnie Sciecie prébki 6 w ptaszczyznie
prostopadtej do ruchu gtowicy 2.

Urzadzenie wedtug wynalazku, o wymiarach zewnetrznych korpusu 30 x 20 x 17 mm, wykona-
ne ze stali austenitycznej niemagnetycznej 1.443, ze srubg pociggowg M4 x 0,5, $rubg dociskowg M3
x 0,25 oraz srubg stopy montazowej M8 x 1 zastosowano do badania, za pomocg mikroskopu
SEM/TEM, zmian morfologicznych prébek zachodzgcych w wyniku oddziatywania na nie sit Scinaja-
cych.

Prébke o wymiarach 15 x 2 x 5, wykonang ze stopu aluminium I1SO 2024-T3 (Rm—330 MPa,
Re =220 MPa i A = 12%) poddano scinaniu wynikajgcemu z przesuwu gtowicy Scinajgcej 2 w wyniku
dokrecania $ruby pociggowej 4 z szybkoscig 5,0 obrotéw/minute. Scinanie obserwowano przy po-
wiekszeniu x 1,000, 2,500, 5,000. Stwierdzono, iz pekniecie w stopie ISO 2024-T3 nastepowato
wzdtuz granic ziaren i ze wydzielenia fazy A12Cu nie wptywajg na model pekania materiatu.
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Prébke o wymiarach 15 x 2 x 5, wykonang ze stopu magnezu AZ91 (Rm = 215MPa, Re = 95
MPa i A = 4%) poddano Scinaniu wynikajagcemu z przesuwu gtowicy scinajgcej 2 w wyniku dokrecania
$ruby pociggowej 4 z szybkoscig 7,5 obrotéw/minute. Scinanie obserwowano przy powigkszeniu x
1,500, 3,000, 6,000. Stwierdzono, iz pekniecie w stopie magnezu AZ91 nastepowato poprzez granice
ziaren.

Prébke o wymiarach 15 x 2 x 5, wykonang ze stopu aluminium ISO 2024-T616 (Rm = 460 MPa,
Re =390 MPa i A = 15%) poddano $cinaniu wynikajgcemu z przesuwu gtowicy $cinajgcej 2 w wyniku
dokrecania $ruby pociggowej 4 z szybkoscig 5,0 obrotéw/minute. Scinanie obserwowano przy po-
wiekszeniu x 3,500, 7,000, 10,000. Stwierdzono, iz pekniecie w stopie ISO 2024-T6 nastepowato po-
przez ziarna oraz w momencie napotkania wydzielenia typu rdzen ptaszcz nastepuje chwilowe jego
zahamowanie, co przyczynia sie do zwiekszenia plastycznosci materiatu.

Prébke o wymiarach 15 x 2 x 5, wykonang z tworzywa sztucznego LDPE (Rm = 10,3 MPa i A =
350%) oraz probke HDPE (Rm = 16,6 MPa i A = 4%) poddano s$cinaniu wynikajgcemu z przesuwu
gtowicy $cinajacej 2 w wyniku dokrecania $ruby pociggowej 4 z szybkoscig 2,5 obrotéw/minute. Sci-
nanie obserwowano przy powiekszeniu x 1,000, 1,500. W ramach analizy stwierdzono, ze pekniecie
LDPE nastepowato w sposob plastyczny, natomiast HDPE — gwattownie.

Probke o wymiarach 15 x 1 x 2,5, wykonang ze stopu tytanu Ti-6A1-4V (Rm = 950 MPa, Re =
750 MPa i A = 14%) poddano $cinaniu wynikajgcemu z przesuwu gtowicy $cinajgcej 2 w wyniku do-
krecania $ruby pociagowej 4 z szybkoscig 0,5 obrotéw/minute. Scinanie obserwowano przy powiek-
szeniu x 5,000, 7,500. Stwierdzono, ze pekniecie stopu tytanu Ti-6A1-4V nastepuje w wzdtuz granic
ziaren.

Probke o wymiarach 15 x 0,5 x 2,5, wykonang ze stali 41Cr4 (Rm = 820 MPa, Re = 720 MPa
i A = 10%) poddano scinaniu wynikajgcemu z przesuwu $cinajgcej 2 w wyniku dokrecania $ruby po-
ciggowej 4 z szybkoscig 0,75 obrotdw/minute. Scinanie obserwowano przy powiekszeniu x 1,500,
3,000. W ramach analizy stwierdzono, ze pekniecie stali 41Cr4 nastepuje w wzdtuz granic ziaren oraz
austenitu szczatkowego.

Prébke o wymiarach 10 x 1 x 5, wykonang ze ceramiki dentystycznej SiO,:TiO,:ZrO, (Rf = 850
i E =210 MPa) poddano $cinaniu wynikajgcemu z przesuwu gtowicy $cinajgcej 2 w wyniku dokrecania
$ruby pociggowej 4 z szybkoscig 0,25 obrotéw/minute. Scinanie obserwowano przy powiekszeniu
1,500, 3,000. W ramach analizy stwierdzono, ze pekniecie ceramiki dentystycznej SiO,:TiO,:ZrO,
nastepuje w sposéb kruchy.

Zastrzezenie patentowe

1. Urzadzenie modutowe do badania zmian morfologii materiatbw pod wplywem dziatania sit

Scinajgcych, w skali nanometrycznej w komorach mikroskopéw elektronowych, znamienne
tym, ze zawiera gtowice Scinajgca (2) w ksztalcie usytuowanego poziomo prostopadtoscia-
nu,
w ktorej jest pionowa szczelina na czes¢ probki (6) badanego materiatu, umieszczong prze-
suwnie w usytuowanym centrycznie wybraniu korpusu (1) w ksztalcie usytuowanego pozio-
mo prostopadto$cianu, w ktérym dodatkowo jest pionowa szczelina na pozostatg czesé
prébki (6), usytuowana prostopadle do wybrania na gtowice $cinajgca (2), nadto w korpusie
(1) urzadzenia, za wybraniem na gtowice $cinajgcg (2), prostopadte do tego wybrania, jest
wykonany nagwintowany otwér, w ktéry jest wkrecony trzpien Sruby pociggowej (4), ktérej
koniec jest wsparty o Sciane gtowicy Scinajgcej (2), zas prostopadle do szczeliny na badang
prébke (6)
w korpusie (1) jest wykonany nagwintowany otwor, w ktory jest wkrecony trzpien sruby doci-
skowej (5), ktorej koniec jest umieszczony w otworze Sciany bocznej tej szczeliny, dodatko-
wo w korpusie (1) urzgdzenia, pod wybraniem na gtowice Scinajaca (2), jest nagwintowany
otwér, w ktory jest wkrecony trzpien sruby stopy montazowej (3) przeznaczonej do mocowa-
nia urzadzenia do stolika w komorze mikroskopu.
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Rysunki
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