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Abstrakt

Tato prace se zabyva studiem rozvijejici se plastické deformace kovovych materialti pri
jednoosém tahovém zatizeni. Konstrukéni zafizeni jsou pTi plnéni své funkce znaéné nama-
hana, riziko vyrazeni dilce z provozu nebo nehody v disledku deformace je proto vazné.
Proto byly vyvinuty mnohé nedestruktivni metody zkoumani materidlové odezvy na zati-
zeni. Prikladem je digitalni obrazova korelace (DIC), pomoci které lze pozorovat plastickou
deformaci v pribéhu zatézovani na volitelné tirovni - od zkoumani chovani celé soucastky
(svételna optika) az po detailni pozorovani na submikronové trovni (elektronovd mik-
roskopie). V ramci této prace byl navrhnut a proveden experiment prerusované tahové
zkousky vzorku austenitické nerezové oceli X2CrNil8-9 za soucasného pozorovani rozvoje
plastické deformace metodou DIC pomoci rastrovaciho elektronového mikroskopu béhem
jednotlivych preruseni zkousky. Zaroven byla v pribéhu deformace vysetfovana krysta-
lografie deformovaného vzorku pomoci EBSD. Ziskand krystalografickd data umoznila
identifikaci aktivnich skluzovych systému vybranych pozorovanych zrn, ¢imz bylo mozné
ziskat uceleny prehled o vyvoji lokalizace plastické deformace v pozorované oblasti. Zis-
kané vysledky ukazaly, ze distribuce plastické deformace je ve strukture studované oceli
znacné heterogenni, kdy lokalné miize vyznamné presdhnout dosazenou makroskopickou
deformaci testovaného vzorku. Navrzena metodologie se tak prokazala jako efektivni na-
stroj pro popis vztahu mezi mikrostrukturou a mechanickymi vlastnostmi.

Kli¢ova slova

Plasticka deformace, digitalni obrazova korelace, elektronova mikroskopie, tahova zkouska,
skluzové systémy

Summary

This thesis studies evolving plastic deformation of metallic materials under uniaxial tensile
load. The risk of disabling or accidents due to deformation is serious because of consi-
derable loading of engineering components during their operational period. Therefore,
many non-destructive methods have been developed to investigate the material response
to loading. A good example is digital image correlation (DIC), which can be used to
observe plastic deformation during loading at an optional level - from examining the be-
havior of the entire component (light optics) to detailed observations at the submicron
level (electron microscopy). Within this work, an interupted tensile test experiment of an
austenitic stainless steel sample X2CrNil8-9 with simultaneous observation of the deve-
lopment of plastic deformation by the DIC method using a scanning electron microscope
during individual test interruptions was proposed and performed. At the same time, crys-
tallography of the deformed sample using EBSD was investigated during the deformation.
The obtained crystallographic data enabled the identification of active slip systems of se-
lected observed grains, which made it possible to obtain a comprehensive overview of the
development of the localization of plastic deformation in the observed area.The obtained
results showed that the distribution of plastic deformation in the structure of the stu-
died steel is very heterogeneous, where locally it can significantly exceed the achieved
macroscopic deformation of the tested sample. The proposed methodology has proven to



be an effective tool for describing the relationship between microstructure and mechanical
properties.

Keywords

Plastic deformation, digital image correlation, electron microscopy, tensile test, slip sys-
tems
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Uvod

Uz od pocatku civilizace se lidstvo snazi hledat a zdokonalovat nové materialy ve sviij
prospéch. A stejné jako u péstniho klinu je i v modernich aplikacich volba toho spravného
naprosto klicova, at jde o konstrukce mostu nebo baterie s pevnym elektrolytem. Naproti
tomu zkouseni a testovani konstrukcénich materialti je véc pomérné nova, rozvijejici se
postupné az od dob primyslové revoluce. Rychly vyvoj dilni, lodni a Zelezni¢ni techniky
zahy odhalil limity dosavadnich postupii. Ve snaze zabranit obétem na zivotech proto
védci a inzenyti zacali zavadét nové postupy a principy zkoumani vlastnosti jednotlivych
latek. Testovani materialt a dilcti tahem, razem v ohybu Charpyho kladivem, zkousky
tvrdosti a mnoho dalsich se tak staly nedilnou soucasti inzenyrské praxe a jejich vystup
je jednim ze zédkladnich stavebnich kamenti navrhi konstrukce primyslovych vyrobki.

Pro potfeby modernich aplikaci je tfeba také vyvijet nové, komplexnéjsi materialy
schopné plnit ¢im dal vyssi pozadavky na pevnost, houzevnatost ale zaroven také leh-
vnitini strukturou. Pii testovani téchto materialii ovsem nastava problém, dosud pouzi-
vané metody nemusi byt s to podat o vlastnostech testované latky dostatek informaci.
V zavislosti na mnoha faktorech, chemickym slozenim poéinaje a metodou zpracovani
dilce konce, se miize odezva materidlu nebo celé soucasti na puisobici zatizeni diametralné
lisit. Vysledky ziskané mérenim tradi¢nimi metodami zkouseni materialii pfitom toto mo-
hou, ale také nemusi odrazet. Pribyva proto pripadi, kdy je k vysetfeni situace zapotiebi
pouzit metod novych, které jsou schopny podat komplexni informaci o chovani vnitini
struktury materialu. K tomuto ucelu se zacinaji prosazovat in-situ metody schopné lépe
popsat vztah mezi vnéjsim zatizenim a deformaci vzorku. Pomoci téchto metod lze po-
psat odezvu materidlu na vnéjsi zatizeni primo v jeho pribéhu a lépe tak porozumét
jednotlivym jeviim, ke kterym pri deformaci dochazi uvniti studované struktury.

Cilem této prace je osvojit si alternativni zptsob provedeni tahové zkousky prostrednic-
tvim prerusovaného testu tahového vzorku za soucasného pozorovani deformace metodou
digitalni korelace obrazu neboli DIC a pokusit se nasbirana data zdokumentovat a in-
terpretovat. K pozorovani deformacni odezvy materidlu na irovni jednotlivych zrn bude
pouzit rastrovaci elektronovy mikroskop. Snimky ziskané elektronovou mikroskopii budou
nasledné slouzit k podrobnému popisu deformacnich procest probihajicich uvniti materi-
alu vzorku zatizeného prostym tahem. Toto zpracovani dat probéhne za pomoci programu
Ncorr, software kompatibilni s programovacim prostiedim Matlab, uré¢enému k vytvareni
deformacnich map pozorované oblasti vzorku. Neméné dilezitou soucasti prace je také
seznameni se s metalografickou pripravou vzork, jakoz i zakladni pochopeni prace s elek-
tronovym mikroskopem.
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2 Deformace kovovych materiala a
[ (4 °
jeji popis
Riznoroda zatizeni pouzivanych konstrukénich celki s sebou nesou rizika spojend s defor-
maci a porusovanim pouzitych materiali. Pro jeho spravny vybér je proto v ramci navrhu
jakékoliv soucastky nebo dilce naprosto zasadni znalost odezvy materialu na ptisobici za-

tizeni. Nasledujici kapitola je proto vénovana vztahtim mezi zatiZzenim kovovych materialt
a jejich deformaci.

2.1 Krystalografie kovi

Pro popis deformace kovovych materialti je treba nejdiive upresnit jejich vnit¥ni strukturu.
Kovy jsou latky krystalické, jejich atomy se v pevném stavu formuji do pravidelné krysta-
lové mrizky. Téchto miizek existuje mnoho druht, v pripadé konstrukénich materiali jsou
ale nejdilezitéjsi tii - kubicka plosné stiedénd FCC!, kubickd prostorové stiedéns BCC?
a Sesteretnd tésné usporddand HCP? [1], ndkresy téchto krystalovych m¥izek jsou nize viz
obr. 1. Typ krystalové mrizky zasadné ovliviiuje zakladni vlastnosti materialu,stejné tak je
ale dilezita orientace miizky vzhledem k vnéjsimu zatizeni. Ta se da vyjadrit primo zob-
razenim elementarni bunky natocené v prostorovych souradnicich nebo vyuzitim pélového
obrazce [2].

Obrazek 1: Nakresy zakladnich krystalickych miizek pouzivanych kovi. a) miizka FCC,
b) miizka BCC, ¢) mrizka HCP, upraveno dle [3].

Polovy obrazec vznika stereografickou projekci zakladni krystalografické bunky na
sféru. Normaly stén této bunky na sféfe vytinaji Sest zakladnich pdla rovin typu {100},viz
obr. 2. Natacenim bunky v prostoru tyto normaly opisuji na povrch sféry kruznice. Pri
kolmém pramétu sféry ve sméru osy (001) se tyto kruznice jevi jako sada krivek a jejich
prusecikil reprezentujicich rizné polohy zakladni bunky v prostoru. Vyjmutim ¢asti polo-
vého obrazce vznikne inverzni pélovy obrazec neboli IPF* diagram, ktery v sobé zahrnuje
vSechna moznd natoceni krystalové miizky v prostoru viz obr. 3 [2, 4]. Jelikoz jde v tomto
pripadé o IPF dagram vzhledem k ose x, oznacuje se jako IPF X diagram.

'FCC = Face-centered cubic lattice
2BCC = Body-centered cubic lattice
SHCP = Hexagonal close-packed lattice
4IPF = Inverse pole figure

12



Projekcni
00i sféra

Obrazek 2: Schéma stereografické projekce burnky na sféru, upraveno dle [2].

Pélovy obrazec

100

001

IPF X
diagram

010

111 ¢

Obrazek 3: Schéma polového obrazce a IPF X diagramu s prifazenymi orientacemi za-
kladni buriky, upraveno dle [2].

2.2 Vztah mezi napjatosti a deformaci

Pro popis zatizeni strojnich soucasti se pouzivaji dva zakladni pojmy, napjatost a defor-
mace. Napjatost jakozto obecny pojem v sobé zahrnuje vsechna ptsobici napéti ve vsech
bodech zatizené strojni soucasti. Ta vznikaji uvniti struktury materidlu vlivem pruznych
deformaci, kdy na téleso pusobi vnéjsi silova zatizeni. Jako reakce na né vznikaji v mi-
krostruktute vnitini sily, které zptsobuji jeji deformaci a tim i napjatost [5]. Deformace
a napjatost jsou tedy jevy na sebe zcela navazané. Jelikoz je problematika obecné napja-
tosti znacné obsahla a neni predmeétem této prace, je dale uvazovano zatizeni jednoosou
tahovou napjatosti, konkrétné zatizeni prostym tahem.
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Je-li téleso namahano souosymi silami smérujicimi od sebe, dochazi k zatizeni soucasti
prostym tahem. Reakci télesa je vznik vnitiniho pnuti, které lze vyjadrit rovnici (2.1), kde
o je napéti uvniti soucasti, F' pusobici sila a S prifez soucasti. Je-li norméla zatizeného
prufezu naklonéna viéi ose zatézovani o nenulovy thel «, zatézujici silu F' 1ze rozdélit na
normalovou slozku F), a te¢nou slozku F;. Vnitini napéti ptsobici na naklonény prutez S,
lze poté stejné rozlozit na dvé zakladni slozky, normalové a smykové. Normalové napéti
pusobi ve sméru normadly tohoto prurezu, smykové primo v jeho roviné viz obr.4. Dle
vztaht (2.2) lze urcit normélovou a tecnou silu, dle rovnice (2.3), respektive (2.4), lze
urcit obé slozky napéti [4].

F
o=3 (2.1)
F, = Fcos(a) F, = Fsin(«) (2.2)
E, F B 9
Oo = 5. 5 ¢08 (o) = ocos™(a) (2.3)
F, F .
Ta = 5. gsm(a)cos(a) = osin(a)cos(a) (2.4)

7. téchto rovnic je patrné, Ze nejvyssi hodnota normélového napéti nastava pii thlu
naklonu normaly od osy zatizeni a = 0 °, zatimco smykové napéti dosahuje nejvyssich
hodnot pfi ndklonu prufezu o thel a = 45 ° [1].

Te

I

o g o ——

Sa
Fn \

Obrazek 4: Schéma vélcového télesa zatizeného prostym tahem, upraveno dle [1].
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Napjatost samotnou nelze jednoduse mérit, neni nikde vidét, lze pouze modelovat
pomoci metody konecnych prvkii a nebo mérit jeji nasledky, tedy deformace. Tu lze kvan-
tifikovat naopak velmi jednoduse, stala se proto zakladem materidlového vyzkumu a velké
skupiny metod zkouseni materialu, které budou zminény dale.

Deformace télesa se déli na dva zakladni druhy, elastickou deformaci a plastickou de-
formaci. Elasticka deformace je deformace vratna a souvisi s natahovanim meziatomarnich
vazeb ve strukture materidlu. Takovato deformace je linedrné zavisla na probihajicim na-
péti dle vztahu (2.5), kde o je pusobici napéti, £ je Younguv modul pruznosti a € je
deformace télesa. Tato rovnice je zndma jako Hookuv zakon [4]. Meznim bodem elastické
deformace je mez kluzu oznacovana R., pii vyssich hodnotach jiz dochazi k deformaci
plastické.

o=F-¢ (2.5)

2.3 Mechanismy plastické deformace

Plastickd deformace jiz pfimo souvisi s pohybem velkého mnozstvi atomt v latce. Na
rozdil od deformace elastické neni vratna a jeji zavislost na napéti je unikatni pro kazdy
material. Jde tedy o pomérné komplexni jev, jehoz znalost je pro mnoho dnesnich obort
klicova. Plastickd deformace muze probihat pomoci vice riznych mechanismit, casto se
také objevuje jejich vzajemna kombinace. Nejbéznéjsi zptisoby plastické deformace jsou
rozebrany nize.

2.3.1 Skluz dislokaci

vvvvvv

zem dislokaci se rozumi pohyb &arovych poruch krystalovou mifzkou materidlu. Carové
poruchy existuji dvojiho druhu, hranové a sroubové a pro jejich popis se pouziva Bur-
gersuv vektor. Ten Ize jednoduse popsat pomoci Burgersovy smycky zakreslené do krys-
talografické struktury kovu viz obr. 5. Burgersova smycka je soubor dvou horizontalné
a dvou vertikalné vzajemné opacné orientovanych vektoru stejné velikosti v jedné roviné
krystalové miizky [6]. Je-1i uvnitt smycky krystalograficka struktura dokonald, smycka se
uzavre. V opacném pripadé je tfeba smycku doplnit Burgersovym vektorem, ktery znaci
pritomnost dislokace. V pripadé hranové dislokace je burgersiiv vektor v roviné Burger-
sovy smycky a dislokacni ¢ara reprezentujici dislokaci je na tuto rovinu kolma. U Sroubové
dislokace jsou dislokac¢ni ¢ara i Burgersiv vektor rovnobézné a kolmé na rovinu smycky
3, 4].

Smeéry, kterymi se mohou dislokace latkou pohybovat, jsou pro kazdou krystalogra-
fickou mtizku jasné dané. Dislokace se pfednostné pohybuji nejhustéji obsazenymi sméry
na nejhustéji obsazenych rovinach. Takové sméry se oznacuji jako skluzové sméry, roviny
obdobné jako skluzové roviny a dohromady se vsechny tyto roviny a sméry dané krystalo-
grafické mifzky oznacujf jako jeji skluzové systémy. Cim vice takovych skluzovych systému
miizka obsahuje, tim je plasticka deformace mrizky snazsi [4]. V krystalografické miizZce
FCC jsou atomy nejhustéji obsazené roviny {111}, které jsou v zakladni burce mrizky
celkem ¢tyti. Kazda tato rovina obsahuje celkem tii nejhustéji obsazené sméry (110), po
kterych se mohou dislokace pohybovat. Pocet vsech skluzovych systémt mtizky FCC je
tedy 3-4 = 12 [3]. Priklad jednoho ze skluzovych systému FCC mfiizky je niZe viz obr. 6.
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(a) Mrizka s hranovou dislokaci. (b) Mrizka se sroubovou dislokaci.

Obrazek 5: Krystalové struktury s ¢arovou poruchou, ¢ervené vyznaceny Burgerstuv vektor,
upraveno dle [3].

a

Obrazek 6: Zékladni bunka FCC mrizky s vyznacenou rovinou (111) a ¢ervené vyznace-
nymi smeéry (110), upraveno dle [3].

Aby se mohla dislokace materialem pohybovat a dilec se mohl pod napétim plasticky
deformovat, musi existovat alespon jeden vhodné orientovany skluzovy systém, ve kterém
pusobi dostatecné velké smykové napéti zodpovédné za pohyb dislokaci. To je oznacovano
jako 7. a pokud dosdhne hodnoty kritického smykového napéti pro pohyb dislokaci 7%,
miize nastat plastickd deformace skluzem. Pokud k takovému skluzu dojde, oznacuje se
dany skluzovy systém za aktivni [6].

Upravou rovnice (2.4) lze ziskat vztah pro vipocet pusobiciho napéti (7), kde thel ¢
je adekvatni uhlu « viz obr. 4 a pro thel 6 plati = 90 °— ¢. Vztah (2.6) je oznacovan jako
Schmidtuv zdkon a vyraz cos(f)cos(¢) jako Schmidtiv faktor [4]. Hodnota Schmidtova
faktoru se v zavislosti na hodnotach thla 6 a ¢ pohybuje od 0 do 0,5, jak zobrazuje graf 7.
Cim vyssi je hodnota Schmidtova faktoru pro dany skluzovy systém, tim vy3$i v ném
pusobi smykové napéti a tim vyssi pravdépodobnost mé tento systém stat se aktivnim.
Nejvyssi teoretické hodnoty Schmidtova faktoru dosahuje skluzovy systém natoceny vuci
vnéjsimu silovému zatizeni o tthel o = 45°, v takovém pripadé je jeho hodnota pravé 0,5.
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T = ocos(0)cos(¢p) (2.6)

Schmidtlv faktor [-]
e = = 6
(N w & i
NS :
[ i
Il ]

o
—

0 0.5 1 1.5
Uhel 6 [rad]

Obrazek 7: Graf hodnot Schmidtova faktoru v zavislosti na thlu 6.

Aktivni skluzovy systém je oznacovan souradnicemi Burgersova vektoru dislokace,
kterd v ném prochazi. Jsou-li souradnice Burgersova vektoru nasobkem nejhustéji obsa-
zeného sméru zakladni mrizky, je tato dislokace oznacovand jako dokonala. Nékdy se ale
ukazuje, ze je energeticky vyhodnéjsi rozstépeni jedné dislokace na dvé parcialni a vytvo-
své roviné mezi jednotlivymi polohami pomoci dokonalé dislokace, misto toho se stridavé
presouvaji dvé sousedni roviny pomoci dvojice parcidlnich dislokaci. Tim vzniké odlisnost
v usporadani atomovych rovin mrizky, ktera se oznacuje jako vrstevna chyba [3, 4, 6].

Hodnotu Schmidtova faktoru pro dané roviny a sméry v krystalové miizce lze graficky
zobrazit v IPF diagramu viz obr. 8, stejné jako pocet potencialné aktivnich skluzovych
systému. Vzhledem k symetrii krystalické miizky je urcitd pravdépodobnost, Ze existuje
vice nez jeden skluzovy systém, ktery je vhodné orientovan viici vnéjsimu zatizeni a mize
v ném proto probihat plastickd deformace [6, 7. Struktura, jejiz orientace spada do vnitini
oblasti IPF diagramu, ma prednostné aktivni jen jeden skluzovy systém, pti hranicich IPF
diagramu se ale objevuji prostorové konfigurace struktury, které mohou mit jiz od poc¢atku
deformace vice aktivnich skluzovych systémii viz obr. 9.

2.3.2 Deformace dvojcaténim

Dalsim dilezitym mechanismem plastické deformace je dvojcaténi. Zrna oznacovana jako
dvojcata se vyznacuji tim, ze je jejich krystalova mrizka natocend zrcadlové o nenulovy
thel dle jejich spolecné hranice. Takova hranice zrn se proto oznacuje jako rovina dvoj-
caténi. Schematicky nakres struktury dvojcat je vidét na obrazku 10. Ke vzniku dvojcat
mitize dojit vicero zptisoby, napriklad jiz pfi samotném tuhnuti kovu z taveniny. Dalsim
typem jsou takzvana zihaci dvojcata, vznikla, jak jiz ndzev napovida, pii zihani v ramci
vyrobniho procesu [4].
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Obrézek 8: IPF diagram s vrstevnicemi hodnot Schmidtova faktoru dle orientaci mrizky,
upraveno dle [8].
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Obrazek 9: IPF diagram s vyznacenymi oblastmi mozného vicenasobného skluzu dislokaci,
upraveno dle [7].

Vlivem namahani strojni soucasti a probihajici plastické deformace se mohou uvnitt
mikrostruktury objevovat deformacni dvojcata. Pro jejich vznik je treba nékolika spe-
cifickych podminek. Pti dvojcaténi se jednotlivé atomy posouvaji o podil meziatomarni
vzdalenosti, takovy pfresun je mozny napriklad ptusobenim parcialni dislokace viz kapi-
tola 2.3.1. Je také nutné, aby bylo piisobici napéti vyssi, nez pro pocatek skluzu dislokaci,
proto je deformace dvojcaténim, napiiklad v FCC materidlech, az sekundarnim jevem [3].
Dilezité ale je dvojcaténi pro materialy, které nemaji dostatek skluzovych systému a proto
v nich nedochéazi ke skluzu, napriklad HCP kovy. Dalsi dilezitou vlastnosti dvojcaténi je
jeho nenachylnost k teploté a mensi zavislost na difuzi v porovnani s pohybem dislokaci.
Diisledkem toho je dvojcaténi dilezity deformacni mechanismus pii nizkych teplotach
nebo pii vysokych rychlostech zatézovani [3, 4].
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Obrazek 10: Schéma krystalové struktury dvojcat, upraveno dle [3].

3 Metodologie experimentu

Zékladem védeckého vyzkumu je relevance vysledkil, zda namétené vysledky odpovidaji
teoretickym predpokladiim. Tento aspekt tizce souvisi s reprodukovatelnosti celého ex-
perimentu. S velkym poc¢tem schodnych nebo alespon podobnych vysledki opakovaného
pokusu lze pokladat dosazené vysledky za platné. Je proto tieba se velmi peclivé véno-
vat metodologii. NiZe jsou proto podrobné popsany techniky a metody, jejichz znalost je
k provedeni experimentu nezbytna.

3.1 Zpiusoby testovani materialt

Zatimco predchozi kapitola byla vénovana samotné podstaté chovani materialu, jeho vlast-
nostem a charakteristikam, zde budou podrobné rozepsany zpusoby méreni téchto fyzi-
kalnich veli¢in v praxi. Obecné lze lze tyto metody rozdélit na dvé skupiny podle toho,
jsou-li mérené veli¢iny sbirany v pribéhu testu nebo az po jeho konci. V prvnim pripadé
jde o tzv. in-situ méreni, druhd skupina metod se oznacuje jako post-mortem [9].
Mechanické vlastnosti materialu popisuji chovani samotné latky, ze které je soucast
vyrobena. Nedaji se ale samostatné mérit, nebot zavisi na mnoha vnéjsich faktorech véetné
geometrie samotné soucasti. Proto se pro jejich popis pouzivaji mechanické charakteristiky
materidlu, které se méri pii rtznych mechanickych testech [1]. Takové zkousky byvaji
provadény na vzorcich normalizované geometrie pti konkrétnich zpisobech zatézovani pro

.....

zkouseni mechanickych vlastnosti materiali.
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3.1.1 Zkouska tahem

Tahova zkouska predstavuje praktickou aplikaci teoretickych poznatkiti popsanych vyse
v kapitole 2.2, respektive 2.3. ZkusSebni téleso je pfi testu upnuté do zkusebniho stroje
izostaticky zatézovano prostym tahem a mérena je jeho deformace. Zakladnimi mérenymi
veli¢inami jsou pusobici sila F' a prodlouzeni vzorku AL [4]. Zatézna sila je méFena pomoci
siloméru, ktery je soucasti aparatury k upevnéni vzorku do zatézného stroje, deformaci
vzorku podélnou i pricnou lze mérit pomoci dotykového extenzometru nebo bezdotykové
pomoci metody DIC viz kapitola 3.3 Vysledkem tahové zkousky je tahovy diagram zna-
zornujici zavislost deformace vzorku na pouzitém napéti.

Pomoci rozmeéri vzorku lze zatéznou silu a prodlouzeni prepocitat na plsobici napéti
o a zpusobenou deformaci e. Jelikoz se ale rozméry vzorku v pritbéhu testu méni, lze
obé charakteristiky zaznamenat dvojim zptusobem v zavislosti na tom, jsou-li pfi jejich
vypoctu pouzivany rozmeéry zkusebniho télesa pocatecni nebo aktudlni. Je-li pii prepoctu
uvazovan pocatecni prufez vzorku Sy, vysledkem je smluvni napéti o dle rovnice (3.1),
hodnoty smluvni deformace € lze ziskat dle rovnice (3.2) pomoci porovnani délky vzorku
pred testem Ly a délky konecné L. Graf zavislosti napéti na deformaci s vynesenymi
smluvnimi hodnotami se oznacuje jako smluvni tahova kiivka. Pti pouziti aktualniho
prurezu vzorku S pro vypocet napéti se jednd o skutecné napéti ¢ viz rovnice (3.3),
integraci infinitezimalné malych prodlouzeni vzorku % od pocatecni délky po konecénou
1ze ziskat hodnoty skute¢né deformace € dle rovnice (3.4) a graf vynesenych hodnot téchto
veli¢in se nazyva skutecnd tahova kiivka [3, 4].

o= [M Pal (3.1)

€= 100 Lio — 100 LOZ—OAL %) (3.2)
5 = = (MPa) (3.3)
e:/Lj%LGLio[—] (3.4)

Priklad typického tahového diagramu pro oceli je nize viz obr. 11a, rozdil mezi smluv-
nim a skuteénym diagramem je zndzornén na obrazku 11b. V inzenyrské praxi se témér
vyhradné pouziva k uréeni mechanickych charakteristik materidlu smluvni tahovy dia-
gram. Zakladnimi méfenymi mechanickymi charakteristikami jsou mez pevnosti jakozto
nejvyssi pri testu dosazené napéti znacena R,,, mez kluzu R, nebo smluvni mez kluzu
Rp0,2 oznacujici poc¢atecni napéti pro vznik plastické deformace, Youngtiv modul pruznosti
E vyjadiujici tuhost meziatomarnich vazeb materialu a poissonovo ¢islo p znacici pomeér
mezi deformaci pri¢nou €, a podélnou €, urcené rovnici (3.5) [1, 4].

€y
=_ 3.5
0 - (3.5)
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Obrazek 11: Ukéazky tahovych diagramt. a) typicky tahovy diagram tvarného kovu, b)
rozdil mezi smluvni a skutecnou tahovou krivkou, upraveno dle [3].

3.2 Pozorovaci metody

Pozorovaci a zvétsSovaci aparatury jsou pro sledovani struktur pouzivanych kovu a slitin
velmi dilezité. Rozlisitelna vzdélenost lidského oka je v porovnani se sledovanymi roz-
méry nasobné veétsi, vyvoj novych materidli by byl proto témér nemozny bez ruznych
metod mikroskopie [10]. Téch existuje mnoho typt a konstrukei pro konkrétni pouziti,
zakladni déleni ovSem spociva v pouzitém pozorovacim médiu. Podle toho se déli mik-
roskopy na optické a elektronové. Protoze je problematika mikroskopie znacné obsahla,
budou v nasledujicich podkapitolach popsany technologie a techniky pouzité v této praci.

3.2.1 Opticka mikroskopie

Nejjednodussim zplisobem zkoumani latek je klasicky opticky mikroskop. Ten sestava
ze soustavy zvétsujicich cocek objektivu a okularu, kterymi prochéazi viditelné svétlo,
které slouzi jako pozorovaci médium. V pripadé mikroskopu pro pouziti v metalografii jde
o svétlo z vnéjsiho zdroje odrazené od povrchu pozorovaného objektu, nebot kovové vzorky
nelze pripravit transparentni [10]. Stru¢né schéma optického mikroskopu je zobrazeno nize
viz obr. 12.

Sledovany povrch vzorku musi byt zrcadlové vylestén aby odrazel dostatek svétla pro
kvalitni pozorovani. Toho 1ze docilit brousenim na metalografickych bruskach a lesténim
na lesticim platnu pomoci diamantové pasty. Dale lze povrch vzorku leptat pro zvyraznéni
hranic zrn nebo barevné zvyraznéni jednotlivych zrn kovu [1].

3.2.2 Elektronova mikroskopie

Rastrovaci elektronovy mikroskop neboli REM, jak jiz nazev indikuje, pouziva k zobra-
zovani predméti elektronovy svazek. Jelikoz maji elektrony nékolikanasobné mensi vlno-
vou délku nez viditelné svétlo, lze s jejich pouzitim dosdhnout mnohem vyssich zvétseni.
Zdrojem elektronii je elektronové délo umisténé nad vakuovou komorou se vzorkem. Mezi
komorou a zdrojem se nachézi soustava elektromagnetickych c¢ocek, které slouzi k fokusaci
svazku viz obr. 13 [10].
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Obrazek 12: Schéma optického mikroskopu, upraveno dle [11].
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Zatimco opticky mikroskop zpracovava fotony svétla odrazené od povrchu vzorku,
elektrony svazku dopadajicitho na vzorek jsou schopné proniknout do urcité hloubky, in-
teragovat se strukturou vzorku a néasledné emitovat rizné druhy zareni, které jsou vyhod-
nocovany sadou senzori. Ty v kazdém bodé méri intenzitu daného signdlu, ¢imz vznikaji
vysledné snimky. Interakci materialu vzorku se svazkem pii skenovani vznika interakcni
objem viz obr. 14. Velikost interakéniho objemu se méni na zakladé dvou hlavnich pa-
rametrii elektronového svazku, urychlovaciho napéti a intenzity svazku, a pozorovaném
materiélu Se Vzrﬁstajicim napétim a intenzitou svazku se interakéni ob jem zvétéuje S TOS-
pri interakei vzorku s elektronovym svazkem a zpusoby JeJICh vyuziti jsou rozepsany nize.

Zékladnim signalem zpracovavanym pri elektronové mikroskopii jsou sekundarni elek-
trony neboli SE! signdl. Ten vnikd uvnit¥ struktury pozorovaného vzorku, interagujici
elektron skenovaciho svazku preda c¢ast své vlastni energie elektronovému plynu pozoro-
vaného kovu, ¢imz se stane jeho soucasti. V reakci na to material vypudi elektron, ktery
putuje latkou. Je-li dostatecné blizko povrchu, miize se dostat ven ze vzorku do komory
k SE detektoru umisténém vedle vzorku. Takovy signal neni nijak ovlivnén objemem
vzorku a nese primarné informaci o jeho topografii [10, 13]. Jelikoz je SE signél pouzivan
k ohledani povrchu vzorku, pouzivaji se pro tento typ snimani nizsi hodnoty urychlova-
citho napéti a intenzity svazku z divodt minimalizace interakéniho objemu a kontaminace
povrchu vzorku pozorovanim.

Dalsim ¢asto pouzivanym signalem jsou zpé&tné odraZené elektrony neboli BSE? signdl.
Tento signél je produktem elastickych srazek elektronového svazku s jadry kovu, které
jen minimalné ovliviiuji energii elektronti. Ty proto opousti materidl s témér stejnou
kinetickou energii, jakou mél puvodni elektronovy svazek [10], BSE signal je tak schopen
proniknout ze vzorku k detektrou i z vétsich hloubek uvnitt vzorku. Z tohoto divodu se

ISE = Secondary Electrons
2BSE = Backscattered Electrons
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Obrazek 13: Schéma elektronového mikroskopu, upraveno dle [13].
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Obréazek 14: Interakéni objem uvnitf pozorovaného vzorku, upraveno dle [12].

tento typ signalu pouziva pro hlubsi vysetfeni struktury zkoumané latky [13]. BSE signal
vzorek opousti ve formé kuzele, ktery lze piimo snimat BSE detektorem. Ten je ve formé
prstence umistény primo mezi vzorkem a objektivem elektronového mikroskopu. Schéma
pozorovani pomoci SE a BSE signalu pri akvizici a pozice detektortt v komore mikroskopu
je zobrazeno nize viz obr. 15 Jelikoz je snahou ziskat informaci o mikrostrukture vzorku,
pouzivaji se vyssi hodnoty urychlovaciho napéti a intenzity svazku aby mély elektrony
dostatek energie pro prunik pod povrch materidlu. Na vyslednych snimcich jsou poté
v odstinech Sedi vidét jednotliva zrna pozorovaného kovu [10]. Déle lze BSE signdl vyuzit
pro jednu z technologii elektronové difrakce, ktera je popsana nize.

Difrakce zpétné odrazenymi elektrony neboli EBSD? je velmi ti¢innd metoda ke zkou-
mani krystalografie materialu [9]. Je zalozena na zpracovani BSE signalu detektorem
v konkrétni geometrické konfiguraci vzhledem ke vzorku a elektronovému svazku viz
obr. 16. Vzorek je v drzaku pod thlem 70° skenovan elektronovym svazkem, pricemz

3EBSD = Electron Backscattered Difraction
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Obrézek 15: Schéma pozorovani vzorku elektronovym mikroskopem se znédzornénymi sig-
nély a detektory, upraveno dle [12].

EBSD detektor snimé BSE signal. Ten vznika interakci elektront s atomy latky v krys-
talovych rovinach a je vyzarovan ven ze vzorku ve formé dvou kuzell, které se nazyvaji
Kosselovy kuzely. Kvili vzajemné pozici vzorku a elektronového svazku maji tyto kuzely
vrcholovy tihel témér 180°, mezi nimi lze poté pozorovat dvojnasobek thlu oznac¢ovaného
jako Bragguv thel 0. Pri projekci na EBSD detektor se kuzely jevi témér jako dvé rovno-
bézky, které se nazyvaji Kikuchiho pés [14] viz obr. 16. Kazdy Kikuchiho pas odpovida
jedné difrakéni roviné, pri projekci proto vznika Kikuchiho obrazec ze vSech difraktuji-
cich rovin v daném bodé. Na zakladé zpracovani téchto obrazct lze urcit typ krystalové
miizky a jeji orientaci v prostoru v kazdém bodé skenovani [2, 14|, ¢imz vznikne IPF
mapa orientaci krystalovych mrizek zrn skenované oblasti viz kapitola 2.1.

Elektronovy L

svazek EBSD detektor

Naklonény
vzorek

Kosselovy

Mezirovinna
vzdalenost

Obrazek 16: Princip tvorby signalu pii pozorovani pomoci EBSD, upraveno dle [14].

24



3.3 Digitalni obrazova korelace

Digitalni obrazovéa korelace neboli DIC* je moderni metoda méfeni deformace télesa po-
moci zpracovani obrazovych dat. K provedeni méteni je tfeba na zkoumany vzorek nanést
sadu nahodné rozmisténych bodt, tzv. pattern. Céstice patternu slouzi p¥i pozorovani
jako styéné body, které se pti deformaci vzorku pohybuji spolu s podkladem, tedy vzor-
kem, ktery je v pribéhu zatizeni dokumentovan. Naslednym porovnanim snimku vzorku
po deformaci s referenénimi pred deformaci lze pomoci pocitacového programu vytvorit
2D mapu pohybu ¢éstic v pribéhu zatézovani a tedy i mapu deformace vzorku [13].

Metody DIC lze jednoduse rozdélit dle pouzité technologie snimani vzorku v pribéhu
deformace a tedy i vysledného rozliseni samotné metody. Pfi sniméni kamerou nebo sou-
stavou kamer se jedna o klasické DIC [15]. Takové métfeni dosahuje mensich rozliseni, ale
lze teoreticky provést na jakékoliv plose, na kterou lze nanést potiebny pattern a kterou
1ze kamerou pozorovat [16]. Dalsim zptisobem, jak snimat vzorek v prubéhu deformace, je
pouziti mikroskopu. V takové piipadé se jiz jedna o tzv. HR-DIC®. DosazZené rozliSeni se
v pripadé HR-DIC lisi v zavislosti na pouzitém mikroskopu a zptisobu pozorovani, metoda
samotna je ale jiz vhodna k pozorovani deformaci kovti a slitin na tirovni jednotlivych zrn.
Pro pozorovani lze pouzit opticky mikroskop [17], REM [18, 19] nebo kombinaci obojiho.

Pro celou metodu DIC je naprosto klicové spravné naneseni patternu, jakakoliv ne-
dokonalost by mohla v lepsim ptipadé zhorsit kvalitu namérenych dat, v horsim pripadé
znemoznit pozorovani samotné. Zpusobu pripravy patternu existuje mnoho, 1ze je rozdélit
do dvou skupin technik podle toho, jestli je pattern nanasen na povrch vzorku nebo je
vyhotoven piimo do jeho povrchu. Prikladem prvniho zptisobu je technika nanaseni pat-
ternu ve formé suspenze [20] nebo nanofilmu [21] na povrch vzorku. Pfimo do povrchu
vzorku lze pattern vyhotovit napifklad fokusovanym iontovym svazkem (metoda FIBS)
22].

Zatézovani vzorku a pozorovani jeho povrchu lze provadét simultanné, dovoluje-li to
zatézovaci stroj [20]. V takovém pripadé se jednd o in-situ zkousku materidlu. V opac¢ném
pripadé jde o pseudo in-situ testovani, kdy je vzorek postupné po krocich zatézovan a po
kazdém kroku je tieba zdokumentovat jeho aktualni deformaci [15]. Tento postup se hodi
zejména pokud neni k dispozici aparatura k provadéni HR-DIC kombinujici zatézny stroj
a elektronovou mikroskopii. Je ale nachylnéjsi na zaneseni chyby v priabéhu experimentu
a Casove byva znacné narocny vzhledem k nutnosti opakované manipulace se vzorkem
v zatézném stroji a mikroskopu zvlast.

4DIC = Digital image correlation
SHR-DIC = High ressolution digital image correlation
SFIB = Focused ion beam
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4 Cile prace

Hlavnim zamérem praktické ¢asti této prace je vysSetfeni postupujici plastické deformace
pri zatizeni. Za timto ucelem bude provedena pseudo in-situ REM tahova zkouska za-
hrnujici mapovani vyvijejici se plastické deformace v pribéhu testu. Pro méreni lokalni
plastické deformace zkouseného kovu byla vybrana metoda HR-DIC. Mezi vytycené dil¢i
cile patri:

e Seznamit se s metalografickou pripravou vzorku pro potieby jeho vysetfeni elek-
tronovym mikroskopem a navrhnout a otestovat metodologii naneseni patternu na
povrch vzorku.

o Navrhnout a otestovat metodologii prace s elektronovym mikroskopem pfi soucas-
ném pozorovani rozvijejici se plastické deformace a vysetrovani vyvoje mikrostruk-
tury materidlu pomoci EBSD.

o Optimalizovat parametry zpracovani snimkt deformovaného patternu v DIC mapy
deformace studované oblasti vzorku.

o Na zakladé dat o krystalografii vychozi struktury urcit skluzové systémy krystalové
miizky vybranych zrn a jejich prislusné Schmidtovy faktory.

o Analyzovat namérend data a porovnanim s dostupnou literaturou urcit jejich vali-
ditu.
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5 Experiment

V nasledujicich podkapitolach jsou podrobné popsany vsSechny c¢asti praktické ¢asti prace
od pripravy vzorku az po zpracovani namérenych dat. Cely experiment byl proveden v
laboratorich a s vyuzitim vybaveni Ustavu fyziky materiali Akademie véd.

5.1 Material vzorku

Experiment probihal na vzorku véalcované oceli X2CrNil8-9, dle americké normy AISI
304L, o chemickém slozeni viz tab. 1. Jedna se o austenitickou nerezovou ocel Siroce
rozsitenou diky vyhodné kombinaci dobrych mechanickych vlastnosti a chemické stalosti.
Austenit je v téchto ocelich prevazujici fazi, doplnén je vétsinou malym mnozstvim delta
feritu. Austenitické oceli maji typicky velmi nizky obsah uhliku v fadu setin procent
a vysoky obsah chromu a niklu. Chrom zajistuje korozni odolnost materialu zatimco nikl
jeho strukturni stabilitu v rozsahu od kryogennich teplot az po teplotu taveni. Tyto oceli
sice vykazuji nizsi hodnoty meze kluzu, radove 250 az 300 MPa, vynikaji ale dobrou
taznosti az 60%, vysokou houzevnatosti i za velmi nizkych teplot a jsou nemagnetické.
Uplatnéni nachazeji v mnoha odvétvich, napriklad v potravinarském nebo chemickém
primyslu, v medicing, ve stavebnictvi nebo v automobilovém pramyslu [23, 24].

Snimek vychozi struktury materialu z optické mikroskopie je vidét na obrazku 17,
zatimco fazova mapa oblasti na obrazku 18a a IPF X mapa krystalografie materidlu je na
obrazku 18b. Ze snimki je patrné, ze jde o dvoufazovou ocel s majoritnim zastoupenim faze
austenitu, jehoz zrna dopliiuji mensi podlouhlé ¢astice delta feritu. Radkovité rozmisténi
a tvar téchto Castic je typickym znakem valcované oceli. Prevazujici Austenit s krystalovou
miizkou FCC je také dobre vidét na fazové mapé, kde je vyznacen modrou barvou, cervené
je vyznacen delta ferit s krystalickou mrizkou BCC.

Tabulka 1: Chemické slozeni oceli v hmotnostnich procentech

Material C Mn S P S Ni Cr N
X2CrNil8-9 | 0,023 | 1,79 | 0,003 | 0,04 | 0,17 | 8,18 | 18,12 | 0,086

5.2 Mechanicka zkouska

Experiment byl proveden formou prerusovaného testu pomoci elektromechanického zku-
sebniho stroje ZWICK Z50 laboratore lomovych vlastnosti viz obr. 19b. Z divodu pouziti
metody DIC ke sledovani deformace materidlu je tfeba pouzit kompatibilni geometrii
vzorku, kterd zaroven spliuje normu upravujicich tahové zkousky a je pouzitelna pro
dany zatézny stroj. Byl tedy zvolen plochy vzorek geometrie dogbone viz obr. 19a.
Vzorek byl vzdy nejprve upnut do celisti zkusebniho stroje a zatizen do dosazeni
predem stanovené deformace vzorku. Poté byl vyjmut ze zkuSebniho stroje a presunut
do laboratore elektronové mikroskopie k pozorovani vyvolané deformace. Experiment tak
probihal v rezimu Fizené deformace, jednotlivé zatézné kroky ukazuje diagram viz obr. 20.
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Obréazek 17: Snimek pouzité oceli barevné elektrolyticky lestény.

a)

Phases
M Iron BCC (old) 1,32%
M Iron FCC 98%

101

100 um 100 um

Obrazek 18: Mapy vzorku vychozi struktury ziskané pomoci EBSD. a) fadzova mapa oblasti
zajmu, b) IPF X mapa oblasti zajmu.

Cést experimentu probihajici na zkuSebnim stroji obstaraval odborny personél laboratote,
nebot jej smi obsluhovat pouze osoba k tomu proskolena.
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(b) Elektromechanicky zkuSebni stroj
(a) Nakres vzorku geometrie dogbone. ZWICK Z50 [25].

Obrézek 19: Zatézné vybaveni experimentu.

Diagram znazornujici deformaci v priibéhu experimentu

15— LT
Il deformace pfi jednotlivych zatéZnych cyklech
[ Icelkova deformace vzorku

iy
o
!

deformace [%]

4 5
zatézné kroky

Obrazek 20: Diagram znazornujici vyvoj deformace v pribéhu experimentu.

5.3 Priprava vzorku

5.3.1 Metalograficka priprava vzorku

Svrchni povrch mérné délky tohoto vzorku je pro akvizici dat elektronovym mikroskopem
potieba metalograficky pripravit brousenim na metalografické brusce a nasledné elektro-
lyticky vylestit. Brouseni probihalo ru¢né na metalografické brusce Saphir 330 za pouziti
brusnych papirt s postupné klesajici drsnosti az po brusny papir o drsnosti P4000. V pri-
béhu brouseni vznika trenim mezi vzorkem a brusnym papirem znacéné mnozstvi tepla,
proto je vzorek celou dobu ochlazovan vodou, ktera zaroven slouzi i jako lubrikant. Elek-
trolytické lesténi bylo provedeno na zarizeni LectroPol-5, pouzit byl elektrolyt A3 Struers
o slozeni viz tab. 2 pri napéti 35V, teploté 10 °C' po dobu 40 s. Jelikoz elektrolytické
lesténi zahrnuje manipulaci s nebezpec¢nymi chemikaliemi, musi tento krok provést osoba
k tomu vyskolena, proto byl proces proveden technikem chemické laboratore.
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Tabulka 2: Slozeni pouzitého elektrolytu

Slozky elektrolytu | Methanol | 2-butoxyethanol | kyselina chlorista
Mnozstvi [ml] 600 360 60

5.3.2 Nanaseni sty¢nych boda na povrch vzorku

Poslednim krokem pripravy vzorku je naneseni patternu na jeho svrchni vylesténou plochu.
Pro tento experiment byla zvolena metoda nanaseni ¢astic oxidu kiemicitého o velikosti
0,06 zm pomoci lestictho koloidniho roztoku OPS'. Céstice se na vzorek nansi na lesticim
platné pomoci rucéni metalografické lesticky. V jednotlivych krocich je postup aplikace
patternu popsan nize.

1. Pripravit si potfebné vybaveni: rucni metalografickou lesticku, lestici platno, roztok
OPS, pipetu, kadinku s destilovanou vodou, vzorek a casova¢ neni-li integrovan
v Tidicim softwaru lesticky.

2. Rychlost kotouce lesticky nastavit na 150 otacek za minutu a casova¢ nastavit na
38 sekund. Roztok OPS je treba pred pouzitim dukladné protiepat, nebot maji
¢astice tendenci sedimentovat.

3. Lestici platno nékolikrat proplachnout deionizovanou vodou, aby bylo tplné mokré
a vyprchali z néj vzduchové bubliny a poté umistit na kotouc lesticky.

4. Na mokré lestici platno pipetou rovnomérné nanést 13 kapek roztoku OPS a polozit
na néj vzorek nalesténou stranou doli.

5. Vzorek uchopit rukou a malou pritlacnou silou ho pridrzovat na jednom misté.
6. Spustit otaceni platna, prvnich 30 sekund pouze pridrzovat vzorek ve stalé poloze.

7. Nasledujicich 8 sekund oplachovat rotujici platno mirnym proudem deionizované
vody z kadinky.

8. Po uplynuti ¢asu zastavit kotouc¢ neni-li nastaven k samocinnému zastaveni, opatrné
zvednout vzorek z platna a nechat pri pokojové teploté tiplné uschnout.

Jakmile je vzorek dokonale suchy, je zahodno kvalitu patternu zkontrolovat za pouziti
elektronového mikroskopu. Tato metoda nanéseni patternu na vzorek bohuzel zavisi na
mnoha vnéjsich faktorech, které nelze jednoduse ovlivnit, jako napriklad aktualni teplota
a povrchové napéti vody, nebo nejsou dostatecné probadané, naptiklad vliv podkladového
materidlu. Vytvoreni patternu proto muze byt dosti problematické. Jednotlivé castice
by méli byt rovnomérné rozprostfeny na co nejvétsi plose ve velmi jemném vzoru pro
dosazeni pozadovaného rozliseni. V opac¢ném pripadé mohou vytvaret vétsi shluky castic
viz obr. 21b, ¢imz dojde k podstatnému zhorseni rozliseni samotné metody, pripadné muze
byt nevyhovujici hustota ¢astic viz obr. 21a.

Povrch vzorku s dostatecné kvalitnim patternem viz obr. 21c je tieba peclivé ucho-
vavat, jakykoliv kontakt s oSetfenym povrchem by mohl znamenat destrukci patternu
viz obr. 21d. Pro tyto ucely byla pouzita krabicka na uchovani tahovych vzorku vlastni
konstrukce ze slitiny hliniku viz obr. 22.

LOPS = oxide polier suspension
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Obrazek 21: Ukazky moznych vysledki nandseni patternu na vzorek. a) nekvalitni pat-
tern, homogenni vrstva ¢astic na povrchu vzorku, b) nekvalitni pattern, Castice vytvareji
velké shluky, c) kvalitni pattern pouzitelny k provedeni DIC, d) kvalitni pattern zniceny
nespravnou manipulaci.

5.4 Analyza metodou DIC

V nésledujicich podkapitolach je popsan cely proces pozorovani vzorku a nasledného zpra-
covani nameétrenych dat. Jelikoz jde o metodu velmi komplexni a je snahou ziskat co nej-
vyssi vysledné rozliseni, je nutné postupovat velmi obezretné. Jakakoliv pocatecni chyba
by se nesla dale celym experimentem pokud by nebyla véas odhalena a odstranéna.

5.4.1 Prvotni pozorovani vzorku

Je-li vzorek spravné pripraven, lze pristoupit k jeho prvnimu zdokumentovani pred samot-
nou deformaci. K pozorovani byl pouzit rastrovaci elektronovy mikroskop Tescan LYRA
3 XMU FEG/SEMxFIB viz obr. 23. Na vzorku bylo nejprve provedeno skenovani zkou-
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Obrézek 22: Krabicka pro uchovani vzorki vlastni konstrukce se zaloZzenym vzorkem.

mané oblasti a naneseného patternu pomoci detektoru sekundarnich elektronii a poté byla
vysetfena vnitini mikrostruktura oblasti vzorku pomoci metody EBSD. Podrobny postup
obou metod zvlast je popsan nize. Pro obé pouzité metody je nezbytné, aby byl vzorek
dokumentovan vzdy ve stejné pozici, je proto na misté si jednu hlavu vzorku poznacit pro
zjednoduseni upinani vzorku do mikroskopu. K upinani vzorku do mikroskopu byl pouzit
systém drzakia pro praci se vzorkem pri riznych naklonech vlastni konstrukce.

Obréazek 23: Elektronovy mikroskop Tescan Lyra 3 [26].

Snimani patternu na povrchu vzorku

P1i pozorovani je zdhodno snimat pouze ¢astice patternu na povrchu vzorku, bez ovliv-
néni vysledného snimku strukturou samotného vzorku. Z toho diivodu byly pouzity nizké
hodnoty urychlovaciho napéti a intenzity svazku, konkrétné 5 kV a5 BI. Pro potlaceni to-
pografie vzorku a zvyraznéni ¢astic byl ke snimani pouzit detektor sekundéarnich elektront
umistény uvniti zdroje elektront ve sméru proudu elektront tzv. In-Beam detector a velmi
kratka pracovni vzdélenost, priblizné 6, 7 mm v zavislosti na konkrétnim zaostfeni. Akvi-
zice je provedena na vzorku upnutém v drzaku pro pozorovani pod riznymi thly vlastni
konstrukce viz obr. 24a v horizontalni poloze. Z divodu maximalizace presnosti zpraco-
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vani dat byly snimky nafoceny v rozliseni 4096 x 4096 pxs. Sledovana oblast o rozmérech
260 x 260 pum byla rozdélena na skupinu jednotlivych snimki o velikosti 100 x 100 pum do
ti fad a tif sloupcu se vzajemnym prekryvem 20 %.

Charakterizace struktury vzorku pomoci EBSD

K vysSetTeni vnitini struktury vzorku pomoci EBSD je nutné vzorek umistit do mikroskopu
pod thlem 70 °, proto byl pouzit drzak viz obr. 24b. Je také treba zménit parametry elek-
tronového svazku, a sice na hodnoty 15 kV a 20 BI. Pracovni vzdalenost je tfeba zvolit
optimalni vzhledem k pouzitému mikroskopu a EBSD detektoru, pro ucely tohoto experi-
mentu byla zvolena hodnota ptiblizné 15 mm. Jelikoz je tfeba mezi snimédnim patternu na
povrchu vzorku a vysSetfenim struktury pomoci EBSD se vzorkem znacné manipulovat,
byla zdokumentovana vétsi plocha nez pro samotné DIC. Timto bylo zajisténo prekryti
obou zkoumanych oblasti s dostatecnym manipulac¢nim prostorem. Vzorek se v pribéhu
zatizeni prodluzuje, bylo proto nutné v pribéhu experimentu postupné upravovat veli-
kost vysetfované oblasti z pocatecni plochy IPF mapy 320 x 320 um pred deformaci az
po konecnych 360 x 320 um po 15% deformaci vzorku.

(a) Vzorek umistény v horizontalni poloze.  (b) Vzorek umistény pod thlem 70 °.

Obrazek 24: Vzorek umistény v drzaku pro pozorovani pod rtznymi thly vlastni kon-
strukece.

5.4.2 Pozorovani deformace vzorku

Po kazdém provedeném zatézném cyklu je potieba, idealné s co nejmensi ¢asovou prodle-
vou, vzorek za pomoci elektronového mikroskopu opét zdokumentovat. Je pritom velmi
dilezité dodrzovat stejna nastaveni mikroskopu a stejné pracovni postupy jako pfi prvnim
skenovani povrchu vzorku, naptiklad pozici vzorku viéi svazku, dodrzovat stalou polohu a
teplotu vzorku, stejnou rychlost skenovani a rozliseni vyslednych snimkt. Vysledné snimky
musi mit idedlné stejné parametry jako snimky ziskané pred deformaci. Toto se zacne s
rostouci deformaci vzorku jevit jako ¢im dal vétsi problém. I pTes to je ale tfeba parametry
obrazu, hlavné jas a kontrast, upravovat pokud mozno co nejméné. V pripadé vyrazné od-
liSnosti snimkt pred a po deformaci by mohly nastat zna¢né komplikace pti softwarovém
vyhodnocovani dat.
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5.4.3 Zpracovani dat

Ziskand data byla zpracovana za pouziti programu Ncorr. Jednad se o volné dostupny
software pro vyhodnocovani DIC dat, ktery lze stahnout jako doplnék programu Matlab.
Jediné omezeni je pouziti minimalné verze Matlab R2009a+, doporucena je ovSem verze
2015a+ a novejsi. Doporucené jsou taktéz doplnky Image Processing Toolbox a Statistics
Toolbox. Doporuc¢enymi opera¢nimi systémy jsou Windows a Linux, funkénost programu
pii pouziti operacniho systému Mac Os nebyla testovana [27]. Vyhodnoceni dat sestava
z nékolika krokt, které jsou podrobné popsany nize. Hotové DIC mapy deformace zkou-
mané oblasti jsou vykreslovany na referencni snimek a neobsahuji informaci spojujici mapy
s hranicemi zrn. Ty byly posléze ziskany pomoci zpravovani EBSD dat nedeformovaného
materidlu a do hotovych map doplnény [28].

1. Stdhnout doplnék Ncorr a je-li to mozné i vSechny doporucené doplnky programu
Matlab.

2. Spustit program Matlab, v sekci Current folder zvolit slozku s programem Ncorr
a spustit program jako jakykoliv script - zobrazi se uzivatelské rozhrani programu
Ncorr.

3. Pomoci zalozek Load Reference Image a Load Current Image v listé File nahrat
snimek vzorku pred deformaci a snimek vzorku v aktualnim stavu.

4. V listé Region of Interest nastavit oblast zajmu zpracovani dat. To lze provést
nakreslenim oblasti pfimo na snimek nebo nahranim oblasti zajmu ve formé obrazku.
Oblasti muze byt libovolny pocet v zavislosti na aktualni aplikaci.

5. V listé Analysis nastavit parametry DIC analyzy pomoci zdlozky Set DIC Parame-
ters. Vybér spravnych parametri analyzy je popsan nize.

6. Spustit vyhodnoceni pomoci zalozky Perform DIC Analysis v listé Analysis - vybrat
konkrétni oblast zajmu, umistit Seeds a ujistit se, Ze je jejich pozice na aktualnich
snimcich urcéend programem totoznd s tou na snimku referencénim.

7. Pomoci zalozky Format Displacements v listé Analysis prepocitat pixely vzniklé
mapy na realnou jednotku posunu, v tomto pripadé mikrometry.

8. Vypocitané body grafu reprezentujici deformaci vzorku prolozit splajnem pomoci
zalozky Calculate Strains v zalozce Analysis.

Load current Image

Program umoznuje nahrat vice snimkii po deformaci najednou, lze tak analyzovat nékolik
zatéznych kroku na téze oblasti najednou. Pro tyto pripady je zalozka rozdélena na dvé
¢asti v zavislosti na tom, jsou-li nahravany snimky primo a tedy zatézuji pamét RAM -
Load All (memory heavy) - a nebo je-li do programu vloZena pouze cesta a snimky se
nacitaji postupné az pri analyze - Load Lazy (slower but less memory).

34



Set DIC Parameters

V ramci nastaveni parametru analyzy musi uzivatel urcit hodnoty Subset radius a Subset
spacing. Subset radius neboli polomér podmnoziny udava velikost imaginarniho policka,
pixelu nasledné vzniklé mapy. Subset spacing neboli rozestup podmnozin udava vzdalenost
mezi jednotlivymi policky. Dohromady tyto dva parametry zasadné ovliviiuji rozliSeni
mapy. Prilis nizké hodnoty zptsobuji mnoho Sumu a zpomaluji prabéh zpracovani, prilis
vysoké naopak snizuji rozliseni a degraduji vysledné mapy. Je proto treba iterativné nalézt
idealni hodnoty obou parametrii pro danou aplikaci. V ramci této studie byly vybrany
parametry Subset radius 20 a Subset spacing 3. Vyhotovené mapy s riznymi hodnotami
Subset radius jsou vidét nize viz obr. 25, zména hodnoty Subset spacing je vidét az pri
blizsim pohledu, pro tyto tucely byl v rdmci obr. 25b vybran detail, ktery je dale rozebran
viz obr. 26.

(a) Subset radius 10. (b) Subset radius 20. (c) Subset radius 40.
Obrazek 25: DIC mapy s riznymi hodnotami Subset radius.

(a) Subset spacing 1. (b) Subset spacing 3. (c) Subset spacing 5.

Obréazek 26: Detail DIC mapy s riznymi hodnotami Subset spacing.

Déle je mozné nastavit parametr Num Threads, ktery se da interpretovat jako pocet
jader procesoru, kterd se podili na vypoctu. Je-li k vypoctu napriklad vyuzit pocitac
s procesorem s osmi vypocetnimi jadry, lze zvolit parametr libovolné od jedné do osmi.
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Perform DIC Analysis

Pri vlastni analyze v ramci zalozky Perform DIC Analysis je tfeba nejprve zvolit oblast
zéjmu k vyhodnoceni. Toto je ale diilezité pouze je-li v rdmci jednoho snimku vice oblasti
véetné téch, kterym je tfeba se vyhnout. V pripadé analyzy celého snimku stac¢i vybrat
tuto oblast zajmu. Dalsim krokem je umisténi Seeds, bodu, které reprezentuji jednotlivé
¢asti, na které se oblast zajmu rozdéli pro potreby vypoctu. Pocet téchto bodu, stejné
jako onéch c¢asti, je dan parametrem Num Threads. Na ¢im vic ¢asti se celkova oblast
zéjmu rozdeéli, tim rychleji analyza probéhne, zaroven ale s tim roste pravdépodobnost
neuspéchu pti vypoctu. Idealni pocet bodt je tedy opét pro danou aplikaci vhodné urcit
empiricky, zde byl zvolen parametr Num Threads roven jedné.

Reprezentativni body je tfeba umistovat tak, aby se nachazely i na vSech snimcich de-
formovanych vzorki, je tedy dobré se vyhnout okrajim. Déle je zdhodno body rozmistit
po oblasti zajmu rovnomeérné tak, aby si byly jednotlivé ¢asti oblasti zajmu co nejpodob-
néjsi. Tyto body se umistuji na referenéni snimek, program se je poté snazi nalézt na
vsech aktualnich snimcich. Je proto tfeba zkontrolovat spravnost jejich pozice na vsech
snimcich, korelac¢ni koeficient by se pritom mél co nejvice blizit nule. Pokud program jeden
nebo vice bodu vyhodnoti chybné, je tieba cely postup opakovat.

Format displacements

Pomeér skutecné velikosti deformace k pixelu lze jednak zadat primo le-li hodnota pomeéru
znama. Neni-li presnd hodnota prepoctu k dispozici, lze ji docilit nahranim snimku vzorku
a zméfenim znamé délky na snimku, napriklad méritka.

Déale je mozné nastavit parametr Corr-Coef Cutoff, pomoci kterého lze ze vzniklé
mapy odfiltrovat pravdépodobné spatné vyhodnocené pixely. Ty se vyznacuji abnormalni
hodnotou korela¢niho koeficientu, at uz prilis vysokou nebo nizkou. Pomoci parametru
Corr-Coef Cutoff lze tyto pixely z vysledné mapy odstranit.

Poslednim volitelnym parametrem je Lens Coef, koeficient prostorové distorze cocky
kamery. Urceni hodnoty tohoto koeficientu neni pfedmétem této préace, byla proto pone-
chana defaultni hodnota rovna nule.

Calculate Strains

Jedinym volitelnym parametrem je v této Casti Strain Radius, polomeér oblasti bod,
které budou prolozeny rovinou. Idealni hodnotu tohoto parametru je treba opét hledat
iterativné v zavislosti na dostupnych datech. V pripadé prilis malé hodnoty polomeéru
vznikd velké mnozstvi Sumu viz obr. 27a, prilis velky polomér naopak zptisobi vyhlazeni
vysledki a tim i zbyteénou ztratu dat viz obr. 27c. V pramci této prace byla zvolena
hodnota Strain radius 3.
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(a) Strain radius 1. (b) Strain radius 3. (c) Strain radius 5.
Obrazek 27: Detail DIC mapy s riznymi hodnotami Strain radius.

6 Vysledku experimentu

V této kapitole budou prehledné uvedeny a popsany vSechny v pribéhu experimentu
namérené vysledky. Na prvnim misté je zde popsan tahovy diagram, dale pak IPF a DIC
mapy oblasti zajmu v prubéhu zatézovani.

6.1 Tahova zkouska

Zde je graf porovnavajici probéhnuvsi prerusovany experiment a tradi¢ni tahovou zkousku
viz obr. 28. Oba testy byly provedeny na vzorcich téhoz materidlu, rozdilna byla ale pou-
Zitd geometrie vzorku. Zatimco v pripadé experimentu této prace byl pouzit vzorek plo-
chy, klasicka tahova zkouska byla provedena na valcovém zkusebnim vzorku. Obé tahové
zkousky byly provedeny na témze zatézném stroji a proto jsou nameérené tahové krivky
primo porovnatelné.

Smluvni mez kluzu R » byla experimentem urcena piiblizné 283 MPa, coZ je hodnota
v predpoklddaném intervalu pro danou ocel. Pferuseni tahové zkousky - celkové pét zasta-
veni - byla zvolena tak, aby byla DIC analyza schopna zachytit prvotni projevy plastické
deformace v nejpriznivéji orientovanych zrnech a jeji nasledné rozvinuti v zrnech ostat-
nich. Jednotlivé zatézné kroky mély také ukazat postupné zvysovani intenzity plastické
deformace ve skluzovych rovinach.

6.2 DIC a EBSD mapovani

Dale jsou jiz ptrehledné zpracovany snimky vzorku v pribéhu deformace. Na IPF mapé
materialu (obr. 29a - 33a) ziskané EBSD analyzou je vyznacena oblast zkoumana pomoci
DIC (obr. 29b - 33b). Pro dalsi zkouméni deformace materidlu je vhodné IPF mapa podél
sméru zatézovani, v tomto pripadé podél sméru osy x, z namérenych EBSD dat byly proto
vybrany IPF X mapy viz kapitola 2.1. Z téhoz divodu zobrazuji také DIC mapy slozku
deformace ve sméru zatézovani, tedy ve sméru osy x €,,. IPF X mapy méni s postupujici
deformaci tvar ze ¢tvercového na obdélnikovy v dusledku protahovani vzorku, DIC mapa
si naproti tomu zachovava puvodni ¢tvercovy tvar. To je zptisobeno zpracovanim progra-
mem Ncorr, jenz vykresluje vypocitané deformace v jednotlivych bodech do referenéniho
snimku.
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Obrézek 28: Graf porovnavajici tradiéni tahovou zkousku a prerusovany test.

a) b) 04
0,3
0,2
Smér

zatéZovani

—>
0,1

001

111 0
100 pm 101 Exx [%]

Obrazek 29: Charakterizace zkoumané oblasti vzorku pri deformaci 1,5 %. a) IPF X mapa,
b) DIC mapa.

Na IPF X mapach sledované oblasti lze v prubéhu zatézovani dobre pozorovat dva
dilezité fenomény probihajici simultanné vedle sebe. Néktera prihodné orientovana zrna
vykazuji s nartstajici plastickou deformaci zna¢nou prostorovou distorzi své krystalické
mriizky. Jejich barva se poté dle nartistajicich misorientaci méni z jednotného odstinu
znaciciho ptivodni orientaci mrizky na mix rtiznych odstinti naznacujici odlisnou orientaci
krystalové mrizky v rdmci jednoho zrna. Dalsi jinak orientovana zrna ale vykazuji chovani
odlisné, zachovavaji si svou piivodni orientaci krystalové mrizky a tudiz i jednotnou barvu
v prubéhu celého testu.

DIC mapy vyvijejici se plastické deformace sledované oblasti dobte zobrazuji jeji sku-
tecnou povahu na tdrovni jednotlivych zrn. Od pocatku zatézovani vzorku se zacinaji
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Obrazek 30: Charakterizace zkoumané oblasti vzorku pii deformaci 3 %. a) IPF X mapa,
b) DIC mapa.

04

0

Exx [%]

Obrazek 31: Charakterizace zkoumané oblasti vzorku pri deformaci 4,5 %. a) IPF X mapa,
b) DIC mapa.

objevovat prvni znamky plastické deformace, ty jsou ale silné lokalizovany do piihodné
orientovanych zrn, zbyly material vykazuje plastickou deformaci minimalni. Teprve pri
dalsim zatézovani se objevuji znamky plastické deformace celé zkoumané oblasti, mezi
jednotlivymi zrny jsou ale stale velké rozdily coz znaci silné heterogenni distribuci plas-
tické deformace napri¢ studovanou oceli.

Tato heterogenita navic nepostihuje jen material jako celek, ale i zrna samotna. V né-
kterych pripadech je dobre vidét silna lokalizace plastické deformace uvnitt zrn, ktera se
tak deformuji nerovnomérné. Plasticka deformace jednotlivych zrn ma navic silné planarni
charakter, coz jeji lokalizaci jen umocnuje. V ramci nékterych pithodné orientovanych zrn
lze s pribyvajici plastickou deformaci pozorovat také postupnou aktivaci dalsich skluzo-
vych systémi, ktera vede naopak ke snizovani nerovnomeérnosti deformace zrna. Daéle lze
na DIC mapach sledovat potencialni vliv velkotithlovych hranic zrn a mist dotyku tii a vice
zrn na pohyb dislokaci a tedy i na plastickou deformaci jako takovou.
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Obrazek 32: Charakterizace zkoumané oblasti vzorku pii deformaci 10 %. a) IPF X mapa,
b) DIC mapa.

Obrazek 33: Charakterizace zkoumané oblasti vzorku pri deformaci 15 %. a) IPF X mapa,
b) DIC mapa.

Pro popis rozvijejici se lokalizace plastické deformace do skluzového systému vzorku
byla vybrana zrna reprezentujici material z hlediska orientace krystalové mrizky vuci
vnéjsimu zatizeni. Vybrana zrna jsou vyznacena nize viz obr. 34, jde o zrna reprezentujici
tIi prominentni orientace - (001), (101) a (111) - a jednu v obecné orientaci. U téchto zrn
lze oCekavat rtzny pocet aktivovanych skluzovych systému viz kapitola 2.3.1. Ve vSech
pripadech jde o zrna s krystalovou mrizkou FCC, tedy zrna prevazujici faze.

Ze ziskanych IPF X a DIC map pii plastické deformaci 4,5 %, 10 % a 15 % byly
vyjmuty podoblasti obsahujici vzdy jedno vybrané zrno a tyto sady dat byly vzajemné
srovnany nize viz schémata 35 az 38. Na zakladé znamé krystalografie nedeformovaného
vzorku byly pomoci analytického softwaru MSTrace urceny skluzové systémy krystalové
miizky vybranych zrn, jejich roviny a sméry a hodnoty Schmidtova faktoru. Pro ptrehled-
nost vysledkii byly vybrany a nize vyobrazeny pouze ty skluzové sméry s nejvyssi hodnotou
Schmidtova faktoru v kazdé ze ¢ty moznych skluzovych rovin. Jde tedy o skluzové sméry
s nejvyssi pravdépodobnosti aktivace v dané skluzové roviné.
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Obrézek 34: IPFx mapa vzorku s vyznac¢enymi zrny.

Zrno 1

Rozbor deformace zrna ¢islo 1 ilustruje obrazek 35. Jeho krystalicka mrizka zrna je nato-
¢end hranou zakladni bunky ve sméru zatézovani. Na zakladé DIC mapy lze predpokladat,
ze je jiz od pocatku zatézovani vzorku aktivnich najednou vice skluzovych systémi, ma-
ximalni hodnota deformace je ale v rdmci tohoto zrna z pozorovanych zrn nejmensi. Na
DIC mapé jsou pfi nejvyssi dosazené deformaci jasné viditelné linie rovnobézné se tremi
skluzovymi systémy oznacenymi a, b a c, skluzovy systém d pravdépodobné neni ak-
tivni, v ramci DIC mapy neni nijak zfetelny. IPF X mapa ztistava plné ¢ervend, coz znaci
rovnomérnou deformaci celého zrna bez lokalnich deformaci a nataceni jeho krystalové
mrizky.

Zrno 2

Rozbor deformace zrna ¢islo 2 ilustruje obrazek 36. Jeho krystalicka mrizka je natocena
sténovou thloprickou ve sméru zatézovani, je tedy zatézovana vnéjsi silou primo v atomy
nejhustéji obsazeném sméru. Jak je vidét na DIC mapé, jiz od pocatku je silné aktivni
jeden ze skluzovych systému. Pravdépodobné jde o systém a, vzhledem k moZznym od-
chylkdm mezi nedeformovanymi EBSD daty a deformovanou DIC mapou ale toto nelze
jednoznacné rozhodnout. Skluzové systémy c¢ a d se pravdépodobné do deformace viibec
nezapojuji, coz koresponduje i s fadové nizsi hodnotou Schmidtova faktoru. V nejvyssim
kroku plastické deformace 1ze na IPF X mapé zrna jiz pozorovat vyraznou distorzi krysta-
lové miizky. Monolitickd zelena barva zrna se postupné promeénuje v ruzné odstiny zelené
a modré, z ¢ehoz lze pomoci IPF X diagramu vy¢ist mistné proménlivou orientaci miizky
Zrna.

Zrno 3

Rozbor deformace zrna ¢islo 3 ilustruje obrazek 37. Jeho krystalicka mrizka je natocena
télesovou thloprickou zakladni bunky ve sméru zatézovani. Na pocatku zatézovani je evi-
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Obrazek 35: Rozbor plastické deformace zrna 1.
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Obrazek 36: Rozbor plastické deformace zrna 2.

dentné aktivni skluzovy systém a, v pribéhu deformace se ale viditelné aktivuji dalsi dva
skluzové systémy b a c. V nejvyssim stupni deformace je na DIC mapé vidét vyrazna linie
rovnobézna se skluzovym systémem b. Pti srovnani s IPF X mapou je v témze misté vidét
nove vznikajici podlouhlé tizké zrno s odlisné orientovanou krystalickou miizkou taktéz
rovnobézné se smérem skluzového systému b. Lze proto usuzovat, ze se jedna s nejvetsi
pravdépodobnosti o deformacni dvojce a tedy projev plasticity indukované dvojcaténim.
Skluzovy systém d je pravdépodobné neaktivni, na DIC mapé neni nijak zfetelny a hod-
nota Schmidtova faktoru je velmi nizka.
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Obrazek 37: Rozbor plastické deformace zrna 3.
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Rozbor deformace zrna ¢islo 4 ilustruje obrazek 38. Jeho krystalicka mfizka je obecné
orientovana v prostoru, zrno bylo proto vybrano jako referenc¢ni k ostatnim zrnim. Od
zacatku méreni plastické deformace je vidét aktivni skluzovy systém a, ostatni skluzové
systémy nejsou v ramci DIC mapy zretelné. Zrno se znacné nerovnomérné deformuje
pri své pravé hranici, je tedy potencialné ovliviiovano sousednim zrnem. IPF X mapa
zato prozrazuje vyrazné mistni deformace mriizky v pribéhu zatézovani, v pravé casti
dokonce dovnitt zrna vybiha velkouhlova hranice zrn potencialné vedouci k rozstépeni

zrna v piipadé dalstho namahéani vzorku.
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Obrazek 38: Rozbor plastické deformace zrna 4.

7 Diskuze vysledkt

V kapitole 6 byl uveden tahovy diagram viz obr. 28 srovnavajici standardni tahovou
zkousku s experimentem provedenym v ramci této prace. Porovnanim pribéhu klasické
tahové kiivky a prerusovaného testu lze usoudit, ze maji obé sady namérenych dat shodny
trend, pouze jsou od sebe vysledné kiivky diagrami posunuty o priblizné 15 MPa. Tento
rozdil je zpusoben rozdilnou geometrii vzorktd pouzitych pii zkousce, coz ve své studii
ukazuje taktéz D. Cruz et al. [29]. Namérené chovani materidlu pti vnéjsim zatizeni tim ale
neni nijak ovlivnéno, z toho diivodu lze oba testy oznacit za rovnocenné a data namérena
pri prerusované zkousce za relevantni.

Pro vytvoreni DIC map plastické deformace zkoumané oblasti byl pouzit software
Ncorr, zatimco k urceni skluzovych systému poslouzil program MStrace. Oba tyto pro-
gramy ale maji jistd omezeni. Software Ncorr vykresluje vypocitané deformacni mapy
do referen¢niho snimku, nijak tedy nezohlednuje plastickou deformaci vzorku samotného.
Vysledna mapa navic slouzi pouze jako obrazova data, v ramci programu nelze vypocitané
DIC mapy nijak dale zpracovavat. Analyticky software MStrace je urcen primarné k ur-
¢eni skluzovych smérti perfektnich dislokaci, k dokazani potencidlniho vyskytu parcialnich
dislokaci neni vhodny. Z dostupné literatury [23, 24, 30, 31| lze pfitom vyskyt parcidlnich
dislokaci v pribéhu plastické deformace studovaného materialu predpokladat.

Z téchto duvodu by bylo v ramci dalsiho vyzkumu vhodnéjsi uziti kombinace pro-
grami DefDAP [32], schopného provést urceni skluzovych faktort pro perfektni dislokace
a kompletni DIC analyzu véetné charakterizace deformac¢niho chovani samostatnych zrn,
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a MTEX [33] vhodného k urc¢eni burgersovych vektoru a schmidtovych faktort parcidlnich
dislokaci.

K popisu plastické deformace uvniti vybranych zrn byly urceny skluzové systémy krys-
talové mrizky na zdkladé EBSD dat nedeformovaného materialu. To mtze potencialné
zapricinit urcitou odchylku mezi teoretickymi sméry skluzovych systému a sméry zjiste-
nymi pomoci DIC. Tato odchylka by se dala odstranit pouzitim EBSD dat deformovaného
vzorku, ¢imz by se ale do predikce zanesla chyba ze samotného skenovani mikroskopem,
které v pripadé deformovaného materialu dosahuje horsich vysledki jak ve své praci pise
Z. Chen [34]. Proto byla zvolena cesta porovnani DIC map jednotlivych zrn s predikei
skluzovych systému danych zrn ziskanou pomoci EBSD dat pred deformaci vzorku.

Pro urceni aktivnich skluzovych systémt v ramci zrna byl z kazdé skluzové roviny
vybran skluzovy smér s nejvyssim Schmidtovym faktorem jakozto smeér s nejvyssi prav-
dépodobnosti aktivace v pribéhu zatézovani. Muze ale nastat situace, kdy se v jedné
skluzové roviné objevi vice skluzovych smért s vysokou hodnotou Schmidtova faktoru,
poté muze byt teoreticky v jedné roviné aktivnich skluzovych sméri vice. Pouze na za-
kladé zjisténych dat pomoci DIC ale nelze urcit, ktery skluzovy smér je v dané skluzové
roviné aktivni, pripadné jestli je aktivni smér jediny. Pro takovéto zpresnéni predikova-
nych dat by bylo tfeba pouziti dalsich analytickych metod schopnych hlubsiho pozorovani
vnitini struktury kovu, napriklad 3D EBSD [35],transmisni elektronové mikroskopie [36]
nebo rentgenové mikrotomografie [37].

Skluzové systémy vybranych zrn oznacené jako aktivni byly poté srovnany s DIC ma-
pami zobrazujicimi rozvijejici se plastickou deformaci studovanych zrn. Ukazuje se vysoka
mira shody mezi teoreticky uréenymi skluzovymi systémy a vytvorenymi DIC mapami,
coz dobfe koreluje s vysledky dosazenymi v ramci studii Y. Das [38] nebo J. Talonen [31].
V ptihodné orientovanych zrnech 1ze dobre pozorovat postupnou aktivaci dalsich skluzo-
vych systémil v ramci probihajici plastické deformace, pripadné projevy plastické defor-
mace indukované dvojcaténim.

Jak jiz bylo uvedeno vyse, zrna se v pribéhu zatézovani chovaji diametralné odlisné
v zéavislosti na jejich orientaci vii¢i sméru zatézovani. Zatimco néktera zrna si s postupu-
jici plastickou deformaci udrzuji svou puvodni krystalografii, jina vykazuji silné prostorové
deformace krystalové mrizky. Tyto dva typy chovani lze dobie pozorovat na IPF X ma-
pach vybranych zrn. Pti porovnani informace o krystalografii jednotlivych zrn s analyzou
jejich plastické deformace, je zjevné, Ze se zrna s vyssim poctem aktivnich skluzovych
systému jiz od pocatku zatézovani vzorku deformuji témér rovnomérné. Naopak zrna
s jedinym aktivnim skluzovym systémem vykazuji silnou lokalizaci plastické deformace
planarniho charakteru a s tim souvisejici prostorovou distorzi jejich krystalové miizky.
Podobné chovani jiz bylo rozebirano v rameci studif provedenych A. Harte [39] nebo F. Di-
Gioacchino [40], coz zna¢i dobrou validitu dosazenych vysledku.

Dalsim vlivem posilujicim heterogenitu rozvijejici se plastické deformace jsou velkoth-
lové hranice zrn. Ty slouzi jako efektivni prekazky pohybujicim se dislokacim mezi zrny,
¢imz zpomaluji postupujici plastickou deformaci materidlu a slouzi tak jako deformacné
zpeviujici mechanismus. Toto lze pozorovat u vybranych dvojic zrn s rozdilnou orientaci
krystalové mrizky, jejichz hranice efektivné zamezuje pohybu dislokaci mezi zrny a zpt-
sobuje nakupeni dislokace podél velkoihlové hranice zrn jak ukazuje ve své studii Z.
Shen [41]. V piipadé mist styku tif a vice zrn s krystalovou miizkou rozdilné orientace
miize byt toto nakupeni dislokaci podél hranic zrn jesté silnéjsi, ¢imz se dale zvysuje
heterogenita plastické deformace materialu.
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Ackoliv davaji DIC i IPF mapy jisty obraz o vnittni mikrostrukture a jejim chovani,
jedna se stale o data postihujici informaci o zkoumaném kovu v roviné, nikoliv v prostoru.
Z tohoto divodu nelze v nékterych pripadech presné urcit aktivni skluzovy smér nebo
demonstrovat vliv objemu materialu pod sledovanym povrchem. Velikost sledovanych zrn
na povrchu nemusi zcela odpovidat jejich celkovému objemu, proto muze nastat situace,
kdy nebudou postihnuty ptripadné vlivy okolnich zrn na pozorované deformacni procesy.
K namérenym datiim je proto treba se stavét zdrzenlivéji a piipadné je mozné je doplnit
pomoci dalsich analytickych metod schopnych zdokumentovat cely objem materialu jak
jiz bylo zminéno vyse.
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Zaver

Tato prace se zabyva studiem rozvijejici se plastické deformace struktury oceli pri vnéj-
sim zatizeni. Pro spravné pochopeni této problematiky byly v rdmci resersni ¢asti prace
rozebrany jak vztahy mezi vnéjsim zatizenim a vnikajici deformaci, tak také jednotlivé
mechanismy plastické deformace kovovych materiali. Dale byly rozebrany moderni me-
tody pouzivané v materidlovém inzenyrstvi, jejich moznosti a limitace.

Na tomto teoretickém zékladé byl navrhnut a proveden experiment zahrnujici pseudo
in-situ REM tahovou zkousku za soubézného snimani rozvijejici se plastické deformace
zkouseného materialu. Probihajici plasticka deformace byla charakterizovana pomoci me-
tody HR-DIC. Spolecné s pozorovanim deformace byla dale identifikovana krystalografie
zatézovaného kovu pomoci EBSD. Na zékladé znamé krystalografie vzorku byly za pou-
ziti analytického softwaru urceny skluzové systémy vybranych zrn kovu v ramci zkoumané
oblasti, které byly nasledné porovnany s namérenymi daty. V ramci provedené prace bylo
dosazeno téchto dilé¢ich vysledki:

o 7 dat ziskanych v pribéhu zatézovani ze zkuSebniho stroje lze pfi srovnani s béz-
nou tahovou zkouskou provedenou na vzorku téhoz materidlu potvrdit, ze forma
zkouseni kovu pomoci prerusovaného testu nijak neovliviiuje vysledny tahovy dia-
gram. Projevuje se ale vliv rozdilné geometrie pouzitych vzorkt, ktery je tfeba brat
vV potaz.

o Navrzena metodologie pripravy povrchu zkusebniho vzorku a naneseni DIC pat-
ternu a nasledné akvizice REM snimkt a EBSD analyzy se ukézala jako validni
a vSeobecné pouzitelna.

e Bylo prokazano, ze namérend data pomoci HR-DIC dobte koreluji s teoreticky ziska-
nymi skluzovymi systémy. Na zakladé porovnani téchto sad informaci lze s tispéchem
urcit aktivni skluzové systémy v rdmci uréenych skluzovych roviny s rozlisenim na
drovni jednotlivych zrn. Déle je mozné simultdnnim zhodnocenim DIC map a IPF
map krystalografie jednotlivych zrn potvrdit nebo vyvratit pritomnost deformacnich
dvojcat vzniklych v pribéhu zatézovani.

Limitem v experimentu pouzitych metod je jejich silnd vazba na povrch vzorku a ne-
moznost popisu deformacnich procest v objemu materidlu. Vzajemna interakce zrn béhem
deformace muze vnést k aktivaci skluzovych systému necekanych pouze na zakladé niz-
kého Schmidtova faktoru a to predevsim u malo objemnych zrn. Minimalizaci této limitace
metody 1ze dosahnout DIC-EBSD analyzou velkych ploch s velkym poctem zrn, tj. sta-
tistickym zlepsenim dosazenych vysledkii. Tento aspekt by bylo vhodné v dalsim studiu
lépe postihnout. I pfes tato omezeni lze ale prohlasit, Ze bylo vSech vymezenych cili préace
dosazeno.
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