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Abstrakt:

Diplomova prace pojedndva o méteni fazového sloZeni oceli TRIP metodou EBSD.
Ocel byla dodéna ve dvou variantach termomechanického zpracovani. Fazové slozeni oceli
bylo sledovano pii riznych stupnich plastické deformace a to v rozsahu 0 az 10,99%. U jedné
varianty termomechanického zpracovani bylo dosazeno dobré shody s literarnimi udaji a to
jak co se ty¢e zméfeného podilu zbytkového austenitu (15,6%), tak i jeho ubytku s deformaci
(na 8,9% pi1 maximalni aplikované deformaci). U vzorkl druhé varianty nebylo dosaZeno
shody ani v jednom z téchto hledisek.

Abstract:

The diploma thesis deals with phase composition measurement of the TRIP steel, using
EBSD method. The steel was delivered as thermo-mechanically treated via two different
routes. The phase composition of the steel was examined during gradual plastic deformation
in the range 0 t010.99%. One route of thermo-mechanical treatment exhibited good agreement
with the literature in terms of measured fraction of the retained austenite (15.6%) as well as its
decrease during the deformation (to 8.9% at the maximum imposed strain). The samples of
the second route did not show any agreement in either of the parameters spoken.
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2 Uvod

Pod vlivem ekologickych a ekonomickych aspekti smétuje vyroba oceli ke snizovani
poctu vyrobnich operaci, coz je umoznéno diky prechodu na plynulé liti s naslednym
valcovanim apod. Vliv stejnych aspektl se tyka i redukce hmotnosti, napt. v automobilovém
prumyslu. Redukci hmotnosti se zna¢né snizuje spotieba pohonnych hmot a nasledné i emise
spalin do ovzdusi a to pfi sou¢asném zvySovani bezpecnosti posadky.

Rozvojem  voblasti novych materidli a
valcovacich metod lze redukce hmotnosti docilit
aplikaci pastt nizSich tlouStek zrlznych typi
vysokopevnostnich nizkolegovanych oceli, napt.
Bake Hardening (BH) oceli, Dual Phase (DP),
nebo pravé TRIP (Transformation Induced
Plasticity) oceli. Oceli TRIP byly diky svym
specifickym vlastnostem vyvinuty pravé pro
automobilovy primysl, ale je pravdépodobné, ze
do budoucna nahradi bézné nizkouhlikoveé oceli 1
v jinych oblastech. Zpracovanim oceli s vyuzitim
efektu transformacné indukované plasticity lze

— N dosdhnout vyborné kombinace mechanickych
5 A R L, vlastnosti — vysoké pevnosti (Rm az 1200 MPa) a
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Obr.2.1 Srovnani zavislosti prodlouzeni
na pevnosti pro jednotlivé typy oceli [4].

Pfedmétem zdjmu diplomové prace bude problematika zmény fazového sloZeni oceli
TRIP. Tyto zmény budou sledovany v souvislosti s fizenou rostouci plastickou deformaci
metodou difrakce zpétné rozptylenych elektronli (EBSD).

Cilem prace bude experimentdlni ovéfeni zmén fazového sloZzeni TRIP oceli a jejich
lokalizace ve struktufe materialu.

V soucasné dobé existuje k popisu vnitini stavby materidlu mnoho experimentalnich
metod, znichz kazdd ma své prednosti 1 jistd omezeni. Mezi metody vyuzivajici
elektromagnetického zateni pro zisk analytické informace patii 1 metoda difrakce zpétné
rozptylenych elektronii (Elektron Backscatter Diffraction), zndma pod zkratkou EBSD [1].
Analytickou informaci, kterou je schopna metoda EBSD poskytnout, je predevSim typ
krystalové mtize ve specifikovaném misté preparatu a jeji pfipadné zmény jak ve smyslu
odliSnosti krystalové orientace, tak i1 co se ty€e typu Ci parametru miize. K jednozna¢nému
urceni krystalové orientace znamé krystalické latky a k odhadu mfizkovych parametra
neznamé krystalové struktury se vyuziva ahli mezi difrakénimi pasy a §itky difrakénich pasu.
Nejatraktivn€j$im rysem techniky je jeji jedinecna schopnost soubézné vykondvat rychlou,
automatickou analyzu, to vSe v kombinaci s béZnymi schopnostmi SEM, jako je napf.
moznost simultdnniho chemického rozboru. Ve spojeni s EDS spektroskopii tvoii EBSD silny
nastroj k identifikaci nezndmych fazi [1,2].



3 TRIP oceli

3.1 TRIP efekt

Béhem plastické deformace TRIP oceli dochazi k pfeméné austenitu na deformacéné
indukovany martenzit, ktery vyznamné ptispiva k celkovému zpevnéni materialu. Diky tomu
se deformace postupné pirerozdéluje rovnomérné po celé¢ deformované z6né soucasti a tim
nedochazi v kritickych mistech k lokédlni kumulaci deformace (napft. tvorb& krcku pti takoveé
zkousce). Obdobnym mechanismem muiZe vznik martenzitickych lat€k zpomalovat Sifeni
trhlin a tim zlepSovat inavové vlastnosti.

Pro dosazeni vhodnych technologickych a mechanickych vlastnosti je nutné
optimalizovat zejména chemické slozeni a vychozi mikrostrukturu [6]. Kli¢ovou roli
z hlediska technologickych 1 uzitnych vlastnosti hraje stabilita zbytkového austenitu, (tj. jeho
pritomnost ve struktufe TRIP oceli za pokojové teploty) ktera je dana obsahem uhliku
v austenitickych zrnech, tvarem a rozmérem zbytkového austenitu a typem obklopujici faze.
[5,6,9] Podstatou TRIP efektu je totiz stabilizace zbytkového austenitu pii termomechanickém
zpracovani az do nizkych teplot a jeho néslednd pfeména na deformacné indukovany
martenzit v dlisledku plastického pietvoreni [4]. Bchem spotiebitelského zpracovani
poskytuje austenit s proeutektoidnim feritem vysokou plasticitu materidlu. Po finalni
deformaci za studena vytvaii martenzit spolu s bainitem smés zakalnych struktur, které
rozhodujici mérou ptispivaji ke zpevnéni [6].

3.2 Vyvoj TRIP oceli

Poprvé byl pouZit pojem TRIP efekt u oceli, ktera byla vyvijena tak, aby vykazovala
vysokou pevnost a taznost. Oceli vyuzivajici TRIP efektu mizeme rozdélit do tii skupin:

Mikrostruktura oceli . fypu je slozena z austenitu a martenzitu, ktery se transformuje
béhem deformace. ZvySeni taznosti této oceli bylo podminéno zna¢nym mnoZzstvim legujicich
prvki, cozZ vedlo k narlstu ceny.

V ocelich II. typu se zacal projevovat vliv zbytkového austenitu s obsahem niklu 5,5 -
9%. Zbytkovy austenit se vyskytuje v popusténé martenzitické matrici a transformuje se
v deformaéné indukovany martenzit. Taznost u tohoto typu oceli je velmi nizka a udaje o
pevnosti nejsou dosud presvédCive.

V poslednich deseti letech byla vyvinuta skupina nizkolegovanych TRIP oceli s vy$§im
obsahem kiemiku — /1. typ. Mikrostruktura je zde tvofena feritem, bainitem a zbytkovym
austenitem. Zbytkovy austenit transformuje béhem deformace na deforma¢né indukovany
martenzit, ktery je tvotfeny latkami, jako u II. typu. Jejich vlastnosti pfedurcuji tyto oceli
k tomu, aby nahradily dnes pouZivané nizkouhlikové oceli [4].

Obr.3.1 Schematické zndzornéni zmeny Obr.3.2 Snimek slitiny s nizkym
struktury u oceli podporujici TRIP efekt [4]. obsahem uhliku ziskany snimanim
sekundarnimi elektrony [7] .



TRIP oceli /11. typu jsou v podstaté uhliko-manganové oceli obsahujici prisady kiemiku
nebo hliniku, diky nimZ lze potlacit precipitaci karbidil v bainitu [6,7]. Mangan se ptidava ke
zpomaleni vzniku perlitu, sniZzeni transformacni teploty austenitu a ke zvySeni rozpustnosti
uhliku v austenitu [6]. Oceli vétSinou obsahuji tyto prvky o nasledujici koncentraci: 0,1 — 0,4
% C; 0,5 —1,5 % Si (nebo Al) a 0,5 - 2 % Mn [7]. Pfidanim malého mnozstvi fosforu (100
ppm) lze dosdhnou znacného zpevnéni tuhého roztoku feritu. Vysoky obsah kiemiku v téchto
ocelich je limitujicim faktorem, protoze jeho oxidy zhorSuji jakost povrchu. Studie prokazaly,
ze TRIP efektu je mozné dosahnout i v ocelich s nizkym obsahem kifemiku pomoci vhodného,
peclivé tizeného tepelného zpracovani [8].

3.3 Vyroba a vlastnosti TRIP oceli

Pribéh transformace austenitu na pozadované faze v TRIP oceli je modifikovan
chemickym slozenim a vhodnym termomechanickym zpracovanim, jez se provadi za Gcelem
zjemnéni zrna, pii sou¢asném zvyseni pevnosti a taznosti [5]. Tepelné zpracovani probihajici
v oblasti mezi kritickymi teplotami (mezi A; - As, interkriticky) vhodné pferozdéli podily fazi
a stabilizuje austenit pro TRIP efekt. Vysledna mikrostruktura se obvykle sklada ze 40 - 60%
feritu (interkriticky nebo proeutektoidni), 20 - 40% bainitu a 5 - 20% zbytkového austenitu
[4,5,6].

Ve stadiu ohfevu a vydrze na interkritické teploté probihaji nejprve procesy
rekrystalizace pfipadné deformované struktury a austenitizace ¢asti perlitu. Soucasné probiha
rozpousténi cementitu, ¢imz dojde k nasyceni austenitické matrice uhlikem. Nasledujici
ochlazovani z teploty interkritického zpracovani vyvola vylouceni proeutektoidniho feritu, pii
pokracujicim obohacovani austenitu uhlikem. Prodleva na teplotdch bainitické premény
piivodi efekt zpevnéni bainitickou transformaci.

Diulezitym faktorem, jez ma vliv na pterozdéleni fazi ve struktufe, stabilitu austenitu a
tim 1 mechanické vlastnosti je délka bainitické prodlevy. Rychlost ndsledného ochlazeni na
pokojovou teplotu rozhoduje o tom, zda probéhne ¢asteCna martenzitickd pfeména a jaky
podil austenitu bude stabilizovan. O mechanickych vlastnostech takto zpracovaného materidlu
rozhoduji ¢tyi'1 mikrostrukturni faktory: objemovy podil fazi, jejich velikost, rozlozeni a tvar
[6]. Vysledna struktura siln€ zdvisi na stupni deformace a ¢ase mezi posledni deformaci a
bainitickou transformaci. Rezim a parametry termomechanického zpracovani ovliviiuji
transformacni chovani austenitu a vedou k vytvoteni rozdilnych morfologii feritu a bainitu ve
finadlni komplexni struktute [5].
1-2:Ohfev (rekrystalizace, precipitace
karbidii, rozpousténi cementitu)
2-3:Prodleva (transformace perlitu a feritu
na austenit, segregace legur a uhliku, rist
zrn, precipitace karbidit)
3-4:0chlazeni (rychlé do oblasti metastab.
austenitu)
4-5:Plasticka deformace oceli (valcovani)
5-6:0chlazeni (transformace austenitu na
ferit, segregace uhliku)

1[s] 6-7:Prodleva v bainitické oblasti
(transformace austenitu na bainit, segregace
Obr.3.3 Schéma tep.zpracovani uhliku, precipitace cementitu)
ocelil TRIP. 7-8: Ochlazeni na vzduchu (transformace
¢asti austenitu na martenzit)

T [°C]




3.4 Metody urcovani fazového slozeni

Diferenciaci mikrostrukturnich slozek ve struktufe TRIP oceli lze realizovat technikou
difrakce elektronii v SEM a TEM. Ptesna charakteristika slozité mikrostruktury vicefazovych
oceli a porozuméni mechanismu jejiho vzniku, jsou velmi dilezitymi aspekty pro analyzu a
optimalizaci mechanickych vlastnosti téchto materiala.

Svételnou mikroskopii v kombinaci s barevnym leptanim dokézeme rozlisit ferit, bainit
a austenit, nicmén¢ problém nastdva pfi rozpoznani austenitu od martenzitu, interkritického
feritu od proeutektoidniho feritu a bainitu od feritu. Techniky piekonavajici vétSinu téchto
omezeni jsou [8]:

1) Automatické mapovani krystalové orientace v SEM — EBSD
2) Bodova difrakce v TEM
3) Rentgenova difrakce

1) Automatické mapovani krystalové orientace v SEM — EBSD

Technika EBSD je zalozena na automatickém vyhodnoceni obrazcii ziskanych pomoci
difrakce zpétné rozptylenych elektronii. Obrazce jsou ziskdvany postupnym skenovanim
krystalové miizky materidlu elektronovym svazkem v SEM. EBSD obrazce ptedevsSim
poskytuji informaci o krystalografické orientaci v misté, kde dopada elektronovy svazek.
Metoda dokaZze rozpoznat faze, které maji krystalové struktury s dostatecné odliSnymi thly
mezi miiZkovymi rovinami [1]. Problém nastava pii odliSeni kubické faze od tetragondlni,
pokud ma tetragonalni miizka maly pomér c/a.

Index spolehlivosti (CI) vypocitané orientace poskytuje cennou informaci u
ptekryvajicich se obrazcl z vice zrn a v ptipadé fazi s ptibuznymi krystalovymi strukturami.

Kvalita (ostrost, kontrast a dostate¢ny jas) difrak¢nich past v EBSD obrazcich (IQ) je
pouzitelnd pro rozliSeni mezi dokonalou a naruSenou oblasti miizky ve vzorku. Technika
EBSD také poskytuje hodnotu primérné dezorientace mérené mezi sousednimi body uvniti
zrna. Hodnota je obzvlast’ citliva na zménu hustoty miizkovych defekta [1,2,11].

Automatické mapovani orientace krystalu ma tato diilezita omezeni:

- horsi prostorové rozliSeni (nez TEM), diky kterému nejsme schopni odhalit extrémné
mala zrna nebo precipitaty [8,11];
- uhlové rozliSeni kolem 1-2° je prili§ nizké k pozorovani detaili fAzové transformace;
- dislokace mohou byt pozorovany jen nepiimo (vyskytem zmény orientace), nebo
vibec.
Tato omezeni piekondvaji nize popsané TEM difrakéni techniky [8,10].

2) Bodova difrakce v TEM

Nejvhodnéjsi technikou pro stanoveni orientacnich vztahti je Kikuchiho difrakce, kterou
muzeme dosdhnout prostorového rozliSeni 10 nm a ptfesnosti v urceni orientace mensi nez
0,1° [8]. Kikuchiho technika navic umoziuje zméfenim Sitky indexované Kikuchiho linie
urcit lokalni koncentraci uhliku (ze zmény parametru miizky), coz je dilezitd hodnota pro
stabilizaci austenitu. Nasim cilem je ale pfedevs§im rozpoznani jednotlivych fazi ve struktuie
TRIP oceli, poptipadé stanoveni krystalové orientace vzorku [8,10].



3)  Rentgenova difrakce

Rentgenovou difrakci lze zjistit napf. makroskopickou texturu austenitu a feritu a
prumérny obsah uhliku v austenitu (opét ze zmény parametru miizky). Z pélovych obrazci
textury feritu konstruovanych podle pika (110), a (200), ,lze vypocitat distribu¢ni funkci
orientace (dle Helminga). Obsah uhliku v austenitu je moZné stanovit zméfenim miizkové
konstanty a aplikaci rovnice Dysona a Holmese [§].



4 Metoda EBSD

4.1 Historie a vyvoj metody EBSD

Difrakéni jevy, pozdéji nazyvané jako Kikuchiho difrakce, byly poprvé pozorovany
vroce 1928. Metodika zkoumdni materiali s vyuZitim EBSD se v SirSim métitku rozviji
zhruba od roku 1973, 1 kdyZ jev difrakce zpétné€ rozptylenych elektront byl popsan mnohem
diive. V roce 1985 byly podniknuty prvni kroky k zautomatizovani techniky EBSD. Funkce
operatora spocivala pouze v rozpoznani krystalové soustavy a nalezeni dvou riznych os zon.
Kurzorem zobrazovaci jednotky postupné lokalizoval a zaznamenaval soutfadnice z kazdé osy
zony. Ziskané informace umoznily indexovani obrazce a vypocet krystalové orientace.

V soucasnosti je prakticky cely proces rastrovani elektronového svazku, snimani
difrakénich stop, nachdzeni difrakénich pasit a méfeni Uhli mezi nimi spolu s indexaci
obrazctl zcela automatizovan a ovlddan prosttednictvim PC [1].

24
§ V kazdém bodé jsou nasledné zaznamenany:
é “dlcsl EJ;\(}I“Otka e - orientace ( v Eulerovych hlech)
g - parametr IQ popisujici kvalitu
g difrakéniho obrazce
% - soufadnice X,y
] povlak luminoforu
kameraj
vaKuova
\Lkomora I potitad
pozice X,y pohyb stolku /
rastrovani svazkn
kamerova zpracovani obrazu
fidici jednotka P
ode€itani orientace
z difraktogramu

ovladani pohybu
stolku i—

Obr.4.1 Schematické zndzornéni EBSD systému a jeho rozhrani s PC [1].

4.2 Popis metody EBSD

4.2.1 Difrakce zpétné rozptylenych elektroni

Difrakéni jevy zahrnované pod zkratku EBSD lze pozorovat v komofe rastrovaciho
elektronového mikroskopu pii dostatecné velkych thlech naklopeni vzorku (60°-75°), tj. pfi
dostatecné¢ ostrém Uhlu dopadu elektronového svazku na povrch vzorku. Tento
charakteristicky typ uspofadani zvétSi pocet zpétné rozptylenych elektronti schopnych
podstoupit difrakci a tnik z povrchu vzorku.

Dé&je vedouci k difrakci zpétné rozptylenych elektronti 1ze rozdélit do dvou fazi, které
nasleduji bezprostfedné po sobé& [2,3]:

a) Nepruzna interakce elektron - hmota vzorku

b) Pruzna ,braggovska“ interakce s vybranymi atomovymi rovinami

V prvni fazi dopadaji elektrony primarniho svazku na vzorek a pronikaji do velmi malé
hloubky pod jeho povrch, kde interaguji s hmotou mechanismem nepruznych srazek. Dochazi
k rizné velkym ztratdm energie, ale zejména k velkému zaktiveni trajektorie elektroni —
nastava rozptyl elektronti. Rozptylené elektrony se pohybuji v interakénim objemu ve vzorku
vSemi sméry, tj. 1 proti sméru dopadu primarniho svazku. Tim vznika situace, kdy je s jistou
pravdépodobnosti mozné, Ze pohybujici se rozptylené elektrony dopadnou na nékterou



z krystalovych rovin pod natolik vhodnym uhlem, ze nastane druha faze difrakénich déja —
pruzna interakce s atomy v doty¢nych krystalovych rovinach [3].

Tento ptipad miize nastat jen pii splnéni Braggovy rovnice: nd = 2dy,,; - sinf, kde n je
rad difrakce, A je vinova délka elektronu, dyy; je mezirovinnad vzdalenost dané osnovy rovin a
0 je uhel, pod nimz dopadaji elektrony na sledovanou osnovu rovin [2,3]. Z toho vyplyva, ze
po pruzné interakci se elektrony jiZ ne$ifi vSemi sméry, ale jen témi, do kterych se ,,odrazily*
od téch systémt krystalografickych rovin, pro které splituji Braggovu difrakéni podminku [3].

Po braggovské difrakci vystupuji elektrony ze vzorku po ptimkovych trajektoriich, které
jsou povrskami Kosselovych kuzeld, reprezentujicich vSechny varianty prostorového
rozloZeni dopadajiciho a odrazené¢ho paprsku pro dany ftad Braggovy difrakce na dané osnové
rovin. Kazdé osnové rovin nalezi dvojice Kosselovych kuzelt, kde kazdy kuzel ptfedstavuje
difrakci z opacné strany dané osnovy rovin [2,3]. Umistime-li jim do cesty rovinné stinitko,
vznikne na ném par difrakénich linii (ve skuteCnosti se jednd useky hyperboly se
zanedbatelnou kitivosti, které vSak povazujeme za piimky) reprezentujici danou osnovu
krystalovych rovin - obr.4.2.

Cely Kikuchiho obrazec EBSD se sklada z part rovnobézek, kde kazdy par, zndmy jako
Kikuchiho péas, mé jiny rozestup (jinou Sitku péasu) a odpovidd danému systému
krystalografickych rovin, kdyZ Sitka pasu je nepfimo mérnd mezirovinné vzdalenosti [1].
PriiseCnice past definuje osu zony, pficemz hlavni osy zony jsou rozpoznatelné tim, ze jsou
tvofeny pruseéikem nékolika past. Uhly mezi difrakénimi pasy odpovidaji (s jistym
omezenim — viz nize) Uhlim mezi krystalovymi rovinami. Plocha mezi pasy 1 uvnitt je
vyplnéna Sumovym signalem.

Jako primétna pro zviditelnéni difrakénich obrazcii se pouzZiva vrstva luminofort
citlivych na zatreni o vlnové délce elektrond.

Diky metod¢ zdznamu na plochy detekéni prvek (stinitko, film), je difraktogram
gnomonickou projekci popsanych vztahil, jak je schematicky naznac¢eno na obr.4.3. Z toho
vyplyva nutnost pocitat s jistym zkreslenim, zvlasté pti tthlech t vétSich nez ~60°, ponévadz
dochazi k natazeni vzdalenosti |[NP| diky vztahu: [NP| = |ON] tant [2,3].

Primami
svazek Fosforové

stinitko

Obr.4.2 Vznik difrakcnich pasu pomoci Obr.4.3 Kikuchiho obrazec jako
EBSD [1]. gnomonicka projekce difrakcnich
stop [1].

4.2.2 Akvizi¢ni retézec a jeho funkce

vvvvvv

soucasti fetézce je stinitko, na kterém se zviditeliuji difrakéni stopy. Stinitko s podloZznym
sklem je namontovano na jednom konci tubusu detektoru a na druhém konci je CCD kamera;
mezi témito prvky se nachazi dalsi prithledna prepazka, tvotici vakuové rozhrani. Vakuova
tésnost je zajiSténa bud’ jen kluznymi O-krouzky, nebo plastém v podob¢ nerezového vinovce.



Vzniklé difrakéni obrazce jsou snimany kamerou se snimacim cipem CCD (Charge
Coupled Device - snimac s nabojovou vazbou), kde tento Cip je piizplisoben pro snimani
velmi mdlo intenzivnich obrazl. Nejvyraznéj$im rusivym signalem je v této situaci tepelny
Sum CCD snimace, proto je nutné jej chladit na takovou teplotu, aby Sum neptekracoval
uziteCny signal. Je ovéfeno, ze pii teplotdch pod -50°C tepelny Sum v CCD strukturach
zanikd. V praxi se z ditvodu jednodusi proveditelnosti uptednostiuje chlazeni asi na -30°C,
¢ehoz Ize docilit pomoci Peltierovych ¢lanki.

Signal z kamery je piendsen pies fidici jednotku do pocitace, kde je zpracovavan — jsou
»indexovany* difrakéni stopy, tj. identifikovan typ krystalové mtizky a z typickych znakt
difrak¢nich stop jsou odvozeny parametry jako mezirovinna vzdalenost a orientace krystalu
ve vzorku. Poslednim prvkem je detektor dopfedné rozptylenych elektront, ktery usnadiuje
orientaci na vzorku. Plni vlastné funkci detektoru zpétné€ rozptylenych elektronti (BSE) v tzv.
nizkém uhlu snimani [3].
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Obr.4.4 Schéma pristrojového retézce pro Obr.4.5 EBSD Kikichiho obrazec
snimani a zpracovani difrakcnich stop [2,3]. médi, urychlovaci napéti je 20kV [1].

4.2.3 Automatizované zpracovani difrakénich stop

Cilem zpracovani difrakcnich obrazcii je umoznit odecteni krystalové orientace a fazové
identity analyzovaného bodu ve vzorku. V minulosti systémy vyzadovaly piitomnost
operatora, ktery manualné identifikoval prvky symetrie ve zkoumaném obrazci a pocitac
nasledné stanovil orientaci z takto ru¢né¢ dodavanych dat. Nastup automatizovanych systémi
umoznuje zjistit potiebné informace bez jakéhokoli zasahu obsluhy. Chceme-li vSak odecitat
napt. pruméry Laueho zon ¢i gradienty jasu, jsme odkazani na manudlni postup, nebo slozité
pocitacové programy [1].

Po expozici obrazct a jejich pteneseni do pocitace se obvykle postupuje v nasledujicich

krocich:

1) Odecteni pozadi s upravou jasu a kontrastu;

2) Redukce rozliSeni obrazu (,,binning*);

3) Detekce difrakEnich pasti pomoci Houghovy (Radonovy transformace);
4) Indexace difrakéniho obrazce;

5) “Ranking®;

1- Odecitani pozadi s apravou kontrastu

Jedna se o proceduru vykonavajici korekci na pozadi v obraze. Cilem je odstranit kazdy
gradient intenzity v obraze ke zlepSeni kontrastu a jasu difrak¢nich pasa [1].



2- Redukce rozliSeni obrazu

Obraz s rozliSenim napft. az 1300x1030 pixell je redukovan na rozliSeni 240x240 pixelt
az 32x32 pixeld. Aby byla zaruc¢ena funkce algoritmu ndsledujiciho kroku, musi byt rozméry
obrazu nasobky dvou. Soucasti tohoto findlniho kroku je vyrovnani histogramu jasii a tim 1
zlepSeni kontrastu [1,2].

3- Detekce difrakénich pasi pomoci Houghovy (Radonovy) transformace
Difrakce zpétné rozptylenych elektront ma nasledujici typické vlastnosti:

- pasy v difrakénim obrazci reprezentuji roviny v krystalu;

- Sirka past je funkci vzdéalenosti odpovidajicich krystalografickych rovin;

- Uhly mezi pasy v obrazcich ptimo souvisi s mezirovinnymi uhly v krystalografické

miizce;

Nejvhodnéjsi a nejpouzivanéjs$i metoda k detekci past je Houghova transformace, ktera
je matematicky definovana rovnici [1]:

p = xcox6 + ysinf

kde (x,y) jsou soufadnice v kartézském souradném systému, p je euklidovska vzdalenost
ptimky v rovin€ X,y a 6 je Uthel mezi privodi¢em p a osou x. V zasadé€ se jedna o transformaci
piimky do polarnich soufadnic, které maji tu specifickou vlastnost, ze priivodi¢ p je na danou
ptimku kolmy — obr.4.6.

Transformaci obrazu do Houghova prostoru jsou linie v obrazovém prostoru nahrazeny
diskrétnimi body v Houghové prostoru. Kazdy pixel v obrazu o soufadnicich (x, y) je
nasledné transformovan do odpovidajicich ,pixeli* na kiivce definované p = xcosf +
ysinf. Problém nalezeni pasu v difrakénim obrazci je pak redukovan na nalezeni piku v
Houghovée prostoru. Za ticelem nalezeni piku charakteristick€¢ho tvaru je obraz dale filtrovan
tzv. ,,motyli maskou* [1,2].

Houghova transformace slouzi ke zpracovani binarnich obrazii (obsahujicich pouze dvé
barvy, zpravidla ¢ernou a bilou) a nikoli realnych obrazili ve stupnich Sedi. Pro tento ptipad se
pouziva upravena varianta Houghovy transformace, tzv. Radonova transformace — uvazuje i
jas daného pixelu, potazmo celého difrakéniho pasu. EBSP obraz odpovidajici Houghovy
transformace a detekované pasy jsou ukazany na obr.4.7 [1].

V této fazi se také stanovuje prvni parametr, ktery lze fyzikalné interpretovat, a to
kvalita difrak¢nich stop, nejCastéji oznacovana jako IQ (,,Image Quality*- kvalita obrazu).
Tuto veli¢inu Ize definovat naptiklad jako: IQ = X7-; R(0;,p;) tedy jako suma vysek
zvolenych piki Radonova (Houghova) prostoru, ptisluSejicich » nejintenzivnéj$im pastim [2].

(a)

Obr.4.6 Schéema parametriit Houghovy transformace [1,2].

a) primka v kartézském systému (x, y) je prevedena na bod v (Houghové) prostoru (p, 6).
b) cast Houghova prostoru pro kladna p.
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Obr.4.7 Obraz Houghovy transformace a detekované pasy [1].

Po detekci pasit nasleduje indexace difraktogramu na zdkladé¢ zvoleného poctu
identifikovanych pasit — minimalné tfi, bézn¢ 5 az 13. Kritériem pro vybér pasu je vyska
Houghova piku [1].

4- Indexace difrakéniho obrazce

Procedura se uskuteciiuje za pomoci tzv. ,,hlasovaciho schématu® [1,2]. Jeho zdkladem
je ,.nahledova tabulka® (viz obr.4.8), ktera pro vSechny uvazované faze ve vzorku shrnuje
vSechny varianty Ghli mezi difrakénimi pasy, vzniklymi pfi difrakci na ptipustnych rovinach
[1]. V pfipad€ jednotazového materidlu probihd indexace tak, Ze se ze sady nalezenych pasu
(obr. 4.9a) vyberou vSechny mozné kombinace trojic past (obr. 4.9b) a jejich mezipasové
uhly jsou porovnavany s ndhledovou tabulkou. Ta umoziuje pfifadit Millerovy indexy (hkl)
k danym pasiim [1,2]. Je-1i nalezena shoda v radmci zvolené thlové tolerance, ptipadne dané
kombinaci rovin jeden ,,hlas* - viz obr.4.9. Nejpravdépodobné;jsi feSeni indexace je to, které
obdrZelo v hlasovacim schématu nejvice hlast, to jest, zahrnuje nejvétSi pocet ptipustnych
kombinaci trojic pasti (v obr.9b se jedna o feSeni ,,3*“ s 10 hlasy) [1].

Angle (FkDy (hkly Angle (ki) (hKD), ® Indexing Solutions
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29.5 111 311 70.5 m 11 P %

31.5 220 311 72.5 200 131 | ABE x

35.1 311 311 80.0 111 31 BIABE]x x x X x

353 1 220 84.8 311 131 o i R

45.0 200 220 90.0 11 220 &|ACF *

50.5 311 3 90.0 200 020 :g: : "

54.7 111 200 90.0 200 022 BCD x x x

58.5 11 3 90.0 200 113 BCE| x x

60.0 220 202 90.0 200 220

63.0 311 13]“ h =y z 2 05l 3 et A S
Obr.4.8 Nahledova tabulka Obr.4.9 Schéma postupu indexace [1].
mezipasovych uhlii krystalové . e
struktury FCC [1]. a) difraktogram s detekovanymi pasy,

b)hlasovaci schéma, c)indexovana stopa

5- ,,Ranking*

»Ranking® je krok, ktery se provadi pifi analyze vicefazovych materiali. Jeho funkce
spoc¢iva v sefazeni vSech nalezenych indexaénich feSeni podle parametru ,,Rank* (Ciselny
parametr slouzici k rozpozndni spravného feSeni indexace mezi mnozinami feSeni pro
vSechny potencialné ptitomné faze).

Rank se vypocitd podle vzorce:

A A /A e G
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R; rank 1-té faze;

Vi pocet hlast nejpravdépodobnéjsiho feSeni v rdmci i-t¢ faze;

Vmax maximalni dosazitelny pocet hlast u nejpravdépodobnéjsiho feSeni bez
ohledu na faze;

Cl; index spolehlivosti - CI (viz nize) nejpravdépodobnéjsiho feSeni v rdmci
1-té faze;

Clinax nejvyssi CI z mnoziny CI nejpravdépodobnéjSich feseni bez ohledu na
faze;

Fitpmin minimalni dosazend hodnota parametru Fit (viz nize) bez ohledu na
fazi,

Fit; hodnota Fit pro feSeni v ramci i-té faze;

d-fit min minimalni dosazena hodnotu parametru ,,d-fit* (,,d-fit“ je definovan

jako primérny rozdil mezi Sitkou detekovanych pasti a Sitkou past
vypocitanych na zdklad¢ nejpravdépodobnéjsiho feseni) bez ohledu na

faze;
d-fit; hodnota parametru d-fit nejpravdépodobnéjsiho feSeni u i-té faze;
A-D koeficienty slouzici jako vahy jednotlivych ¢lent.

Rank, jenz dosahuje nejvy$$i hodnoty, nejlépe reprezentuje odpovidajici feSeni
z mnoziny piipustnych feSeni od danych fazi. Ranking umoZnuje pii analyze vicefazovych
materiall rozlisit difrakéni stopy od rtiznych fazi a soucasné zjistit jejich orientaci [2].

4.2.4 Spolehlivost indexovani

Za ucelem odhadu spolehlivosti indexovani byly v pribéhu vyvoje metody EBSD
navrhnuty dva parametry:

1) Spolehlivost — vedouci kindexu spolehlivosti ,,CI*“ (Confidence Index).
Matematické vyjadieni indexu spolehlivosti je: CI = (V; — V,)/VipgaL » kde Vi a V, uréuji
pocet hlasti pro prvni a druhé feSeni a V;pg4; je celkovy mozny pocet hlasii na zédklad€ poctu
detekovanych pasi [1]. CI nabyva hodnot mezi 0 a 1 s tim, Ze difraktogramu, jenz neni mozné
indexovat, je pfifazena hodnota -1 [2].

Indexovani mize byt provedeno spravné i v ptipade, je-li CI = 0 (V; = V,) z ¢ehoz
plyne, Ze CI slouzi k odhadu spravnosti indexace, ale s jistym omezenim. Hlavni slabinou
indexu spolehlivosti je jeho nartst pfi malém poctu objevenych pésa [1]. Studium
spolehlivosti indexovani u FCC materiali vedlo k vysledkiim ukédzanym na obr.4.10 [1]. Na
zaklad¢ porovnavani automaticky a manudlné¢ indexovanych teSeni u FCC mfizky bylo
vyvozeno, ze feSeni s CI>0,1 jsou v 95% piipadl indexovana spravné [1,2].
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Obr.4.10 Spravné indexovani jako funkce
spolehlivosti u polykrystalického hliniku [1].
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2) Shoda — vedouci k parametru ,,tolerance shody mezirovinného thlu* — , Fit“. Jedna
se o parametr definujici primérnou thlovou odchylku mezi prepocitanymi (teoretickymi) a
objevenymi (pozorovanymi) pasy. ,,Fit“ je spiSe meéfitkem toho, jak dobfe je systém
kalibrovan a jak kvalitn€ jsou definovany parametry urcujici krystalovou strukturu. Piiklad na
dobry a slaby ,.fit* je naznacen na obr.4.11 [1].

Obr.4.11 Ruzna resSeni indexace vykreslené na difraktogram [1].
(a) fit=0,73°(dobry,,fit “); (b) fit=4,32°(slaby ,,fit )

4.3 Presnost metody EBSD

Ptesnost méfeni krystalové orientace pomoci EBSD zavisi predevs§im na téchto vlivech:

1) Kalibrace systému — tj. presné nalezeni stfedu difraktogramu (,,Pattern Center®).
Vhodnou kalibraci lze ziskat absolutni pfesnost urceni orientace 0,5° a relativni asi
0,2°.

2) Gradientu jasu a rozliSeni obrazu — gradient jasu je atributem geometrického
uspofaddani a mize zplsobit zhorSeni rozliSitelnosti difrakénich pési v ¢asti obrazu.
Cim vys§i bude rozliSeni snimaci kamery, tim presndji jsme schopni ode&ist napf.
Sitku pasu.

3) Gnomicky charakter projekce v difraktogramu — zpiisobuje zkresleni pii1 okrajich
obrazu a tim padem nespravné odecitani thla.

4) Detekce difrakénich pasi — mira rozliSeni Houghova algoritmu ovliviiuje presnost
urceni polohy a §itky detekovanych pasi.

5) Indexace obrazci — chyby automatické indexace plynou z nastavenych turovni
tolerance shody simulovanych a experimentalnich difrakcnich past.

6) Mechanicka presnost — vlivy, jako jsou napfiklad ustaveni preparatu na stolku
mikroskopu nebo pfesnost nastaveni poZadované¢ho uhlu sklonu, mohou limitovat

pfesnost ur€ovani orientace.

7) Geometrické konfigurace detektoru a vzorku — ma vliv na celkovy vytézek zpétné
rozptylenych elektronil a tim 1 na kvalitativni parametry obrazu difrak¢énich pasi [2].
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4.3.1 Presnost uréeni orientace

Spravné indexovani difrakéniho obrazce zavisi na tom, jak kvalitné dokaze software
rozpoznat soubor nizkoindexovych zon v obrazeci [1]. Pfi urCovani orientace je tfeba brat
ohled na konkrétni typ krystalové miize, jejiz orientaci ur€ujeme. U kazdého typu miizky
existuji jistd prostorova natoceni, kterd se v difraktogramu EBSD projevuji podobng. Problém
se tykd hlavné automatické analyzy, kdy miize popsanou nejednoznacnost komplikovat
pritomnost vice fazi ve vzorku. Omezeni negativniho dopadu téchto skutecnosti spociva
zejména ve zvySeni minimalniho poctu detekovanych difrak¢nich pasti, nebo ve zvétSeni
zorn¢ho uhlu detektoru [1,2]. Pod souhrnnym vlivem faktori vyjmenovanych na pocatku
kapitoly 4.3, lze docilit absolutni pfesnosti méteni orientace 1°- 2°. Relativni ptesnost
dosahuje bézné 0,5°, je vSak mozné ji jeste zlepsit [2].

4.3.2 Prostorové rozliSeni metody

Pti posuzovani prostorového rozliSeni pomoci analyzy EBSD je nutno brat v ivahu tvar
a rozméry interakéniho prostoru pod primarnim svazkem, viz obr.4.12, které jsou
determinovany [2]:

- pouzitym zdrojem elektroni;

- protonovym ¢islem materialu analyzovan¢ho vzorku;

- urychlovacim napé&tim primarniho svazku;

- Uhlem sklopeni vzorku;

- primérem primarniho svazku.

Odhad prostorového rozliSeni, zalozeny na geometrii interak¢niho objemu napiiklad na
zéklad¢ simulaci metodou Monte Carlo, lze charakterizovat pomoci hodnot 6x, dy, oz
(obr.4.12) [1,2].

Pro praxi ma vyznam ptredevs§im tzv. efektivni rozliSeni, které zpravidla vykazuje mensi
hodnoty kvili schopnosti softwaru rozpoznat piekryvajici se stopy od dvou sousednich
krystaliti, pokud mezi nimi existuje rozdil jasu. Obr.4.13 ukazuje zavislost proudu svazku na
efektivnim rozliSeni pro zdroj elektronil typu FEG a n€kolik vzorki hlinikové slitiny s riiznou
sttedni velikosti zrna. Nabizi se domnénka, ze ¢im je proud svazku nizsi, tim lepSi by mélo
byt prostorové rozliSeni. Toto tvrzeni je ovSem nepravdivé, protoze existuje jisty kompromis
v hodnoté proudu svazku, ptfi které se vyvazi Ginek snizovani proudu svazku a pokles
citlivosti detek¢niho fetézce [2].
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Obr.4.12 Interakcni prostor pod Obr.4.13 Zavislost efektivniho rozliseni na
primarnim svazkem ve skloneéném vzorku proudu svazku pro zdroj elektronii typu
pro EBSD [2]. FEG [2].
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Tab. 4.1 Hodnoty efektivniho rozliseni
EBSD pro vybrané materialy [2].

Material: | Zdroj elektront: Efektl\fvl"ll rozliseni
ve smeéru x [nm]:
Al Termoemisn{ 60
FEG 20
Mosaz Termoemisn{ 25
FEG )
- Fe Termoemisn{ 30
FEG 10

4.4 Fazova identifikace pouZitim metody EBSD

Féazova identifikace pomoci EBSD je spiSe doplitkovéa technika k transmisni elektronoveé
mikroskopii. Pokud ale zndme faze ptitomné v materidlu a zajima nas pouze jejich rozlozeni a

Pro vymezeni pojmt je dilezité rozliSovat mezi fazovou identifikaci a mapovanim
fazového sloZeni. Hlavni rozdil mezi témito terminy je v poctu kandidatskych fazi, které
budou prohleddvany. V ptipad¢ ovéfovani ptitomnosti fize zna operator existujici faze ve
vzorku a dostane tak velmi maly pocet voleb. Pii fazové identifikaci je prohledavana velka
databaze krystalickych sloucenin a pro spravné urceni faze je zpravidla tieba zasah operatora.

EBSD stopy obsahuji velké mnoZstvi informaci o krystalové struktufe dané féze.
Ziskanou informaci lze pouzit pro urceni prostorovych grup symetrie z prvka symetrie
obsazenych ve stopé€. Navic EBSD obrazce zahrnuji prstence Laueho zon vysSich tada, tzv.
HOLZ prstence (,,Higher Order Laue Zone*), které slouzi pro pfesné zméteni mezirovinnych
vzdalenosti v miiZce a také k ur¢eni parametrii elementarni buiiky dané faze [1,2].

4.4.1 Fazova identifikace neznamé strukturni slozky

Kombinaci EBSD a krystalografické databaze ziskdme UCinny nastroj
k identifikaci neznamych fazi. Efektivni vyuziti rozsahlé krystalografické databaze vyzaduje,
aby byl jeden ze snadno métitelnych parametrti vyuzit jako vyhledavaci maska. VétSina SEM
je vybavena energiové disperznimi spektrometry (EDS), diky nimZz velmi snadno odhalime
chemismus dané faze, ktery zdarné¢ poslouzi jako pocatecni filtr snizujici pocet zkoumanych
databazovych polozek. Proces fAzové identifikace 1ze rozd¢€lit do nékolika bodt [1]:

1) Vybér vhodného dostatecné kvalitniho EBSD obrazce z oblasti zijmu

2) Urceni kvalitativniho chemického slozeni — Chemismus vzorku se stanovuje
pouzitim metod EDS nebo WDS a jedna se o jeden z uzivanych parametrii pro hledani
v krystalografickych databazich. Dtlezité je zahrnuti ptipadnych lehkych prvki, které
jsou metodou EDS obtizné analyzovatelné.

3) Analyza EBSD obrazce - Kikuchiho linie lze automaticky identifikovat pomoci
Houghovy transformace. Jakmile je nalezena pozice Kikuchiho linii, stanovi se jejich
Sitka, ktera je nepiimo umérnéa vzdalenosti atomovych rovin.

4) Vypocet objemu elementarni buniky - Vypocet se provadi prostiednictvim
mezirovinné vzdalenosti, stanovené z dostate¢ného mnozstvi parii linii. Mezirovinné
vzdalenosti a thly mezi tfemi nerovnobéznymi Kikuchiho pasy lze pouzit k tvorbé
modelu objemového elementu. Jedine¢na vlastnost objemovych elementi
vypocitanych z EBSD obrazce je, ze kazdy objemovy element, ktery ndsobime celym
¢islem, znovu vytvaii objem elementarni buniky pro danou mtizku [1].

5) Prohledani databaze - Kandidatské faze se vyhledavaji v databazich
krystalografickych dat na zakladé zaznamenanych prvki v EDS spektru.

6) Indexace obrazce pomoci databizové informace — Uhly mezi rovinami v EBSD
obrazci jsou srovnavany s thly mezi rovinami v databazové krystalové struktuie [2].
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Jestlize je pro detekované Kikuchiho linie nalezen shodny soubor indexi, 1ze na zakladé
databazové krystalografické struktury nasimulovat difrakéni obrazec. Srovnani simulovaného
a experimentalniho obrazce je obvykle postacujicim parametrem k identifikaci faze. Jestlize
nenajdeme shodny soubor indexti pro Kikuchiho pasy, pokracuje se v hledani mezi dalSimi
kandidaty, dokud neni nalezen vhodny soubor. Tato technika je uspéSné aplikovatelnd na
krystaly vSech sedmi krystalovych soustav [1].

Fazova identifikace vyzaduje vysoce kvalitni EBSD obrazce, z ¢ehoz plynou
vysoké naroky na zobrazovaci techniku. Nejlepsi rozliSeni poskytuje fotograficky film, ovsem
jeho vyuziti je znacné problematické. Za ucelem piekonat nevyhody fotografického filmu
byly vyvinuty kamerova zatizeni na bazi nabojové vazanych struktur — CCD kamery. Kamera
by méla byt namontovana tak, aby zabirala co nejvétsi cast EBSD obrazce a tim padem co
nejvice difrakénich pasi. V piipadé¢ fazové identifikace neni rozhodujici ptfesny uhel
naklopeni vzorku, protoZe vtomto piipadé nezkoumame orientaci. Uhel sklonu vzorku v
rozmezi 45° - 80° poskytuje pouZitelné EBSD obrazce. Opét se pouziva odecitani pozadi pro
zvétSeni kontrastu a odstranéni nékterych artefaktli v obrazci.

4.4.2 Mapovani fazového sloZeni

Cilem tohoto postupu je zmapovani fazového slozeni a ptipadné krystalové orientace
zvolené oblasti vzorku [2]. Jednou z moznosti, jak vzajemné rozliSit fize ve vzorku na
zaklad¢ jejich difraktogramu je indexace difrakéniho obrazce podle parametrii krystalové
struktury kazdé uchazecské faze a vyhodnoceni téchto feSeni na zakladé¢ jejich CI [1].
K analytickému posouzeni je mozné vyuzit 1 parametry, které ptfimo nesouvisi s krystalovou
orientaci vzorku, jako je 1Q [1,2].

Pro indexovani obrazctli je nutnd znalost parametra krystalové struktury, mezi néz patii
bodova grupa symetrie, rozméry elementarni buiiky a indexy nejintenzivnéji difraktujicich
rovin. VySe zminéné informace jsou dostupné v tabulkdch rentgenovych difrakénich dat
(napt. ICCD), kter¢ je ovSem tifeba prepocitat na podminky difrakce elektrond, nebo i1 v jinych
krystalovych databazich [1]. Dal§im vyuzivanym pfistupem je simultdnni sbér EDS pulzi,
které 1ze zahrnout do procedury postprocesniho vyhledavani spravného indexacniho feSeni u
vicefazového materidlu. V ptipadé vysokého poctu chybné indexovanych bodii z divodu
nespravné stanovené mnoziny potencialné pritomnych fazi, lze zpravidla provést reindexaci
bez nutnosti nového sbéru difrak¢nich dat [2].

4.5 Mapovani fazového slozeni TRIP oceli

4.5.1 Vlastnosti a detekce bainitu

Rozpoznani zbytkového austenitu ve struktufe TRIP oceli neni tak obtizné, jako
rozliSeni feritu, bainitu a martenzitu, ktefi maji krystalovou strukturu BCC. Uzite¢nym
parametrem k diferenciaci bainitu od feritu je index spolehlivosti CI. Bainit obsahuje vétsi
mnozstvi miizkovych defektd, jez vedou k vétSimu rozostfeni difrakénich obrazcei.
Problémem mitize byt nastaveni spravnych prahovych hodnot CI a 1Q, protoze obé hodnoty
zavisi na dalSich ménicich se faktorech jako piipravé vzorki, naklonéni povrchu nebo na
podminkach fokusace. Kviili vySe zminénym faktortim se hodnoty CI a IQ obou fazi nemusi
vyrazné liSit. Podstatnym cCinitelem je také prostorové rozliSeni dané metody. V piipadé
vysokych rozliSeni (FEG SEM) maji obrazce bainitu a feritu téméf identickou kvalitu, proto
musi byt aplikovany dalsi néstroje analyzy k rozliSeni téchto fazi naptiklad s vyuZitim mapy
krystalové orientace.

16



Jedna z dulezitych charakteristik bainitu je jeho orientacni vztah se zbytkovym
austenitem. Kazdy orientacni vztah mezi a a y mize byt vyjadien rotaci miizky okolo jisté
osy rovnobé&zné se smérem (uvw) o jisty thel o, coz vede k sjednoceni soufadnicovych
systémt obou krystali. DalSim charakteristickym znakem bainitu je jeho morfologie.

Snimek na obr.4.14 zobrazuje strukturu pozorovanou v TEM, sestdvajici z jemnych
lamel austenitu (znaceno a) a feritu (znaceno f), obklopenych feritickymi zrny (také znaceno
f) a zrny austenitu (a). Feritické lamely s velmi vysokou hustotou dislokaci maji vSude
stejnou orientaci a vyznacuji se malothlovymi hranicemi se sousednim zrnem feritu (znac¢eno
s). Lamely austenitu vykazuji dvé dvoj€ata, piibuzna orientaci, jejichz hranice je ve snimku
znaCena pismenem (t). Krystalografické vztahy mezi lamelami a feritickou matrici jsou
znazornény na obr.4.15 ve stereografické projekci rovinami (nebo sméry) (1 11)a

(110)[8].

e
// L \x\
// N\ »:fq‘ \\ \\
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/ ARNE S BT 8N
/ o, 18 T\
| = S — . il
= AR S {
Pame S S

L4
NSNS X
— X
SYMBOLY ORIENTACNI VZTAHY
(110) - typ roviny f1-f2: malovhlova hranice zrna
A (111) - typ roviny a3-ad: hranice dvojéat

¢isla korenspoduji
s obrazkem (a) 12-a3: KS hranice

f2-a4: KS hranice

Obr.4.14 TEM mikrosnimek lamely bainitu Obr.4.15 Stereograficka
(nebo téz bainitického feritu) [8]. projekce rovin (111) a (110)

Pozorovino rovinobéiné s lamelami. Chemické slozeni: Vvbranychzrn [8].
(0,2%C, 1,4%Mn,0,5%:Si,0,7%AL,0,04%P)

Obr.4.16 znazornuje prostorové uspofadani tenkych desek feritu a austenitu. V ptipade,
7e je tato struktura pozorovana ze sméru rovnobézného s plochou desek, objevuje se v podobé
jehlic, zatimco jestlize je pozorovand kolmo na rovinu desek, jevi se jako rovnoosé zrno.
Skute€nost, Ze posledné jmenovana struktura byva identifikovana vzdy jako ferit a ne jako
austenit, je ddna diky pfednostnimu rozpousténi austenitu béhem ptipravy vzorkl a vySSimu
objemovému podilu feritickych lamel, které zlistavaji potazeny pouze velmi tenkou vrstvou
austenitu. Tmavy vzhled zrn je zplisoben Castym piekrytim dvou nebo vice lamel tvoficich
hranice zrna rovnobéznych s rovinou folie.

Struktura popsand vySe ma podobnost s lamelarnim (latkovym) bainitem, ale
nevykazuje Zadné karbidické precipitaty. Feritickd faze je orientovdna jednim zplsobem a
nevykazuje Zadna dvojcata, diky cemuz se da zfeteln€ rozliSit od struktury martenzit —
austenit. Zde pozorovana karbidl prosta feriticka faze je nékdy nazyvana ,bainiticky ferit*

8].
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exakini Kurdjumoviv-Sachsuv (KS) vztah
Obr.4.16 Schematicky model mikrostruktury bainitu [§].

Prerusovand cara ukazuje pozici hranice zrna o-y na konci procesu austenitizace. Béhem
ochlazovani se zrno y zmensuje a hranice se pohybuje ve sméru Sipek. Pri dosazeni
teploty bainitické transformace deskova struktura y-a (bainiticky ferit) roste.

4.5.2 Vlastnosti a detekce zbytkového austenitu
Zbytkovy austenit v bainiticko - feritické matrici TRIP oceli je vytvofen fizenym
ochlazovanim po interkritickém zihani a mize byt dvojiho druhu:
- zrnity (polygonalni) (>1 um)
- jemny (lamelarni) (<1 pum)
Zrnity typ se nachdzi mezi zrny feritu a jemny typ je lokalizovany ve feritické matrici
umisténé mezi lamelami bainitu (obr.4.17) [9].

&
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(a) (b)
SRR B
'-‘;':?: s g+ Tensile Direction iaustenite
e (!"’ B ferrite
N ; | b
. ND * RD

Obr.4.17 EBSD mapy in-situ deformované TRIP oceli [9].

Meéreni probihalo na shodném misté. (a) 0% (14.9% v), (b) 5.2%
(10.9% 7y ), (c) 14.7% (5.9% y), a (d) 26.0% deformace (5.6% v).

Je ziejmé, ze kviili omezenému rozliseni metody EBSD neni snadné odhalit velmi malé
ostrivky austenitu ve struktuie TRIP oceli. V piipadé¢ deformované struktury se schopnost
metody omezuje pouze na rozlisSeni BCC a FCC faze. Zména textury zbytkového austenitu po
deformaci je markantni, nebot’ austenit reaguje na mechanické zatizeni caste¢nou (napetim
indukovanou) martenzitickou transformaci.
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Vysledky experimentil, uvedené v [9], jednoznacné ukazuji, Ze tahova deformace dava
impuls k poklesu objemového podilu zbytkového austenitu, coz bylo potvrzeno i
magnetickymi métenimi [9,10]. Objem paramagnetick€ho zbytkového austenitu V, je zde dan
magnetickym nasycenim vzorku TRIP oceli J, a magnetickym nasycenim plné
feromagnetického referencéniho vzorku Jr :

v, = Irerlm 5 1009 [10].
]ref

@ NEDEFORMOVANE

M 10% DEFORMACE Il RD

PODIL ZBYTKOVEHO AUSTENITU, ®o

T T
EBSD oM MAGNETICKE METODY

Obr.4.18 Zmeny podilu zbytkového austenitu [10].

Obr.4.18 ukazuje zménu objemového podilu zbytkového austenitu se stoupajici
deformaci, stanovenou rtiznymi metodami. Autofi v [9] uvadéji, ze riizné typy zbytkového
austenitu reaguji na deformaci rizné: objemovy podil zrnitého typu zbytkového austenitu se
podle nich snizuje a jemny typ se neméni.

-
L]
M

Austenite Vol. Fraction (%)

:

—&—Film+Granular Type
=8=Film Type
=—0=—Granular Type

10 -

0 5 10 15 20 25 30
Nominal Strain (%)

Obr.4.19 Viiv ucinku deformace (in-situ)
na podil zbytkového austenitu [9].
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5 Experimentalni material

Experimentalnim materidlem, z néhoz byly ziskany zkusebni vzorky, byl polotovar ve
formée ,,biletu”, dodany firmou ,,Comtes FHT* (obr.5.1).

Chemické slozeni experimentalniho materidlu je uvedeno v tab.5.1. Termomechanické
zpracovani bylo realizovano dvéma zpisoby, viz obr.5.3, a sestdvalo zohfevu na
austenitizaCni teplotu, vydrze a nasledujicich deformacénich krokd (s eventudlnim
mezichlazenim), které byly provadény na béznych tvarecich lisech. Hlavni rozdily mezi
obéma postupy byly hlavné ve vySce austenitiza¢ni teploty a v ndvaznosti deformaci € a &;:
zatimco v pripad¢ ,,biletu” D nasledovaly deformace bezprostiedné po sobé, u ,,biletu* E byla
mezi deformacemi €; a €, vykonana ochlazovaci prodleva. Schéma postupu deformace vzorki
je znazornéno na obr.5.2.

Okraje pro vyrobu

Rovin
Y zkusebnich vzorka

metalografickych
vybrusu

L

Obr.5.1 Experimentalni material ve forme ,, biletu*

Tab.5.1 Chemické slozeni experimentdlniho materialu v hm. %

C

Mn

Si

P

S

Cr

Ni

Al

0,21

1,43

1,90

0,017

0,008

0,06

0,05

0,01

0,036

Obr.5.2 Schéma sledu deformaci pri vyrobé experimentalniho materialu

20




g

30 min

T [°C] T [°C] |1000°C

VZOREK E2 vaduch

T[min] T[min]

Obr.5.3 Schema rezZimu termomechanického zpracovani TRIP oceli.

Pro ovéteni homogenity struktury byly provedeny metalografické vybrusy vzorkd, jez
pochazely z konce ,,bileti* (obr.5.1). Vzorky byly zpracovany béznymi metalografickymi
postupy a struktura byla analyzovana v mistech pti¢ného fezu ,,biletem®.

K vyhodnoceni mikrostruktury byly metalograficky ptipravené vzorky naleptany
leptadlem ,,Marble* (smés kyseliny chlorovodikové, lihu a siranu méd’natého) a nasnimany na
mikroskopu NEOPHOT 30 s kamerou Nikon Fi-1. Bylo zjisténo, ze struktura stfedové ¢asti
,biletu se vyrazné nelisila od jeho okrajovych ¢asti, tj. mist, ze kterych byl bran material pro
pouzité zkuSebni vzorky. Typicka mikrostruktura obou ,,biletti* je znazornéna na obr.5.4.

Obr.5.4 Mikrostruktura vzorkii E (vlevo) a D (vpravo) mérena pri zvetseni 1000x.
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6  Postup experimentii

6.1 Priprava vzorki

Jak jiz bylo feCeno, vychozim polotovarem byl ptetvaieny ,bilet, z které¢ho byla
vyfrézovana a vybrouSena zkuSebni télesa s tvarem podle obr.6.1. Z kazdého ,,biletu* bylo
vyrobeno pét zkuSebnich téles. Pro popisované experimentalni prace byly vyuzity okrajové
¢asti ,,bileti* obr.5.1, diky ¢emuz nebylo mozné vytvoftit zcela dokonalé upinaci hlavy téles —
zejména v piipadé télesa s oznaCenim E4 byla jedna z upinacich hlav z velké ¢asti klinovita.

7]007]
T//
0,8
I' 1 1 ]
r=2 O -

30 20

12,5
40,08

12,5

Obr.6.1 Vykres zkusebniho télesa

Ptiprava vzorkd pro méfeni fazového slozeni metodou EBSD sestavala z brouSeni
jednoho z povrchi na kazdém vzorku za mokra a ndsledného mechanického a
elektrolytického leSténi. V prvni fazi byl vzorek brouSen na hrubo brusnym papirem o
zrnitosti 800 na ptistroji METASINEX. Finadlni dobrouseni smirkovymi papiry s nizsi Skalou
zrnitosti (1000, 2400) bylo realizovano na metalografické brusce STRUERS ABRAMIN.

Pfi mechanickém leSténi povrchu byl pouzit lesStici prostiedek v podobé pasty
s primérem zrna 0,7 pm. Pasta se nanesla na rotac¢ni kotou¢ potaZeny platnem (DP-NAP
STRUERS) a za stalého smaceni lihem byl vzorek manualné lestén. Lesténi bylo uskute¢néno
na lesticce typu MONTASUPAL, pticemz doba procesu byla asi 10 minut. Kone¢nou operaci
je rychlé vysuSeni vzorku pod proudem vzduchu a jeho dokonalé¢ vycisténi v ultrazvukové
pracce v lazni lihu.

Principem elektrolytick¢ho leSténi je anodické rozpousténi vzorku ve vhodném
elektrolytu. Vzorek byl lestén pomoci elektrolytu tvofeného smési ledové kyseliny octové
(474 ml) a 70% kyseliny chloristé (26 ml). Pfivedené napéti na vzorek mélo hodnotu 60V.
Teplota smési se v pritbéhu lesténi postupné zvySovala s ptivodnich 27°C na kone¢nych 28°C.
Proces lesténi probihal na ptistroji LECTROPOL (Struers) za nastaveného plného pratoku
elektrolytu. Vzorek byl polozen na masce s ovalnou §térbinou o délce 24 mm a Sifce 4 mm a
lestén po dobu 60 sekund.

Pro snaz$i orientaci a umisténi analyzované oblasti byly na ploSe zkuSebniho télesa
provedeny vtisky indentorem tvrdoméru Vickers.
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6.2 Postupna deformace vzorku

Ptipravené tahové zkuSebni vzorky (E4, D4, E5, D5) byly vystaveny deformaci na
univerzalnim zkusebnim stroji ZWICK Z020. Rychlost posuvu celisti, jimiz byl vzorek
natahovan, méla hodnotu 1 mm.min"".

Na vzorcich E4 a D4 byla provedena kompletni tahova zkouSka s tim, ze plisobeni
zatiZzeni bylo ukonc¢eno pfed hodnotou lomového napéti, tudiz nedoSlo k preruseni zkusebniho
télesa. V ptipadé¢ vzorku E4 byly vysledky tahové zkousky negativné ovlivnény klinovym
tvarem a malymi rozméry hlavové Casti vzorku - upnuty vzorek zacal po jist¢ deformaci
prokluzovat v Celistech stroje, coz se na tahové kiivce projevilo zubem a posléze doslo i
k vysmeknuti vzorku z jedné z Celisti a tim k pfed¢asnému ukonceni zkouSky. Naproti tomu u
vzorku D4, kde probéhlo méfeni bez komplikaci, vykazuje tahovy diagram ztetelné viditelnou
vyraznou mez kluzu (obr.6.2).
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Obr.6.2 Tahova zkouska vzorkit E4 (vlevo) a D4 (vpravo)

Tahova zkouSka vzorkti E5 a D5 byla preruSovana pti zvolené hodnoté celkové
deformace. Nastaveni maximalniho prodlouzeni bylo napoprvé u vzorku D5 zvoleno tak, aby
doslo k ukonceni zkousky ptiblizné v poloving intervalu deformaci na dolni mezi kluzu (g, =
2,35%) a u vzorku ES5 tésné za mezi kluzu (&, = 0,85%); viz obr.6.3. V piipad¢ vzorku DS,
ktery vykazoval vyraznou mez kluzu, bylo vizudlné potvrzeno, ze Liidersova deformace
piesla i pfes sledovanou oblast.

Vzorky E5 a D5 byly po méfenich fdzového sloZeni podrobeny dal§i deformaci do
oblasti mezi mezi kluzu a mezi pevnosti a opét pii stanovené hodnoté maximalniho
prodlouzeni (v obou ptipadech &, = 10%) doslo k ptferuSeni zkousky.
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Obr.6.3 Prubéh deformace vzorku ES5 (vlievo) a D5 (vpravo)
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6.3 Meéreni fazového slozeni

Me¢teni fazového slozeni bylo realizovano v oblasti zhruba uprostied mezi vtisky
tvrdoméru, aby nedoSlo k jeho ovlivnéni vrubovym tuéinkem wvtiski. Prvni méfeni vzdy
zanechalo kontaminovanou plochu, jez zdarné poslouzila k orientaci a nalezeni oblasti pro
dalsi postupna méfeni (obr.6.4).

=~ AccV Spot Magn Det WD Exp F—————— 200um
25.0kV 4.0 100x SE 10.7 51005 D5 - scan05

Obr.6.4 Orientacni vtisky na plose zkusebniho télesa

Analyzy byly provadény na rastrovacim elektronovém mikroskopu PHILIPS XL30
s termoemisnim zdrojem elektronl. Nastavovani potfebného sklonu vzorku bylo provadéno
sklopenim celého stolku mikroskopu. V nasledujici tabulce jsou shrnuty parametry systému
EBSD, pti kterych byla uskute¢néna méieni fazového slozeni.

Tab.6.1 Parametry EBSD méreni

URYCHLOVACI NAPETI: 25,0kV
EMISNi PROUD: 60-65 pA
NAKLON VZORKU: 75°
ZORNE POLE: £=0% 30x30 pm

& =0,85% event. & =2,35% 32x32 um

£ =10% 34x34 pm

ZVETSENI: 2000x
PRACOVNI VZDALENOST: 12,0 mm
ROZTEC ANALYZOVANYCH BODU: 0,2 um
PARAMETRY EXPOZICE: slu¢ovani ("binning") 4x4
EXPOZICNI DOBA: 0,32-0,49 s
ZESILENI: 8,6-16,2dB
RYCHLOST SNIMANI: 2,1 - 3,1 snimki za sekundu
MINIMALNi POCET DETEKOVANYCH PASU: 9
MAXIMALNi POCET DETEKOVANYCH PASU: 13

Rostouci velikost zorného pole byla volena proto, aby bylo mozné zachytit oblast
analyzovanou v ptredchozim kroku.

Rastr analyzovanych bodii mél podobu miizky s buitkami ve tvaru Sestitthelnika —
rozte¢ bodu je proto definovana jako vzdalenost stiedt téchto bungk.
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Pti sbéru dat byly voleny rizné mnoziny fazi uvazovanych pti indexaci difrak¢nich stop
- u nedeformovanych vzorkll faze ferit a austenit, u deformovanych pak ferit, austenit a
martenzit. V ptipad€é nedeformovanych vzorkl nebyla na rozdil od deformovanych uvazovana
Sitka past z divodi urychleni analyz a také proto, ze FCC a BCC faze lze pii zvoleném
minimalnim poctu difrakénich past relativné snadno rozliSit na zakladé rozdilnosti
mezipasovych thli, kdezto BCC mtizku a miizku martenzitu (kubickou BCC aZ tetragondlni)
jiz hite.

Po ukonceni sbéru dat byla posouzena vhodnost filtrace ziskanych dat, ale nebyl zjiStén
7adny podstatny piinos tohoto kroku. Udaje o fazovém sloZeni tedy byly zpracovavany bez
filtrace.

6.4 Obrazova analyza

Pro ovéfeni plosného podilu a velikosti ¢astic zbytkového austenitu byla provedena
obrazova analyza vzorku DS5. Software, jenZ byl k tomuto ucelu aplikovany, byl NIS
ELEMENTS verze 2.3.
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7  Vysledky

7.1 Deformacéné — napét’ové charakteristiky

Hodnoty ziskané pti tahové zkouSce vzorkit D4 a E4 jsou shrnuty v tab. 7.1 spolu

s postupn¢ dosazenymi deformacemi a napétimi u vzorka D5 a ES.

Pti tvorbé vtiskG pro lepSi orientaci na vzorku byly namatkové zméfeny i hodnoty
tvrdosti, jez jsou uvedeny v tab.7.2. Vzorek D4 byl pouzit pro ovéieni nezbytné velikosti
zatizeni pro vytvofeni vtisku potfebné velikosti, proto je u néj tvrdost zmétena pii odliSném

zatizeni (10 kg) — jako postacujici se ukazalo zatizeni jiz 0,5 kg.

Tab. 7.1 Ciselné hodnoty naméiené pri tahové zkousce

5 Celkova pomérna Napéti pri
Cislo | deformace pro ukonceni E Ren Rpo, ukond¢eni
vzorku zkousky [MPa] [MPa] | [MPa] | [MPa] | zkousky [MPa]
E4 - 185537 - 513 890
D4 - 148249 | 586 - Ry, =725
D5 2,35% 157070 | 605 - 612
ES5 0,85% 172882 - - 568
D5 10% 152687 | 574 - 694
ES5 10% 153618 - 579 841
E5 - 144999 - 859 R =910
D5 - 117960 | 702 - Ry, =715

Tab.7.2 Hodnoty tvrdosti jednotlivych vzorkit mérené pristrojem LECO LV700

Hodnoty tvrdosti
Vzorek ZatiZeni (prumér ze dvou méreni)
E4 0,5 kg HV=241,5
E5 0,5 kg HV=248.9
D4 10 kg HV=210,0
D5 0,5 kg HV=193.9

Tab.7.3 uvadi hodnoty vzdalenosti vtiskli pti rostouci deformaci. Méfeni roztece vtiski
bylo provadéno vzapéti po sbéru dat EBSD v daném deformacnim kroku s pomoci obrazii
ze SEM pii zvétSeni 100x. Tyto hodnoty poslouzily pro uréeni velikosti lokalni plastické
deformace. Jako skute¢nou plastickou deformaci uvazujeme deformaci odvozenou z méfené

roztecCe vtiska.
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Tab.7.3 Vzdalenosti vtiskii v zavislosti na deformaci a hodnoty
lokalni plastické deformace jako funkce celkové pomérné

deformace.

Celkova deformace pri ukonceni zkousky

Vzorek 0% 0,85% 2,35% 10%
D5 555um - 576um 616um
ES 550um 553um - 593um
Vypoétena lokalni plasticka deformace [%]

D5 0 - 3,784 10,991

E5 0 0,545 - 7,818

7.2 Fazové slozeni

V nasledujici kapitole jsou uvedeny vysledky méteni fazového slozeni metodou EBSD
ve formé map a grafl:

Mapa fazového sloZeni podéva obraz o rozlozeni a podilu fazi v mikrostrukture
analyzované oblasti ve vzorku.

Mapy CI predstavuji v zavislosti na stupni deformace hodnoty CI a jejich
rozloZeni ve sledované struktufe. Pomoci map CI je mozné zjistit, zda nedoslo
k pochybeni vur€eni podili fazi ve vicefdzovém vzorku vlivem chybné
indexace.

Mapy IQ dokumentuji morfologii mikrostruktury a poskytuji odhad miry
vnesené deformace a jeji distribuci ve sledované Casti struktury. Podil plastické
deformace se odhaduje z tirovné Sedi v map¢ 1Q.
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7.2.1 Fazové sloZzeni vzorku D5

Obr.7.1 ukazuje podil a rozlozeni fazi nedeformovaného vzorku D5. Nedeformovany
vzorek obsahuje faze ferit (98,7 %) a austenit (1,3 %). Pti zahajeni deformace se ve struktuie
objevi jisty podil martenzitu, jehoZ mnozstvi se s naristem deformace zvySuje (obr.7.2,
obr.7.3). Podil austenitu je v jednotlivych mapach deformovaného vzorku nizky (1,7 %) a
navic se jeho mnozstvi oproti predpokladiim s nartistem deformace zvysuje (3,1 %).

| |
7.00 ym = 35 steps Phase 7.00 um = 35 steps Phase
Obr.7.1 Mapa fazi nedeformovaného Obr.7.2 Mapa fazi vzorku D5

vzorku DS5. (Ferit 98,7%, Austenit 1,3%). deformovaného 3,78 %. (Ferit 78,1%,
Austenit 1,7%, Martenzit 20,2%).

Bl TCRIT
ol AUSTENIT
| MARTENZIT

8.00 um = 40 steps Phase

Obr.7.3 Mapa fazi vzorku D5 deformovaného
10,99 %. (Ferit 56,5 %, Austenit 3,1%)
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Na obr.7.4 je zobrazena mapa CI pro nedeformovany vzorek D5. Nizké hodnoty CI jsou
prevazné pii hranicich zrn. S rostouci deformaci CI klesa, coz je patrné z obr.7.5 a obr.7.6.

S e

tg
Tk

i
F,

f

7

e —
7.00 ym =35 steps C1 0...0.958 7.00 pm = 35steps €1 0...0.633

Gray Scale Map Type: =none= Gray Scale Map Type: =none=

Color Coded Map Type: Confidence Index Color Coded Map Type: Confidence Index
Total Partition Total Partition
Min  hlax Fraction Fraction Min  hlax Fraction Fraction

B 10 063 zooo  Zooo B 10 o095 zooo  Zooo

Boundaries: =none= Boundaries: =hones=

Obr.7.4 Mapa CI. Obr.7.5 Mapa CI vzorku D5
nedeformovaného vzorku D35. deformovaného 3,78%.

|
8.00 um = 40 steps CI10...0.767

Gray Scale Map Type: <hone=

Color Coded Map Type: Confidence Index
Total Partition

Min  Max_ Fraction  Fraction

| I W 0767 0499 0.549

Boundaries: <none=

Obr.7.6 Mapa CI vzorku D5
deformovaného 10,99%.

29



Na deformovaném vzorku D5 (obr.7.8) je v prostfedni ¢asti snimku vidét vodorovna
cara, ktera jakoby puli mapu IQ na dvé casti. Tento posunuty fadek je zptisoben magnetizaci
vzorku v Celistech zkuSebniho stroje. S nartistem deformace méni mapa IQ stupen Sedi
k tmavym tontim.

|

7.00 ym = 35 steps  1Q 20.251...128.896 7.00 pm = 35 steps  1Q 23.039...138.6
Obr.7.7 Mapa 1Q nedeformovaného Obr.7.8 Mapa IQ vzorku D5
vzorku D35. deformovaného 3,78 %.

8.00 pm = 40 steps  1Q 25.411...169.16

Obr.7.9 Mapa 1Q vzorku D5
deformovaného 10,99 %.
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Na obr.7.10 - obr.7.12 jsou zndzornény mapy fazi s podkladem map 1Q. Tyto mapy
umoznuji urCit pfesnéji misto, kde se dané faze ve struktuie nachazeji a také, zda na pfesnost
indexace nema vliv mistni snizeni kvality difrakénich stop (vlivem vnesené plastické
deformace, reli¢fu povrchu apod.). Obr.7.10 ukazuje, Ze austenit je rozmistén na hranicich zrn
feritu v podobé malych castic, jeZ jsou v mapé reprezentovany oblastmi s malym poctem
pixeld. S rostouci deformaci je znat jeji vliv na rozliSeni fazi feritu a martenzitu, kdy pixely
indexované¢ jako martenzit, pfibyvaji pfevazné¢ v oblastech pii nulové deformaci
indexovanych jako ferit. Tyto oblasti se hranicemi shoduji se zrny feritu.

|

7.00 pm = 35 steps  1Q 20.251...128.896, Phase 7.00 pm = 35 steps  1Q) 23.039...138.6, Phase

Obr.7.10 Mapa fazi s podkladem mapy IQ  Obr.7.11 Mapa fazi s podkladem mapy 1Q
nedeformovaného vzorku DJ. vzorku D5 deformovaného 3,78%.

I
8.00 ym = 40 steps  1Q 25.411...169.16, Phase

Obr.7.12 Mapa fazi s podkladem mapy 1Q
vzorku D5 deformovaného 10,99%.
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Na obr.7.13 je ukdzan SEM snimek nedeformované struktury vzorku D5. Na snimku je
vidét analyzovana oblast zvyraznéna kontaminaéni stopou. Bilé ¢astice lemujici zrna feritu
predstavuji austenit, eventudln¢ karbidy. S postupem deformace byla patrna tvorba
skluzovych past v nekterych zrnech feritu (obr.7.16). Pocet zrn feritu se skluzovymi pasy
s rostouci deformaci nartistal.

Det WD Exp
0x ' SE, , 70.7 50922.D5 y
1 b

Obr.7.13 SEM snimek nedeformované Obr.7.14 Prehledovy SEM snimek
struktury vzorku D5. mikrostruktury vzorku D5
deformovaného 3,7%.

e S Y By |

Obr.7.15 SEM snimek mikrostruktury Obr.7.16 SEM snimek mikrostruktury

vzorku D5 deformovaného 10,991 %. vzorku D5 deformovaného 10,99 %.
Zvetseni 4000x.

e

Obr.7.17 SEM snimek reliéfu vzorku D5
deformovaného 10,99 %, ktery byl
nasniman v pracovni poloze EBSD (75°).
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Pomoci obrazové analyzy byl zjistén plosny podil ¢astic lemujicich feriticka zrna, ktery
se pohyboval v rozmezi od 7,9% (&. = 10%) po 8,6% (. = 2,35%). Ekvivalentni pramér ¢astic
(pramér nahradniho kruhu o stejné plose jako castice) byl v rozmezi od 0,22 um (g; = 10%)
do 0,23 pum (g; = 0%). Plosny podil téchto castic, zjistény obrazovou analyzou, neodpovida
podilu austenitu zjisténého EBSD; rozdil ¢ini 4,8% (pifi & = 2,35%) az 7,2%
v nedeformovaném stavu.

7.2.2 Fazové slozeni vzorku E5

Na obr.7.18 je vyobrazena mapa fazi nedeformovaného vzorku ES5. Podil austenitu ve
struktufe a jeho rozmisténi vzhledem k poloze bainitickych kolonii a masivnich svétlych
Castic (obr.7.30) napovida, ze meétfeni probéhlo bez chyb indexace — naméfeny podil
austenitické¢ faze cinil 15,6%. Tuto domnénku potvrzuje i fakt, Ze mnozstvi austenitu
s rostouci deformaci klesa (obr.7.19 a obr.7.20) — na 13% respektive az na 8,9%.

7.00 pm = 35 steps  Phase 7.00 ym = 35 steps Phase

Obr.7.18 Mapa fazi nedeformovaného Obr.7.19 Mapa fazi vzorku E5
vzorku ES. (Ferit 84,4 %, Austenit 15,6%). deformovaného 0,55 %. (Ferit 66,9%,
Austenit 13%, Martenzit 20,1%).

B FERIT
o] AUSTENIT
| MARTENZIT

8.00 pm = 40 steps  Phase

Obr.7.20 Mapa fazi vzorku E5
deformovaného 7,82 %. (Ferit 55,2%,
Austenit 8,9 %, Martenzit 35,9%).
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Obr.7.21 ukazuje mapu CI nedeformovan¢ho vzorku ES. Stejné jako v ptipadé vzorku
D5 klesa hodnota CI s rostouci deformaci. Pokles hodnoty CI ovSem neni ve vSech oblastech
stejny; napi. v zrn¢ feritu (zobrazeném uprostied CI mapy na obr.7.22 a na obr.7.23) je pokles
CI srostouci deformaci minimalni. Pokud se austenit nachazi ve form€ masivnich ¢astic,
hodnoty CI jsou vysoké, v piipadé€ jehlicovité struktury dosahujeme pouze nizkych hodnot CI.

I i
7.00 ym = 35steps C10..0.9 7.00 ym =35steps CI0..0.725

Gray Scale Map Type: =none= Gray Scale Map Type: =none=

Color Coded Map Type: Confidence Index

Color Coded Map Type: Confidence Index
Tatal Partition Total Pattition
Min  Max Fraction Fraction Min  Max  Fraction Fraction
0g | 0725 1.000 1.000

M0 09 1000 1000

Boundaries: =none=

Obr.7.22 Mapa CI vzorku ES
deformovaného 0,55% .

Boundaries: =nane=

Obr.7.21 Mapa CI
nedeformovaného vzorku ES.

I
8.00 um = 40 steps CI0...0.575

Gray Scale Map Type: =none=

Color Coded Map Type: Confidence Index
Total Partition

Min - Max Fraction Fraction
| 3 Wl 0475 0999 0.999

Boundaries: =none=

Obr.7.23 Mapa CI vzorku ES
deformovaného 7,82%.
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Obr.7.24 az obr.7.26 ukazuji mapy 1Q. V pfipadé¢ nedeformovaného vzorku lemuji
pixely s nizkym IQ pouze hranice zrn a mezifdzova rozhrani uvnitt bainitickych kolonii.
S rostouci deformaci se uvniti feritickych zrn objevuji oblasti s nizkym 1Q, které ohranicuji
vznikajici skluzové pasy. Na obr.7.26 je vidét vyrazné pruhovita struktura téchto pasu.

7.00 ym = 35 steps  1Q 24.759...131.775

Obr.7.25 Mapa 1Q vzorku E5
deformovaného 0,55%.

7.00 um =35 steps  1Q 29.983...157.13

Obr.7.24 Mapa 1Q nedeformovaného
vzorku E5. Obr.7.1

I
8.00 pm = 40 steps  1Q 25.118...158.792

Obr.7.26 Mapa 1Q vzorku E5
deformovaného 7,82%.
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Obr.7.27 zobrazuje mapu fazi s podkladem mapy IQ pro ptipad nedeformovaného
vzorku. Austenit nachazejici se ve struktufe je, ve form¢ masivnich ¢astic a ¢astic jehlicovité
morfologie. U deformované struktury na obr.7.28 a obr.7.29 jsou oblasti, kde je zvySeny podil
bodii indexovanych jako martenzit. Tyto oblasti se shoduji s jednotlivymi zrny feritu, coz
souvisi s obtiznéj$i indexaci vlivem vnesené¢ plastické deformace. Na obr.7.28 je vidét i
ubytek pixelll patficich plivodné austenitu, protoze tato mista jsou nyni indexovana jako
martenzit.

I

7.00 ym = 35 steps  1Q 29.983...157.13, Phase 7.00 ym = 35 steps  1Q 24.759...131.775, Phase

Obr.7.27 Mapa fazi s podkladem mapy IQ  Obr.7.28 Mapa fazi s podkladem mapy 1Q
nedeformovaného vzorku ES. vzorku E5 deformovaného 0,55%.

|
8.00 pm = 40 steps  1Q 25.118...158.792, Phase

Obr.7.29 Mapa fazi s podkladem mapy 1Q
vzorku E5 deformovaného 7,85 %.
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Kontaminacni stopa v ptipadé snimku analyzované oblasti na obr.7.30 je nepravidelna -
analyzovany vzorek je totiz naklonén nejen o pozadovanych 75° podle osy rovnobézné
s vodorovnymi okraji snimku, ale i podle osy vertikalni, coz je zapti¢inéno nepiesnosti pti
vkladani vzorku do upinaciho pfipravku v mikroskopu. Uvedené tvarové zkresleni nema vliv
na presnost urceni fazového slozeni, pouze mirné na tvar ¢astic. Ve struktufe na obr.7.31 je
pritomen vméstek, ktery ale rovnomérnost deformace a piesnost experimentu nikterak
neovlivnil.

< =
AccM  Spot Magn  Del WD Exp ———— 10pm
;620 kV 4.0 2000x ~~SE__11.0 50922 ES=scan A I

N 2 ] e R, = & i

Obr.7.30 SEM snimek
nedeformované struktury vzorku E5.

Spot Magn  Det 7-:p F——— 10m

V40 1600x SE 108 50954 Eb - sca

Obr.7.31 SEM snimek vzorku E5
deformovaného 0,545%.

Obr.7.32 SEM snimek vzorku ES
deformovaného 7,818%.
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Shrnuti vysledkt podilt fazi v zavislosti na deformaci je v grafu na obr.7.33. U vzorku
D5 zobrazeného vlevo vidime pii nejvyssi hodnoté deformace vysoky podil martenzitu a
obzvlasté nizky podil austenitu. Nartst podilu martenzitu se odehral pievazné na tkor poklesu
podilu feritu. U vzorku E5 se rovnéz realizuje nardst podilu martenzitu pievazné na ukor
podilu feritu, navic tu vSak dochazi k redukci procenta austenitu.

VZOREK D5 W FERIT
E AUSTENIT

O MARTENZIT

PODIL FAZI [3]

=
=

i 3,784

DEFORMACE £p

VZOREK ES W FERIT
E AUSTENIT

O MARTENZIT

PODIL FAZI [%]

= W wom o 2 g =
SB8858358 38 838

=

0 0,545 7818 DEFORMACE £

Obr.7.33 Graf fazového slozeni jako funkce plastické deformace.

Snimky vzorki D4 a E4 zobrazuji morfologii povrchu a uspofadani struktury pti
deformaci az na mez pevnosti. U obou vzorkl jsou opét viditelné skluzové pasy ve feritickych

zrnech.

Vznik reliéfu na povrchu vzorkl v prubéhu deformace do zna¢né miry ovlivnil pfesnost

méieni fazového slozeni.

Obr.7.34 SEM snimek povrchu
vzorku DA4.

” ISpotMaght’ "Det WDBp —————— 10pm
26 0kv 40 2000x,  SE 108 50922 E4- 56an 03

Obr.7.35 SEM snimek povrchu
vzorku E4.
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8 Diskuze

U vzorku E5 probihala identifikace austenitu bez problémt, pokud byl austenit ve formeé
masivnich ¢astic, coz dokazuje shoda mist indexovanych jako austenit a mist s vysokym CI.
Pokud byl austenit jehlicovité morfologie, byl ve vétSin€ ptipadl indexovan spravné, nicméné
mapy CI vykazovaly nizs§i spolehlivosti, coZ miize souviset s pnutim v mfiZce austenitu
dislokovaného mezi lamelami feritu v bainitu [8].

Body indexované jako martenzit se nachdzely prevazné v mistech feritickych zrn, coz
souvisi s (z hlediska mikrostruktury) nerovnomérné rozlozenou plastickou deformaci
materialu, kterd vede k distorzim miiZky v téch zrnech feritu, kterd jsou orientovana vici
pusobicimu zatizeni ptiznivé z hlediska skluzu.

Difrakéni obrazce feritické miizky se podobaji difrakénimu obrazci martenzitické
miizky. Pfi deformaci 0,55% lze témét veSkery naméteny podil martenzitu pifisoudit takto
chybné¢ indexovanym oblastem deformované¢ho feritu; ndrlist podilu martenzitu na ukor
austenitu je v tomto ptipad€ minoritni, le¢ pfesto zaznamenatelny porovnanim s velikosti zrn
austenitu v nedeformovaném stavu. Pfi deformaci 7,82% se chybna indexace feritu jako
martenzitu projevuje v jeSté vEétsi mife, nicméné 1épe pozorovatelny je i ubytek pivodné
austenitickych oblasti, jez jsou nahrazeny martenzitem.

Srovnanim map CI deformované a nedeformované struktury by se zdal pokles
parametru CI markantni. Tuto okolnost lze vysvétlit tim, Ze pfi nulové deformaci se pfi
indexaci neuvazuje Sifka past, kdezto u nenulové deformace ano, ¢imz se ponékud snizuje
dosazitelna vyska parametru CI (do vypoctu CI vstupuje dal§i ¢len). Srovndvat proto lze
pouze mapy CI v deformovaném stavu.

Zrna indexovana vzdy jako ferit maji vysokou hodnotu CI a jsou s velkou
pravdépodobnosti indexovana spravné.

Porovnanim fazovych map a snimkd povrchu vzorku D5 spolu s vysledky obrazové
analyzy je zfejmé, Ze dosSlo bud'to k zachyceni pouze malé ¢asti podilu austenitu ve strukture,
nebo jsou v ni rovnéz piitomny karbidy, které se morfologii podobaji ¢asticim austenitu.

Ovlivnéni presnosti indexace plastickou deformaci v zrnech feritu se u vzorku D5
projevuje ve velké mife; prevaznou c¢ast detekovaného nartistu podilu martenzitu musime
pficist na vrub pravé chybam indexace z titulu distorzi miizky feritu plastickou deformaci.

Vyznamnou roli zde rovnéz hraje maly rozmér castic austenitu - viz srovnani s
obrazovou analyzou, znc¢hoz vyplyva, ze vybrany krok 0,2 pum nebyl vhodné zvolen.
Rozliseni Castice o velikosti 0,2 um je béZné¢ v moznostech metody EBSD.

Stejné jako v ptipadé¢ vzorku E5 zde doSlo k vyraznému poklesu parametru CI od

8%

nedeformovaného stavu k deformovanému — tento pokles ma ale stejné pticiny, jaké jiz byly
popsany.

Porovnanim CI map u vzorku D5 deformovaného na 3,78% a 10,99% vidime sice
pokles maximalni dosaZené hodnoty parametru CI, nicméné tento pokles se realizuje lokalné a
pievazné v oblasti, kterd je mirné¢ odvracena od detektoru EBSD vlivem reliéfu vzniklého
postupem deformace vzorku. To znamena, ze pokles spolehlivosti indexace nelze ptisoudit
pouze vnesené plastické deformaci ve feritickych zrnech, coz doklada srovnani s mapami IQ,
ale také faktu, ze stopy na stinitku jsou nelplné diky stinéni povrchovym reliéfem, jehoZz
charakter je znazornén na obr.7.17.

Srovnani s udaji publikovanymi v literatuie [9], uvedené na obr.8.1, které byly
naméteny na TRIP oceli obdobného slozeni, je zjevné, Ze:
- u vzorku E5 je jak morfologie struktury, tak i1 pokles podilu zbytkového
austenitu s deformaci v dobré shod¢ s literarnimi udaji;
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- u vzorku E5 byla také zjiSténa dobrd shoda s literaturou v absolutnim podilu
zbytkového austenitu pii dané deformaci;

- u vzorku D5 byl naméfen zcela opacny trend v chovani austenitického podilu
nez u vzorku E5 a nez Ize predpokladat na zaklad¢ literatury [9];

- u vzorku D5 neodpovidd predpokladim na zaklad¢ literarnich pramenii ani
morfologie mikrostruktury, ani zméfené procento zbytkového austenitu.

18,0%
16,0%
2
'qE) 14,0% - -5 —
)
§12,0% T —B—Literatura[9] |
) I
:5 10,0% \ D5
>
g 60% —
3 4,0%
o
2,0% =
0,0% - : : .
<, < o
20 % ° s
% 2, P, .
Celkova deformace

Obr.8.1 Srovnani experimentalnich dat s literarnimi udaji.
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9 Zavér

Provedené experimenty prokazaly, ze termomechanické zpracovani materialu, z n¢hoz
byl vyroben vzorek ES5, vede ke tvorbé mikrostruktury, kterd vykazuje velmi vyrazny TRIP
efekt. Mikrostruktura tohoto materialu je zaroven plné srovnatelna se strukturami TRIP oceli,
uvadénymi v literatuie.

Parametry méfeni fazového slozeni byly u vzorku ES ziejmé voleny adekvatné a to jak
co se tyCe kroku rastru, tak i velikosti analyzované oblasti z pohledu reprezentativnosti.

Uvedené ovSem neplati u analyz vzorku D35, kde by bylo vhodné volit jemnéjsi krok
rastru a zaroven (pro udrZeni snesitelné doby sbéru dat) mensi analyzovanou oblast.
Reprezentativnost vysledkii by pravdépodobné byla zachovana, jelikoz velikost zrn feritu 1
¢astic zbytkového austenitu je zna¢n€ mensi, nez u vzorku ES.
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11 Seznam zkratek a symbolii

Transformation Induced Plasticity = Transforma¢né indukovana

TRIP plasticita
Electron Backscatter Diffraction = Difrakce zpétné€ rozptylenych
EBSD elektronti
SEM Scanning Electron Microscopy = Rastrovaci elektronova mikroskopie
Transmission Electron Microscopy = Transmisni elektronova
TEM mikroskopie
FEG Field Emission Gun = Zdroj elektronti s emisi v poli
EDS Energy Dispersive Spectroscopy = Energiové disperzni spektroskopie
WDS Wavelength Dispersive Spectroscopy = VInovée disperzni spektroskopie
OM Orientation Mapping = Mapovani orientace
1Q Image Quality = Kvalita obrazu
Cl Confidence Index = Index spolehlivosti
HOLZ Higher Order Laue Zone = Vyssi fad Laueho zon
CCD Charge Coupled Device = Snimac s ndbojovou vazbou
KS Kurdjumov-Sachs
BCC Body Centred Cubic = Prostorové centrovana miizka
FCC Face Centred Cubic = Plo$né centrovania miizka
0 uhel mezi privodi¢em p a osou x
p euklidovské vzdalenost pfimky v roviné
X,y soufadnice v kartézském soufadném systému
n fad difrakce
A vlnova délka elektronu
dhii mezirovinna vzdalenost dané osnovy rovin
0 uhel dopadu elektronti na sledovanou osnovu rovin
R; rank i-té faze
Vi pocet hlast nejpravdépodobnéjsiho feSeni v rdmci i-t¢ fize
maximalni dosazitelny pocet hlasti u nejpravdépodobné;jsiho feSeni bez
V max ohledu na faze
CJ; CI nejpravdépodobnéjSiho feSeni v ramci i-té faze
nejvyssi CI z mnoziny CI nejpravdépodobnéjsich feseni bez ohledu na
Clinax faze
Fitmin minimalni dosazena hodnota parametru Fit (bez ohledu na fazi)
Fit; hodnota Fit pro feSeni v rdmci i-t¢ faze
d-fit min minimalni dosazena hodnota parametru ,,d-fit*
d-fit; hodnota parametru d-fit nejpravdépodobnéjsiho fesSeni u i-té faze
A-D koeficienty slouzici jako vahy jednotlivych ¢lenti
Vi pocet hlast pro prvni feSeni
V) pocet hlast pro druhé feSeni
VIDEAL celkovy mozny pocet hlast na zaklad€ poctu detekovanych past
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\2 objem paramagnetického zbytkového austenitu
Jret magnetické nasyceni vzorku TRIP oceli
Jn magnetické nasyceni feromagnetického referencniho vzorku
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