VYSOKE UCENI TECHNICKE V BRNE

BRNO UNIVERSITY OF TECHNOLOGY

FAKULTA STROJNIHO INZENYRSTVi

FACULTY OF MECHANICAL ENGINEERING

USTAV MATERIALOVYCH VED A INZENYRSTVI

INSTITUTE OF MATERIALS SCIENCE AND ENGINEERING

STUDIUM SUBSTRUKTURNICH ZMEN
ULTRAJEMNOZRNNYCH Mg-SLITIN PRI
CYKLICKEM ZATEZOVANI A TEPLOTNI
EXPOZICI

STUDY OF SUBSTRUCTURAL CHANGES OF ULTRA-FINE GRAINED
Mg-ALLOYS DURING CYCLIC LOADING AND THERMAL EXPOSITION

DIZERTACNI PRACE
DOCTORAL THESIS

AUTOR PRACE Ing. Roman Sté&panek

AUTHOR

SKOLITEL doc. Ing. Libor Pantélejev, Ph.D.
SUPERVISOR

BRNO 2016






Klicova slova:
AZ91, equal channel angular pressing, ultrajemnozrnny, velikost zrna, thel dezorientace,
kernel average misorientation, nerovnovazné hranice, teplotni stabilita, mechanicka stabilita

Keywords:

AZ91, equal channel angular pressing, ultra fine grained, grain size, misorientation angle,
kernel average misorientation, non-equilibrium boundaries, thermal stability, mechanical
stability



Abstrakt:

Tato prace se zabyva komplexni analyzou jemnozrnné hoic¢ikové slitiny AZ91 piipravené
pomoci procesu ECAP. Jsou porovnadvany mechanické vlastnosti této slitiny v n€kolika
riznych stavech za rlznych vnéjSich podminek. Struktura tohoto materidlu je inherentné
nestabilni, proto v ni pfi urCité teplot¢ nebo mechanickém zatizeni dochazi ke zménam na
mikrostrukturni a sub-mikrostrukturni Grovni. Tyto zmény jsou v rdmci prace na vybranych
stavech zkoumané slitiny analyzovany a kvantifikovany.

Abstract:

This thesis deals with complex analysis of fine-grained magnesium alloy AZ91 prepared by
ECAP process. Mechanical properties of investigated alloy in different states at various
external conditions are compared. The structure of this material is inherently unstable
therefore changes on microstructural and sub-microstructural level occur during thermal
exposure and/or mechanical loading. These changes are analysed and quantified for
investigated alloy in selected states in this thesis.



Bibliograficka citace:

STEPANEK, R. Studium substrukturnich zmén ultrajemnozrnnych Mg-slitin pfi cyklickém
zatézovani a teplotni expozici. Brno: Vysoké uceni technické v Brné, Fakulta strojniho
inzenyrstvi, 2017. 108 s. Vedouci dizerta¢ni prace doc. Ing. Libor Pantélejev, Ph.D.

Prohlaseni autora o puvodnosti prace:

Prohlasuji, ze jsem dizertacni praci vypracoval samostatné pod vedenim doc. Ing. Libora
Pantélejeva, Ph.D. s vyuzitim uvedené literatury.

Roman St&panek

V Bmeé dne 13. 12. 2016






Podékovani:

Na tomto misté bych rad pod€koval doc. Ing. Liboru Pantélejevovi, Ph.D. za odborné
konzultace a veskeré ptfipominky a rady pii vedeni této prace. Déale bych rad pod¢koval Ing.
Ondfeji Manovi, Ph.D. a Mgr. Janu Cuperovi za pomoc a spoluprici pfi provadéni
strukturnich analyz. Dale bych také rad podékoval prof. Mauriziovi Vedanimu a prof. Mariovi
Guaglianimu z university Politecnico di Milano, Dipartimento di Meccanica a jejich
vyzkumnym tymim =za pfipravu materidlu ve stavu exECAP a umoznéni provedeni
parcidlnich mechanickych zkousek. V neposledni fadé¢ bych rad pod€koval Mgr. Hané
Glombové za pomoc s korekturami a typografii.

Tato prace vznikla za podpory projekta specifického vyzkumu ¢. FSI-S-11-14 —
,Mechanické vlastnosti a mikrostrukturni stabilita Mg-slitin“ a FSI-S-14-2511 — ,, Mechanické
vlastnosti a mikrostrukturni stabilita materiald pfipravenych pomoci SPD*, feSitel projektt
doc. Ing. Libor Pantélejev, Ph.D.






L UVOQ e 11
2 HIANICE ZIM o 12
2.1 MaloUhlOVE NIANICE .....ooiviiiiiiiiiicic s 12
2.2 VelkoUhlove hraniCe .........cccvviiiiiiiiiii 13
2.3 ENErgie NFANICE ZIMA ....ocuieiiiiiieiieiieee ettt 13
2.4 DalSi vlastnosti hranic ZIm..........ccoeiiiiiiiiiiiiii e 15
2.4.1  Segregace na hranicich Zrmn .........cccoviiiiiiiiiiii 16
2.4.2  Difze po hraniciCh ZIM ......cccoiiiiiiiiii 16
2.4.3  PohyDBIIVOSE NFANICE ..o 18
244 SEYK VICE ZIM .ueiiiiiiiiiiiie ittt ne e 19

3 Hranice zrn v procesech reKrystalizaCe ............cooeueieiiiiiiiiieee s 21
3.1 Deformacné indukované dislokacni hranice...........cccoovvviiiiiiiiiiici 21
3.2 Odpeviovaci POChOAY ......ccoviiiiiiiiiiie e 23
3.2.1  Dynamické odpeviiovaci pochody..........ccccoeiiiiiiiiiiiiiiiieeec e 23
3.2.2  Statické odpeviiovaci POChOAY .......ccccvviiriiiiiiiiiiics e 27
3.2.3  Sekundarni reKrystalizace...........cccovvviiiiiiiiiiiiiiici 30
3.2.4  Terciarni reKryStaliZace .........cccveiuiiieiiiiiiie e 31

4  Metody zvySovani urovné mechanickych vlastnosti materidlQ...........cccoccoeviiiiienieninne 32
4.1  Deformacni Zpeviiovani Materialu.........cccciiiiiieiiiiiiici e 32
41.1  Vliv plastické deformace na vysledné vlastnosti materialu...........ccc.cceevvrrunnnne 33

4.2  Metody zpeviovani MateTTall..........occveiieiiiiiiie e 34
4.2.1 Zpeviovani metodami SPD ..o 34

5  Mechanické v1astnosti UFG S .....ocviiiiiiiiiiiciccc s 36
5.1  Statické v1astnoSti UFG SIEIN ..o 36
5.2  Chovani UFG slitin pii cyklickém zat€Zovani............cccccvvvenieiiiiiiieicsceecee 37

6 Stabilita UFG SITIN ..o 40
6.1 Teplotni stabilita UFG SIIN ....c.oeiiiiiiiiiiiicecee s 40
6.2  Mechanicka stabilita UFG SItIN .......coiiiiiiiiiiici e 41

7 Analyza odpeviovacich pochodii a mikrostrukturnich zmén ............cccooviiiiiiiicnnn 44
7.1  Zmény mechanickych v1astnosti.........c.ccooiiiiiiiiiiiiiniii 44
7.1.1  Zmény Unavovych VIastnOStl........ccoovviiiiiiiiiii e 46

7.2 Mikrostrukturni analyza.........cccoceeiiiiiiiiiii 48
T.2.1  EBSD it bbb 48
722 TEM s 54

7.3 DS 56

8 CHIE PIACE ..ottt 59
9 Experimentalni Material ..........ccoiiiiiiiiiiiii s 60
9.1  Vychozi mIKroStruKtUIa .......ccviiiiiiiiiiic s 60
10 MeChaniCKe VIASTNOSLE ....cuveivieiriiiieiiieie sttt 63
10.1 Mechanické vlastnosti za poKojove teploty ......ccocvvvrviiiiiiiiiiiciiiiiec e 63
10.1.1 Fraktografickd analyza ............cccoviiiiiiiiiiicic e 65

10.2 Mechanické vlastnosti za zvySenych teplot ..........ccooveiiiiiiiiiiiiie 66
10.2.1 Fraktografickd analyza ..........ccccceviiiiiiiiiiicie s 69

10.3 Diskuze VYSIEAKT ....ccueoiiiiiiiiiiii 70
11 Mikrostrukturni stabilita..........cccoiiiiiiiiiiiie e 73
111 Teplotni StabIlita........ccciiiiiiiiiiic 73
11.1.1  Slitina AZ91 Ve StaVu ECAP ......oiieiie e 74
11.1.2  Slitina AZ91 ve stavu eXECAP ... 77



11.1.3  Diskuse VYSIEAKT ....cccuviiiiiiiiiiieiiiie i 80

11.2 Mikrostrukturni stabilita pii mechanickém zatéZovani ............cccocvevvviiviiiiiinnen, 84
11.2.1  Vysledky tnavovych zZKouSeK.........cocoovviiiiiiiiiii e 84
11.2.2  Diskuse VYSIEAKT .......coiiiiiiiiiiiiiiicice e 88

12 Shrnuti dosazenych VYSIedKil.........coiiiiiiiiiiiiiiciii e 90
13 ZAVEIY ottt 92
14 POUZItA TIEETALUIA ....oouviiiie ittt n e nnn e e e nneas 93
15 Pouzité symboly a ZKratky ........ccooiiiiiiiiiic 99
16 PHIIORY ot 101

10



1 Uvod

Nejen ve strojirenském, ale ve vSech odvétvich primyslu existuje snaha snizit vyrobni
nebo provozni néklady. Jednim ze zptsobti, jak tohoto docilit, je pouziti lehkych slitin, coz
vede napf. ke sniZzeni spotieby paliva nebo k pouziti méné ndkladné pohonné jednotky
0 mensim vykonu.

Pouziti lehkych slitin (slitiny Al, Ti, Mg, ...) vS§ak muize byt do jist¢ miry omezeno
vyrobni postupy atd. Existuje proto snaha nalézt takové metody zpracovani, které povedou
k dalsimu zlepSeni stavajicich mechanickych vlastnosti a minimalizaci nebo eliminaci
ostatnich nepfiznivych vlastnosti.

Konven¢ni metody zpracovani téchto slitin, jako je napf. extruze, jsou v mnoha
ohledech dostacujici, ale v pripad¢ slitin s HCP mftizkou je z divodu nedostatku nezavislych
skluzovych systému tvareni obtizné a vysledné zlepSeni je obvykle méné vyrazné, nez je tomu
Vv piipade slitin s kubickou mtizkou. [1]

Jako efektivni prostfedek pro dalsi zlepSeni mechanickych vlastnosti (nejen) téchto
slitin se jevi nékterd z metod intenzivni plastické deformace (,,severe plastic deformation® —
SPD), jejichz podstatou je tvafeni materidlu bez vyznamnéjSi zmény rozmérti (pfedevSim
prafezu), a tudiz je postupnym opakovanim mozno vnést do materidlu teoreticky neomezené
mnozstvi (Groven) deformace. Témito metodami je dosahovano vyrazné vysSiho zjemnéni
zrna, nez je tomu u konvencénich metod a je mozné docilit i tzv. ultrajemnozrnné struktury
(,,ultra fine grained* — UFG), Vv niZ se velikost zrna pohybuje fadové ve stovkach nanometri.
Nevyhodou metod SPD je zatim stile relativné vyznamné omezeni rozméru polotovaru
soucastky, pro které jsou aplikovatelné, a také nestabilita takto vytvofené struktury, ktera je
principialnim disledkem podstaty metod SPD. [2,3]

Hoft¢ik a jeho slitiny v (nejbéZznéjsim) litém stavu dosahuji velmi nizkych hodnot
mechanickych vlastnosti, avSak jako jedny z nejlehéich konstrukénich materidli se jevi
vhodné pro aplikaci metod SPD, kdy se utéchto slitin dosahuje vyznamného zlepSeni
mechanickych charakteristik. Na druhou stranu, hoi¢ik a jeho slitiny maji omezené vyuziti za
zvySenych teplot vzhledem ke své nizké teploté tani a pfipadnd mikrostrukturni nestabilita
zpuisobend piipravou pomoci SPD metod mize toto omezeni prohlubovat a znemoznovat
vyuziti hot¢ikovych slitin pro nékteré aplikace. [4]

Nestabilita struktury se miize obecné projevit tim zplisobem, ze po piekroceni urcité
kritické teploty (hovotfime o teplotni stabilité slitiny), pfip. ur¢ité hodnoty plsobiciho napéti
nebo amplitudy cyklického zatézovani (hovoiime o mechanické stabilité), dojde k uvolnéni
ulozené vnitini energie v materialu a tim k degradaci ziskané jemnozrnné struktury a ztraté
vlastnosti v disledku uplatnéni n¢kterého z odpeviiovacich pochodi, ke kterému by za jinych
podminek nemuselo z divodu nedostatku hnaci sily viibec dojit. [5—7]

Cilem této prace je zjistit miru zlepSeni mechanickych vlastnosti zkoumané slitiny
pomoci zpracovani metodou ECAP (,,equal channel angular pressing®) s riiznymi vychozimi
stavy materidlu (jmenovité lity a extrudovany) a dale ur¢it mikrostrukturni stabilitu slitiny
v oblasti zvySenych teplot a cyklického naméhani.
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2 Hranice zrn

Hranici zrna rozumime rozhrani mezi dvéma oblastmi v materidlu s riiznou orientaci
krystalové mfiizky. V idealnim piipadé je pifi 2D interpretaci hranice zrna rovinny utvar
charakterizovany vzéjemnou dezorientaci zrn na obou jejich stranach a orientaci roviny. Dale
je mozno hranici charakterizovat napf. jeji energii, pohyblivosti atd. [6,7]

RozliSujeme napft. hranice malothlové (,,Jow angle boundaries® — LAB) a velkotuhlové
(',,high angle boundaries” — HAB), sklonové a zkrutové nebo nahodné a specialni. Hranice je
malothlova nebo velkouhlova v zavislosti na uhlové dezorientaci mezi zrny, ktera oddéluje.
Jako ptechod mezi malothlovou a velkothlovou hranici se obvykle povazuje hodnota uhlu
dezorientace 15°, ale v rtiznych zdrojich je mozno nalézt i jiné hodnoty (napt. 10°), popf.
pohybuje okolo limitni hodnoty ptfechodu malouhlovych hranic v hranice velkouhlové.
Davodem této klasifikace je predev$im mnohdy vyrazné odlisna reakce na mechanické nebo
teplotni zatéZovani a rizné vlastnosti malotthlovych a velkothlovych hranic. [6,7]

Specialni hranice jsou hranice s vysokou koincidenci (nizkou hodnotou X — ktera je
definovana jako pfevracena hodnota hustoty miizkovych poloh spole¢nych pro dvé sousedici
zrna), tj. velkym mnoZstvim spole¢nych atomovych pozic pro obé sousedni zrna, tyto hranice
obvykle vykazuji vyrazné odlisné vlastnosti nez nahodné hranice. Kazdé hodnoté £ odpovida
v urcité krystalové miizce konkrétni hodnota dezorientace, avSak i hranice bliZici se této
orientaci muzou vykazovat né€které ze specialnich vlastnosti. [6,7]

Patrné nejvyznamnéjsi charakteristikou hranice zrna je jeji energie, z niz vyplyvaji
1jeji dalsi vlastnosti.

2.1 Malouhlové hranice

Jedna se o uspofddani s fadou hranovych dislokaci, thel dezorientace takto vzniklé
hranice je mensi nez 15°. V prosté krychlové mfiZi je nejjednodussi rozhrani tvofeno sténou
stejné vzdalenych dislokaci se stejnym Burgersovym vektorem kolmym k roving této stény.

Je-li n normalou rozhrani a U smér osy rotace zrn vuci sob¢€, pak hranici, ve které plati
n L u, nazyvame hranici sklonovou (,.tilt boundary*) a hranici, ve které plati n [ u, hranici

zkrutovou (,,twist boundary*) — tato hranice je tvofena Ctvercovou siti Sroubovych dislokaci
(obr. 2.1). [8,9]

a) b)

—af hrani&ni rovina
0
/

FFE

L —>

wz = uhel nato¢eni osa natodenf
. uhel natoceni

£

+

osa natoc¢eni

malouhlova hranice

Obr. 2.1: Model malothlové hranice: (a) ,.tilt boundary*, (b) ,,twist boundary* [10]
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2.2 Velkouhlové hranice

Uhel dezorientace této hranice je vétsi nez 15°. Vzdalenost mezi dislokacemi je
srovnatelna s meziatomovou vzdalenosti a dislokace ztraceji svou identitu. Podle modeli se
takovato hranice muze skladat z periodického uspotaddani urcitych strukturnich jednotek
(obr. 2.2).

Krom¢ uhlu je tato hranice klasifikovana i tzv. koinciden¢éni mftizi, coz je miizka
atomovych pozic spoleénych pro obé sousedni zrna. Limitnim piipadem je dvojcatova
hranice, jez ma spole¢né vSechny pozice. Podle modeld a vypocéta jsou hranice s malou
hustotou koincidenénich bodd tvoieny nékolika strukturnimi jednotkami vyznacujicimi se
specidlnim uspofadanim. Protoze tyto jednotky do sebe nezapadaji, vznikaji v okoli
takovychto obecnych hranic lokélni distorze, jez jsou pticinou neékterych interakci a jevl na
hranicich zrn. [8,9]
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Obr. 2.2: Model velkothlové hranice [11]
2.3 Energie hranice zrna

Energie hranice zrna je hlavni faktor urcujici jeji stabilitu, od niZ se odviji dalsi
vlastnosti, jako jsou mobilita, mira segregace vedlejSich prvki atd. Energie hranice je zavisla
na vice faktorech, ale pfevazné na typu hranice a jejim thlu dezorientace. Obecné plati, ze
¢im ma hranice vétsi energii, tim méné je stabilni a ma vétsi tendenci pomoci riznych déji
smétovat ke stabilngj$imu stavu s nizsi energii. [9]

U malothlovych hranic je jejich energie dana vztahem:

Y = Ep-0(4y —Inb), 1

kde 6 je uhel dezorientace, E, materidlova konstanta zavisld na orientaci hranice
a makroskopickych elastickych konstantach a Ay materidlova konstanta zavisla na lokalni
dezorientaci a vlastnostech dislokaci. [12]

Konkrétné pro krychlovou miizku Read a Shockley odvodili vztah:

__Ga(cos ¥+sin ¥) ) _
o 4m(1-v) 0(Ap —In0), @
_ a 2 sin 5”_ sin ¥ In(sin ¥Y)+cos ¥ In(cos ¥)
Am =1+1n 27Ty 2 sin ¥cos ¥ '
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kde G je modul pruznosti ve smyku, a je miizkovy parametr, v Poissoniiv pomér, ro velikost
jadra dislokace a ¥ sklon roviny hranice zrna (obr. 2.3). Od jisté velikosti thlu dezorientace
prestava byt vliv sklonu roviny hranice zrna vyznamny a energie je zavisla pouze na
dezorientaci. [13]

U velkouhlovych hranic neni jejich energie dana pouze jejich dezorientaci a k jejimu
uréeni proto neexistuje empiricky vztah a energii téchto hranic je nutno urcit experimentalné.
Velkouhlové hranice totiz pfi urcitych konkrétnich hodnotach dezorientace vykazuji vyrazny
pokles ve své energii, tento pokles je zpiisoben vyssi koincidenci pfi dané konfiguraci a s tim
spojenou vyssi stabilitou. V jemnozrnnych materidlech energie hranice zrn neni zavisla pouze
na dezorientaci, ale také na dalSich faktorech jako je tvar hranice (zakfiveni), energie vrstevné
chyby nebo textura. [14]

symetrické hranice

LT

<\

-
-
-

=L O =

A

Obr. 2.3: Definice sklonu roviny hranice [13]

Pribéh energie hranice zrna lze modelovat (napf. pomoci software ,,Molecular
dynamics®), hodnoty ziskané z téchto modeli dobie odpovidaji experimentalné zméfenym
hodnotam. Z vysledkii a experimentalniho méfeni vyplyva, Ze stabilni konfigurace bude

zavisla pfedevsim na typu miizky (obr. 2.4, obr. 2.5), ale bude do jist¢ miry ovlivnéna také
napf. chemickym sloZzenim materialu atd. [15,16]

a) 1.0 , b)lo T T
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g £
N 0.6 H / N 0.6
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=2 / \ / L)
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S 04 \ X5(210)53.1 5 04
4 £17(410)28.1° | =
L oo.2f S l‘ln 269 ]
.- 5 Qe "l )
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(0] Q
5 0.0 §
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Uhel dezorientace 0 [°]

Uhel dezorientace 0 [°]

Obr. 2.4: Zavislost energie hranice zrna na thlu dezorientace (FCC):
(a) symetricka (dvoj¢atova) hranice, (b) asymetricka hranice [15]
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Obr. 2.5: Zavislost energie hranice na jeji dezorientaci (HCP): (a) podle osy c, (b) podle osy a [16]

V okoli hranice zrna dochazi také k jevu popisovanému jako relaxace atomd, tj. jejich
urCité preskupeni v t€sném okoli hranice za GCelem sniZeni celkové energie a z toho
vyplyvajici zvySeni stability. Tento jev lze také relativné dobfe modelovat a byva
nejvyraznéjsi hlavné pii nizkém nebo vysokém uhlu dezorientace. [15]

Kromé relaxace miiZze hranice zrna snizovat svou energii také zménou tvaru, coZ je
disledek rozdéleni ptivodni hranice na nékolik segmentli se stabilnéjsi konfiguraci, popf.
natoceni, které muize v piipadé malych dezorientaci vést az k vymizeni hranice. [15]

2.4 Dalsi vlastnosti hranic zrn

Na energii hranice zrna jsou zavislé ostatni vlastnosti hranic, jako napf. pohyblivost,
difuzivita, mira segregace, intenzita reakce na zvySenou teplotni expozici atd. Vlastnosti
materidlu se odviji od vlastnosti hranic, ale také od jejich uspofadani.

Jak bylo fe¢eno vyse, pfi vyrobé konstrukénich materialt je snaha docilit co mozna
nejlepsich vlastnosti a jednim z efektivnich postupti je vytvofeni UFG struktury pomoci
metod SPD. Materidl s UFG strukturou se obvykle vyznacuje vyrazné lepSimi pevnostnimi
charakteristikami a zaroven horSimi, avSak casto srovnatelnymi, deformacnimi
charakteristikami nez material s konvenéni velikosti zrna. U nékterych materiali muze dojit
také napf. k silnému zvySeni inavové zivotnosti nebo k superplastickému chovani. Pti vyrobé
UFG struktury je ovSem do hranic zrn vneseno velké mnozstvi energie, coz vede
K vyznamnym zménam vlastnosti téchto hranic a ty se stavaji nerovnovaznymi, coz za
zvysenych teplot miize vést k rychlé degradaci UFG struktury (n€kdy i k vlastnostem hor$im
nez v ptipadé slitiny s konvenéni velikosti zrna). Nerovnovazné hranice jsou charakterizovany
vysokou energii, pfitomnosti elastickych napéti dlouhého dosahu a zvySenym tzv. volnym
objemem. [17,18]

Objemovy podil nerovnovaznych hranic zrn v UFG materialech, je vyrazn€ vyssi nez
v materialech s konvenéni velikosti zrna, vlastnosti hranic maji proto vétsi vliv na vlastnosti
materidlu jako celku a jejich modifikaci mizeme velmi vyznamné ovliviiovat nejen
mechanické, ale i dal§i vlastnosti, jako napiiklad miru diftize a segregace. Siika téchto hranic
zrn je priblizné dvojnasobna nez u relaxovanych zrn. [18]

Nerovnovazné hranice vznikaji podle modelu tak, ze se mfizkové dislokace vzniklé pii
plastické deformaci pohybuji smérem k velkotthlovym hranicim a pfi jejich dosazeni se z nich
stavaji tzv. ,.extrinsic grain boundaries dislocation®, coz jsou hranice, které nepfispivaji
k vzajemné dezorientaci sousednich zrn, ale zvySuji celkovou energii hranice zrna. [18]
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2.4.1 Segregace na hranicich zrn

Segregaci na hranicich zrn rozumime obohaceni hranic zrn a jejich okoli o atomy
piimési. K tomuto jevu dochazi z davodu snizeni volné energie hranic zrn, ktera je zvysSena
odlisnym uspofadani atomi v tésném okoli hranice. Segregace je obvykle povazovéna za
negativni jev, avSak v urCité kontrolované miie mize byt 1 zadouci. V disledku segregace
muze byt koncentrace pfimésového prvku na hranici az o né€kolik fadi vyssi nez ve zbytku
objemu materidlu a muze vést az k precipitaci segregovaného prvku. [19]

Je-li segregace fizena pouze snizovanim energie hranice zrna, hovoiime o rovnovazné
segregaci, Vv ptipadé zvysené¢ho vyskytu bodovych poruch (vakanci) vSak dochazi k tzv.
nerovnovazné segregaci, kdy vzajemna interakce bodovych poruch a ptimésového prvku vede
ke zvySeni miry segregace (napi. dostatecné mnozstvi vakanci mize umoznit difuzi i za
nizkych teplot). Miru segregace také ovliviluje pfitomnost dislokaci a vrstevnych chyb.
Zvyseného mnozstvi téchto bodovych a strukturnich poruch Ize dosdhnou napf. ozafenim
nebo deformaci, (napt. metodami SPD pfi zjemifiovani zrna, kdy je ovliviiovani segregace do
jisté miry vyuzivano k ovlivnéni nékterych vlastnosti). [18,19]

Mechanismus celkového zjemnéni zrna je kontrolovan vznikem a pohybem dislokaci
a jejich uspotadanim do malothlovych ptipadné velkothlovych hranic. Je obecné znamo, ze
piipadné pritomné necistoty nebo doprovodné prvky mohou s dislokacemi interagovat (jejich
pfitomnost mize i piispivat k tvorbé dislokaci a tim i ke zpevnéni materidlu v prub&hu
deformace). Legujici prvky mohou také ménit energii vrstevné chyby, ¢imz mohou
energeticky zvyhodniovat vznik dvojcat, ktery by bez jejich pfitomnosti byl potlacen. Mira
segregace tedy ovliviiuje pfitomnost vmestkli nebo sekundarnich fazi na hranicich zrn, ¢imz
muZze siln€ ovlivnit jejich energii a stabilitu, coZ miZe mit za nésledek i1 vyznamny vliv pfi
zjemnovani zrna materialu, nebo jeho reakci na teplotni expozici (oboji z divodl potlaceni
rekrystalizacnich a zotavovacich pochodti). Pfitomnost dal§ich prvka také siln€é ovliviiuje
difuzivitu, a to v nékterych piipadech uz v mnozstvi jednotek ppm. [18]

2.4.2 Diftze po hranicich zrn

Diftzi rozumime ptenosovy dgj, pii kterém dochazi k pohybu ¢astic hmoty nebo
vakanci vzhledem K ostatnim ¢asticim. Nezbytnym ptfedpokladem je dostate¢na amplituda
tepelnych kmitt, tj. dostate¢né vysoka teplota, jedna se tedy o tepelné aktivovany déj, kdy
rychlost diftize s rostouci teplotou roste. [20]

Difuze je urychlovana vSemi druhy poruch krystalové mtizky, dostatené mnozstvi
poruch mize umoznit difuzi i za nizkych teplot. Nejméné je difuze urychlena bodovymi,
nejvice ploSnymi poruchami, z cehoz lIze usoudit, Zze difize monokrystalem a zrny
polykrystalu bude pomalejsi nez diftize po hranicich zrn. Rychleji nez podél miizkovych
poruch probiha diftize na volném povrchu. [18,20]

V UFG materidlech je pozorovano Siroké spektrum hodnot difuznich koeficientd pfi
difazi kratkého dosahu, tj. jak hodnoty obvyklé pro material s konvencni velikosti zrna, tak
hodnoty vyrazné€ vys$i. Hodnoty koeficientu difuze typické pro materidly s konvenéni
velikosti zrna piislusi relaxovanym velkotthlovym hranicim a zvySené hodnoty hranicim
nerovnovaznym. [21]

Podle rychlosti difize lze rozhrani, kde v UFG materidlech diftze probiha,
klasifikovat (podle klesajici difuzivity) takto [18]:
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a) merovnovdind rozhrani — riznoroda struktura reprezentovana urcitym spektrem
hodnot difuzivity, ktera se odviji prave od struktury nebo typu rozhrani,

b) velkouhlova hranice — struktura i difuzivita je podobna jako u konven¢ni
relaxované velkouhlové hranice,

C) dvojcatové hranice obsahujici velké mnoZstvi defektii — hodnoty difuzivity
podobné jako u velkouhlovych hranic,

d) malouihlové hranice, dislokacni stény, osamocené dislokace.

Vyskyt a vzajemné poméry téchto rozhrani zavisi na typu materialu a detailech SPD
procesu.

Napt. porovnanim hodnot difuzivity u ¢istého niklu v UFG stavu a téhoz materialu
s konvencni velikosti zrna lze jednoznacné pozorovat vyssi difuzivitu u UFG materialu,
ovSem mira zmény je zavisla na daném teplotnim intervalu (obr. 2.6). Za teplot nizsich nez
130 °C (oblast I) lze difuzivitu vyjadfit Arheniovou rovnici a aktivacni entalpie je pfiblizné
polovi¢ni oproti materidlu s konvenéni velikosti zrna, nad teplotou 130 °C (oblast II) dochazi
ke zméng, ale prubéh lze stale popsat pomoci Arheniovy rovnice, nizsi difuzivita je
pfipisovana pocatku relaxace nerovnovaznych hranic. Oblast III odpovida prolinani procesit
relaxace nerovnovaznych hranic, rekrystalizace a hrubnuti zrna. [22,23]
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Obr. 2.6: Zména difuzivity v niklu: hrubozrnny (plna ¢ara), 4xECAP (pierusSovana ¢ara) [18]

Nerovnovazné hranice maji tedy odlisné vlastnosti neZ relaxované hranice, ale zaroven
se jejich vlastnosti mohou li§it 1 navzdjem, proto by nerovnovazné hranice mély byt
charakterizovany vice parametry nez relaxované (napi. hustota defektli, velikost volného
objemu), aby je bylo mozno od sebe odlisit a klasifikovat.

Pti klasifikaci nerovnovaznych hranic bylo v minulosti obvykle pouzivdno pouze
mnozstvi pritomnych ,extrinsic grain boundary dislocations”, ovSsem ve skute¢nosti
k nerovnovaznému stavu piispivaji i ostatni defekty nebo procesy, jmenovité:
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a) vakance a vakancim podobné defekty v rozhrani produkované intenzivni deformaci,
b) preskupeni oblasti volného objemu a uvolnéni lokalnich napéti,

¢) pusobeni chemického prostfedi — muze brzdit redistribuci atomt a relaxacni
procesy,

d) segregace.

Praveé vliv nékterych z téchto procesit mize byt odpovédny za piechod mezi oblasti
lall [18]

2.4.3 Pohyblivost hranice

Podle analyz pohybu hranice je rychlost pohybu dané hranice piimo umérna hnaci sile
F podle obecného vztahu:

v=MF, 3)

kde M je mobilita hranice.
Hnaci sila je zavisla na zdroji a v pfipad¢, ze je jim ulozend deformacni energie, muze
byt vyjadiena jako:

F = pob7, @

kde p je hustota dislokaci, G smykovy modul a b Burgersiv vektor.
Predpoklada se, ze mobilita hranice zrna je zavisld na teploté podle Arheniovy
rovnice:

M =M e ke’ (5)

kde Q je aktivacni energie pro migraci hranice, kg Boltzmannova konstanta a Mg teplotné
(témet) nezavisly pre-exponencialni faktor, jehoz velikost je zavisld pfedev§im na vazebné
energii.

V pfipadé migrace hranice fizené jejim zakfivenim, kde hnaci sila souvisi se
snizovanim energie zmensenim plochy hranice, je rychlost hranice dana vztahem:

v =Myx, (6)

kde y je jednotkova energie hranice zrna a x je zakfiveni hranice. Zakfiveni hranice je Cisté
geometrickd charakteristika, zatimco jak wvnitini energie, tak mobilita jsou materidlové
charakteristiky. V ramci jednoho materialu dosahuje vnitini energie podobnych hodnot,
zatimco mobilita se mize liSit 1 o nékolik radl, z toho divodu se za klicovou charakteristiku
pfi migraci hranice povaZzuje mobilita. Zaroven plati, Ze mobilita je s klesajici teplotou vice
zavisla na dezorientaci a taktéz eXistuje urcita teplota nad niz je mobilita na dezorientaci
nezavisla. [6,24]

Upmanyu a kol. [24] ptedpoklada, ze aktivacni energie i pre-exponencialni faktor jsou
zéavislé na dezorientaci a do jist¢é miry spolu koresponduji, pfi¢emz minimalni hodnoty
odpovidaji orientaci s vyssi koincidenci (obr. 2.7, £ = 7 a £ = 13). I pfesto, ze pribéh modelu
a skuteCného experimentu se liSi, v obou pfipadech je viditelné minimum okolo hodnoty
dezorientace 38°, coz odpovida koincidencni hranici X = 7.

Samotna aktivaéni energie je pfi orientacich blizkych koincidenénim hranicim téméf
linearné zavisla na logaritmu pre-exponencialniho faktoru a je také citliva na Ccistotu
materialu, kdy rychle roste v ptipad¢ jeho nizsi Cistoty. [24]
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Obr. 2.7: Zavislost aktiva¢ni energie Q a pre-exponencialniho faktoru Mg na uhlu dezorientace 6
(a), (c) model, (b), (d) skute¢na experimentélni data pro Al [24]

Obecné plati, Zze malouhlové hranice se pohybuji rychleji nez velkotthlové hranice
a specialni hranice se pohybuji rychleji nez ndhodné hranice. Segregace snizuje pohyblivost
vSech typt hranic. [6]

2.4.4 Styk vice zrn

Ptedchozi data a modely obvykle uvazovaly pohyb a chovani jednoduché hranice mezi
dvéma zrny promitnutou do roviny. Styk tii (tzv. ,triple junction®) a vice zrn ov§em vykazuje
specifické vlastnosti, které¢ se mohou od vlastnosti jednoduché hranice lisit. Naptiklad mohou
urychlovat difuzi na kratkou vzdalenost, zvySovat preferenci nukleace sekundarnich fazi, ale
také trhlin, kavit nebo koroze. Hraji dalezitou roli pii plastické deformaci, s tim souvisi jejich
specifickd termodynamika a kinetika, kterd by se podle predpokladli méla lisit vzhledem
k materialu a typu struktury. Konkrétni vlastnosti ,.triple junctions® jsou siln¢ zavislé na jejich
atomové struktute. [25]

V pribéhu strukturnich zmén mé za urcitych podminek konfigurace styku vice zrn
brzdici efekt na rist zrna, pro kvantifikaci vlivu je nejlepsi srovnat mobilitu hranic v misté
styku vice zrn s mobilitou jednoduchych hranic, které tomuto styku pfislus$i. Z modeld
a experimentd vyplyva, ze celkovy vliv mobility hranic v misté styku vice zrn na zmény ve
struktufe materidlu je nejvyrazngjsi v piipad€é malych zrn, nizkych teplot a dezorientaci blizko
hodnot s vysokou koincidenci. Vyrazny vliv ma také smér, kterym se hranice v misté styku
vice zrn pfi strukturnich zménach pohybuji. [25]

Vychazime-li ze skute¢nosti, Ze mobilita hranic v misté styku vice zrn je mensi nez
mobilita jednoduché hranice, 1ze vySe uvedené skute¢nosti odiivodnit nasledovné [25]:
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a) Rychlost pohybu jednoduché hranice vétSiho zrna je mensi nez v pfipadé mensiho
zrna. Kriticka hodnota velikosti zrna, od které ptestava byt vliv patrny, se lisi v piipadé
modelu a experimentu, tento efekt je vsak pravdépodobn¢ zpiisoben vlivem necistot, ktery je
znacny 1 v pfipad€ materiala s vysokou ¢istotou.

b) Srostouci teplotou roste mobilita hranic v misté styku vice zrn vyraznéji nez
mobilita jednoduché hranice.
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3 Hranice zrn v procesech rekrystalizace

Pti samovolnych déjich dochazi ke snizovani celkové energie soustavy. V piipadé
polykrystalickych materialti dochazi ke snizovani poctu poruch v miizce a celkové plochy
hranic zrn, coz se navenek projevi jako néktery ze zotavovacich nebo rekrystalizacnich
procest. Aby tyto déje mohly nastat, musi byt materialu nejprve dodana energie odpovidajici
aktivacni energii daného déje, k tomu dochazi predevsim v pribéhu mechanického zatézovani
nebo pii teplotni expozici. Pokud je material zpevnén, je do hranic vnesena dodatecna energie
a ty se tudiz nachazi ve vyrazné¢ nerovnovazném stavu. Tato uloZena energie muize posléze
fungovat jako hnaci sila riznych d&ja a probihajici déj tedy mutize byt vyraznéjsi nebo muize
probéhnout rychleji. Tyto déje mohou byt zkoumany a klasifikovany mnoha metodami, jako
napt. zmé&nou velikosti zrna v ¢ase, zménou mechanickych nebo fyzikalnich vlastnosti atp.
[20,26]

Odolnost vi¢i mikrostrukturnim zméndm pii teplotni expozici nebo mechanickém
zatizeni piimo odpovida stabilité¢ hranic zrna materialu, ktera je zavisla na celkové energii
hranic zrn odvijejici se od jejich velikosti a orientace, mobilité¢ a dalsich vlastnostech s nimi
souvisejicich (napf. textura, mnozstvi sekundarnich fazi atd.). [27]

3.1 Deformac¢né indukované dislokac¢ni hranice

V prubéhu plastické deformace se dislokaéni hranice (pfip. dislokaéni stény) objevuji
mezi oblastmi zrna s mirn¢ odli$nou orientaci (tzv. buitkami). V téchto hranicich se nachazi
ptiblizn¢ stejné celkové mnozstvi dislokaci s opacnou orientaci Burgersova vektoru, ovSem
jejich rozlozeni v hranici neni rovnomérné a vede k mirné dezorientaci mezi takto oddélenymi
oblastmi. Tyto hranice pfispivaji K energii uloZzené v materialu v prib&hu deformace a mohou
mit ur€ity vliv na jeho vysledné vlastnosti. Obvykle se setkavame s rozdélenim na dva
zakladni typy:

IDB — ,,incidentally dislocation boundaries* — nahodné disloka¢ni hranice, dislokace
se stejnou orientaci Se akumuluji pouze v dusledku nahodnych fluktuaci v hustoté
pohyblivych dislokaci. V prubc¢hu plastické deformace jsou dislokacni smycky emitovany
Z nahodné rovnomérn€ umisténych zdroji, kazda takova smycka (skladajici se ze dvou
dislokaci opacnych znamének) se pohybuje materialem, dokud neni zachycena dislokacni
hranici, kde na zaklad¢ stfedni drahy, kterou smycka urazi, dojde k oddéleni dislokaci. Mezi
stfedni volnou drahou a vyslednou dezorientaci oblasti existuje vzajemny vztah. [28-30]

GNB - ,,geometrically necessary boundaries“ — geometricky podminéné hranice,
dislokace se akumuluji v dasledku aktivity rozdilnych skluzovych systému na obou stranach
hranice, tento rozdil vede ke geometricky podminéné zmeéné v dislokacnim toku a tedy
I vV uhlu dezorientace, tato dezorientace pfitom dale sili, protoze v disledku malych rozdila
Vv orientaci nedokézou dv¢ dislokace opacného znaménka pfi setkdni dokonale anihilovat, coz
vede Kk elastickym pnutim podél hranice. Toto pnuti je eliminovano vznikem ,,isekd“ na
hranicich, které jsou schopny urcité rotace, ¢imz je zamezeno vzniku napéti dlouhého dosahu,
ale tato rotace se projevi jako piirustek popf. tibytek k celkové dezorientaci. Nékdy mizeme
GNB podle vzhledu rozlisovat na dislokacni stény (,,dense dislocation walls* — DDW),
dislokacni mikropasy (,,microbands“ — MB) a lamelarni dislokaéni hranice (,Jamellar
dislocation boundaries* — LB). DDW jsou rovnym usekem deformaéné indukovanych hranic
sefazenych v jedné sténé, MB jsou s nimi takika totozné, ovS§em maji dvé stény (obr. 3.1b)
a LB jsou specialnim pfipadem DDW, které¢ vznikaji pfi vysokych deformacich a vyznacuji se
velkou nepieruSenou délkou (obr. 3.1¢). [6,7,28-30]
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Hranice se pti svém vzniku formuji do bunék délicich zrno, které jsou pozorovatelné
a rozlisitelné napt. pii pozorovani v TEM (obr. 3.1a).

Primérna dezorientace IDB i GNB v materialu roste s celkovou deformaci a pro GNB
je vyrazné (piiblizné o jeden fad) vysSi. Obvykle jsou oba druhy dislokacnich hranic
variantou malouhlové hranice, avSak pti velkych napétich mize dezorientace GNB vzrust
natolik, ze mohou transformovat na velkothlové hranice, jejichz vlastnosti se blizi
vlastnostem konvenc¢nich hranic zrn (jednd se o jeden ze zptisob vzniku velkouhlovych
hranic v pribéhu vysokych deformaci). [7,30]

Oba typy dislokacnich hranic mohou pfispivat jistou mirou k celkové dezorientaci
hranic zrn, tento pfispévek je zavisly pfedevsim na typu a mnozstvi disloka¢nich hranic. [28]

Obr. 3.1: IDB a GNB: (a) realny vzhled v TEM [7],
(b) schematicky nakres DDW a MB, (c) schematicky nakres LB [30]

Mezi uhly dezorientace sousednich disloka¢nich hranic existuje jisty stupen korelace,
u IDB je mozné vidét souvislost i pro vice nez nejbliz§itho souseda, u GNB je korelace
obvykle pozorovatelna jen pro nejblizsi sousedy. [28—-30]

Celkovy podil deforma¢né indukovanych disloka¢nich hranic v deformacné
zpevnéném materidlu je az dvé tietiny ze vSech dislokaci v materidlu a pfispiva piiblizné
stejnym podilem k ulozené energii v materialu. [29]

Protoze vznikem deforma¢né indukovanych hranic nariistd celkova energie
V materialu, mtizeme vznik téchto hranic chapat jako vychozi krok pro odpeviiovaci pochody,
resp. pro jejich usnadnéni, nebot’ ptispivaji k hnaci sile téchto pochodu. [7]
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3.2 Odpevnovaci pochody

Pod pojmem odpeviiovaci pochody rozumime tepelné nebo mechanicky aktivované
déje, pfi nichz se deformacni energie (popf. jeji ¢ast) ulozend v materidlu spotfebuje na
obnoveni ptivodnich vlastnosti kovii az na troven pfed deformaci. Tyto pochody probihaji na
urovni miizkovych poruch pfi odlisnych vstupnich podminkéch a s riiznou kinetikou, proto je
mozné volbou vhodnych podminek tyto déje ¢astecné ridit. [20,26]

Existuje né€kolik zpiisobl klasifikace odpeviiovacich pochodii. Podle charakteru
odpeviiovaciho pochodu rozliSujeme zotaveni a rekrystalizaci. Pod pojmem rekrystalizace
rozumime formovani novych struktur v deformovaném materidlu vznikdnim a migraci
velkothlovych hranic, pfi€emZ hnaci silou je uloZend deformacni energie (na rozdil od rastu
zrna, kde je hnaci silou snizovani plochy hranic zrn), zotaveni lze obecné definovat jako
vSechny odpeviiovaci pochody pii kterych k migraci velkouhlovych hranic nedochézi.
Dalsimi mechanismy uskute¢novani odpeviovacich pochodi mize byt nataceni a koalescence
zrn a pokluzy po hranicich zrn. [6,7,27]

Prib&éh odpeviiovacich pochodt je mj. také silné zavisly na cistoté materialu
a Vv ptipadé rostoucitho mnozstvi pirimésovych prvka (obzvlast téch s nizkou rozpustnosti
V matrici) mohou sniZovat pohyblivost hranic a zvySovat aktivacéni energii rekrystalizace
i 0 n€kolik fadt a tim zpomalit nebo Upln¢ znemoznit odpeviiovaci pochody. Zaroven vsak
pfitomnost precipitati obvykle plisobi pozitivné na nukleacni fazi odpeviiovacich pochoda,
nebot’ jsou v jejich okoli pfiznivéjsi podminky pro vznik nukleacnich zarodkd. Celkovy
vliv sekundarnich fazi je ovlivnén mnozZstvim, tvarem a distribuci v celkovém objemu
materialu. [5-7]

Kinetika odpeviiovaci pochodli miize byt velmi slozitd a je zavisld napf. na
dezorientaci pohybujici se hranice vzhledem k sousednimu zrnu, orientaci roviny této hranice,
deformaénim gradientu podél hranice, teploté nebo ptisobicim napéti. [6,7]

Je snahou porozumét odpeviiovacim pochodim z diivodi mozZnosti kontroly jak
kone¢nych mechanickych a jinych vlastnosti materialdi, tak z dlvodi ovlivnéni konecné
struktury.

3.2.1 Dynamické odpeviiovaci pochody

Pochod oznaCujeme za dynamicky tehdy, uskuteCni-li se v pribéhu plastické
deformace. Kinetika déje je ovlivnéna piedevSim velikosti deformace a teplotou, pii které
k deformaci dochazi, ale dualezitym atributem je také rychlost deformace. Odpeviiovaci
pochody jsou za vysokych teplot znacné urychleny, av§ak mize k nim dochézet i pii tvareni
za studena. Tyto pochody pusobi proti deformac¢nimu zpeviiovani a za ur¢itych podminek
muze nastat situace, kdy jsou odpeviiovaci pochody natolik vyrazné, Ze material nemusi byt
po deformaci vitbec zpevnén.
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3.2.1.1 Dynamické zotaveni

Jedna se o d¢j charakterizovany odstraniovanim poruch krystalové miizky ptipadné az
do jejich rovnovazné koncentrace. Podle charakteru zmén rozliSujeme zotavovani bodovych
poruch, pfi némz dochazi ke snizovani celkové koncentrace bodovych poruch zanikanim
V norach a vzdjemnou anihilaci vakanci a intersticialti. Sklada se z n€kolika dé&ji, avsak ty se
natolik prolinaji, ze je vétSinou nelze rozlisit. Rychlost roste s teplotou a je zavisla na celkové
koncentraci bodovych poruch, proto s casem klesd. Ke zméné mechanickych vlastnosti
Vv tomto stadiu nedochézi, ale miize nastat zména v nékterych fyzikalnich vlastnostech, napft.
v mérném elektrickém odporu. [20]

Bezprostiedné na zotavovani bodovych poruch navazuje zotaveni dislokaci, které
probihd bud’ vzajemnou anihilaci dislokaci opa¢ného znaménka nebo usporadanim dislokaci
do stén a disloka¢nich hranic a vznikem subzrn a tzv. buné¢né struktury, ktera predstavuje
termodynamicky vyhodnéjsi uspofaddani. Velikost a vnitini hustota dislokaci v buiikach je
siln¢ ovlivnéna rychlosti deformace a teplotou. Pii d&ji se uplatituje zejména piicny skluz,
proto je tento d&j ovlivnén velikosti energie vrstevné chyby a dochazi k nému predevs§im
u materidli u nichz ma vyssi hodnoty (Al, Mg, ...). Hnaci silou dynamického zotaveni je
povrchové napéti, zejména ve sténach bunék. [5,6,20]

3.2.1.2 Dynamicka rekrystalizace

Dynamicka rekrystalizace nastdva v materidlech v pribéhu deformace za zvySenych
teplot po dynamickém zotaveni (piedél mezi zotavenim a rekrystalizaci splyva). Jeji prabéh
zavisi nejenom na teplotnich a deformacnich podminkach, ale je siln€ ovlivnén energii
vrstevné chyby daného materidlu. Z tohoto hlediska rozliSujeme diskontinuélni (konvenc¢ni)
dynamickou rekrystalizaci a kontinudlni dynamickou rekrystalizaci. Zvolenim vhodnych
deformacnich podminek miZeme docilit jak vysledného nartistu taznosti, tak také nartstu
pevnosti.

A) Diskontinudlni dynamicka rekrystalizace

Dochazi k ni v materialech s nizkou az sttedni energii vrstevné chyby (Ni, Cu, Au, ...).
U téchto materidlli je mira dynamického zotaveni nizkd, v materidlu zlstava relativné velké
mnoZzstvi deformacni energie uloZené V dislokacich, kterd slouzi jako hnaci sila pro
rekrystaliza¢ni pochody. [5,20,26]

Proces se uskuteciiuje nukleaci novych zrn a jejich naslednym rastem. Tyto nukleacni
zarodky se objevuji obvykle v okoli hranic zrn nebo v mistech s vysokou koncentraci
dislokaci. Vznik zarodku je provazen nartistem nehomogenni deformace, ktera dale pfispiva
k hnaci sile rekrystalizace. Vzhledem k fadové nedostatecné energetické bilanci nemohou
zéarodky vznikat jako Uplné nové utvary, ale vhodné tutvary jiz pfitomné ve struktufe,
napiiklad seskupeni rekrystalizovanych subzrn s vhodnou orientaci, roli zarodkti pfevezmou.
Nukleace mtze byt také vysledkem zakiiveni hranic zrn v disledku deformace, tato zaktiveni
poté funguji jako mista iniciace nukleace (obr. 3.2). [5,7]

A¢ jako mista nukleace casto slouzi deformovana subzrna, kterych se v materialu
nachazi Casto velmi vysoké mnoZstvi, pouze mald ¢ast z nich se opravdu stane nuklea¢nimi
zarodky. Tato skutecnost je zpisobena tim, ze vétSina subzrn ma velmi nizkou dezorientaci se
svym okolim a z tohoto diivodu ma tato hranice i velmi nizkou mobilitu, proto se nuklea¢nimi
zarodky stavaji pouze subzrna s relativné vysokou dezorientaci. [7]
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Obecné lze rozdélit typicka mista nukleace do péti kategorii [7]:

a) velkouhlové hranice s vysokou dezorientaci,

b) ptfechod mezi oblastmi jednoho zrna s rtiznou rotaci krystalové miizky z divodu
zapojeni riiznych skluzovych systémt v priitbéhu deformace (tzv. tranzitni pasy),

¢) siln¢ deformované oblasti v okoli velkych c¢astic,

d) siln¢ deformované oblasti v okoli skluzovych past,

e) rizna mista ve struktufe s vnesenou vysokou vnitini deformaci (¢ > 3-5).

Aby zarodek dale rostl, musi mit také dostatecnou energii spojenou s urcitou kritickou
velikosti, ¢ehoz obvykle dosahne koalescenci né€kolika subzrn, ¢imz dosdhne nadkritické

velikosti. Jedna se o tepelné aktivovany jev. [7]

(C) poklt_Jzy po
— hranicich zrn pokluzy po
(1) = - hranicich zrn

pokluzy po 3
hranicich zrn My,
g
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o il
i’ dvojcaténi

*.hromadéni plasticity "
""" : deforma&né indukovana

hranice subzrna
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Obr. 3.2: Dynamicka diskontinualni rekrystalizace: (a) realny vzhled v TEM,
dezorientace ptifazené jednotlivym hranicim, (b) IPF rekrystalizované struktury,
(c) schematické znazornéni ruznych zpisobti vzniku nového zrna pii dynamické rekrystalizaci [5]

Pro diskontinualni rekrystalizaci je typicky vznik nékolika nukleacnich oblasti
Vv celém objemu materidlu a jejich nasledné proristini deformovanou strukturou, takze
Vv kazdém okamziku je struktura charakterizovana uritym podilem rekrystalizované
a nerekrystalizované oblasti (obr. 3.3). [5]

Pii dynamické rekrystalizaci rostou zrna na konecnou velikost, ktera ve vysledku
nemusi zahrnovat cely objem materidlu, tj. i pii kompletni rekrystalizaci mohou v materialu
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zlstat pivodni deformované oblasti (obvykle za plisobeni mensich napéti). Rist zrn je brzdén
nartistem hustoty dislokaci v jiz rekrystalizovanych zrnech, ktery snizuje hnaci silu pro rist
zrn, zaroven vSak V rekrystalizovaném zrnu miZe dojit ke vzniku novych nukleac¢nich
zarodku a dochazi k tzv. opakované nukleaci, ktera je typickym znakem pro diskontinualni
dynamickou rekrystalizaci. [5,20]

Kritické napéti pro diskontinudlni dynamickou rekrystalizaci klesa s rostouci teplotou,
klesajici rychlosti deformace a nizsi vychozi velikosti zrna. [5]

deformaéné zpevnéné Zihaci dvojée fetizky dynamicky zrekrystalizovanych zrn
zrno

Obr. 3.3: Dynamicka rekrystalizace v médi: (a) deformace pii 350 °C (detail),
(b) deformace pii 300 °C (fetizkovita struktura) [5]

B) Kontinualni dynamicka rekrystalizace

V materialech s vysokou energii vrstevné chyby probihd dynamické zotaveni snadnéji
neZ v materidlech s nizkou a stfedni energii vrstevné chyby. VéEtsi ¢ast ulozené deformacni
energie se spotiebuje praveé na zotavovaci procesy a ve vétSing pripadl je zbyla energie nizsi
nez hodnota aktiva¢ni energie rekrystalizace (diskontinudlni), a proto k ni obvykle nedochazi
(s vyjimkou deformace za vysokych teplot). I pfesto dochazi v téchto materialech ke vzniku
novych zrn transformaci LAB na HAB z diivodi postupného nérlstu dezorientace hranic
subzrn v dasledku plastické deformace. Kinetika u kontinualniho déje je mnohem pomalejsi
nez u déje diskontinualniho, a to pfedevsim z dtivodu vyrazné vyssi potiebné deformace. [5]

Podil rekrystalizovanych zrn je zavisly na celkové vnesené deformaci, v piipadé
hliniku je pfemény v celém objemu materialu dosazeno pii hodnotach &€ = 12 (obr. 3.4),
takovych deformaci l1ze ov§em dosahnout pouze metodami SPD. [5]

Jeden z mechanismtt vzniku UFG struktury pomoci kontinualni dynamické
rekrystalizace popisuje napf. Yang a kol. [31], kdy je material nejprve tvaren (za studena nebo
za tepla) a homogenizovan, ¢imz je docileno struktury obsahujici velké mnozstvi LAB,
nasledné je material dynamicky namahan za zvySenych teplot, ¢imz dojde k transformaci
LAB na HAB (obr. 3.5).

Vznik UFG struktury pomoci kontinudlni dynamické rekrystalizace je mozZny
1 u materiala s nizkou energii vrstevné chyby potlacenim diskontinualni rekrystalizace, ¢ehoz
1ze docilit napt. deformaci za nizkych teplot. [5]
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plvodni hranice zrn dynamicky zrekrystalizovana zrna

malouhlové hranice velkouhlové hranice

Obr. 3.4: Prubéh kontinualni dynamické rekrystalizace pfi rizné celkové deformaci materialu [5]
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Obr. 3.5: Schematické znazornéni vzniku UFG struktury mechanismem
kontinualni dynamické rekrystalizace [31]

3.2.2 Statické odpeviiovaci pochody

Statické odpeviiovaci pochody probihaji za zvySenych teplot bez plisobeni vnéjsiho
napéti. Stejné jako u dynamickych pochodi dochazi ke spotiebovani ulozené deformacni
energie a zménam ve struktufe, které vedou ke sniZovani pevnostnich charakteristik.
Zvysovani teploty statické pochody urychluje. Jsou vice zavislé na teplot¢ a celkové
predchozi vnesené deformaci nez dynamické odpeviiovaci pochody a podle o¢ekavani nejsou
ovlivnény rychlosti deformace, ktera jim piedchazi. [7]
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3.2.2.1 Statické zotaveni

Mechanismus se ve své podstaté nijak nelisi od dynamického pochodu a také se sklada
Z n¢kolika stadii, v nichz nejprve dochazi k anihilaci bodovych poruch, pfi zvysSené teploté
navazuje dale zotavovani dislokaci, které probiha vzajemnou anihilaci opacné orientovanych
dislokaci nebo jejich stavénim do stén a vznikem typické polygonizované struktury. Od
dynamického zotaveni se statické¢ odliSuje pouze pomalejsim prubéhem a méné vyraznou
vyslednou substrukturou. [20,26]

3.2.2.2  Staticka rekrystalizace

Pod pojmem statickd neboli primarni rekrystalizace rozumime nahrazovani
deformovanych zrn souborem novych zrn bez deformace, oddélenych novymi HAB. K témto
déjim dochazi za zvysSenych teplot bez pliisobeni vnéj$iho napéti (napt. pti zihani) a obvykle
je jejich pribéh do urcité miry analogicky k pochodiim dynamické rekrystalizace. Hnaci silou
je predevsim ulozena deformacni energie (existuji dalsi ptispévky k hnaci sile, ale ty je mozno
vzhledem Kk jejich hodnotam oproti uloZzené deformacéni energii zanedbat), naopak proti
rekrystalizaci pasobi napf. zakiiveni hranice nebo pfitomnost sekundarni faze. [26]

A) Diskontinudlni staticka rekrystalizace

Diskontinualni staticka rekrystalizace je charakterizovana migraci hranic zrn
na dlouhou vzdalenost a stim souvisejicim pohlcovanim dislokaci. Obdobné jako
u dynamického pochodu rozlisujeme fazi nukleace a ristu. [5,15,26]

Podle nuklea¢nich modelti by byl vznik novych rekrystaliza¢nich zarodki energeticky
velmi naro¢ny, proto jako zarodky opét funguji utvary, které se jiz nachazi ve struktufe. Podle
modelt jsou nejpravdépodobnéj$imi mechanismy nukleace rast zihacich subzrn a deformacéné
indukovand migrace plvodnich hranic zrn. Model deformacné podminéného rlstu
ptedpoklada pohyb useku velkouhlové hranice s rozdilnou dislokacni hustotou, naproti tomu
rist subzrn ptedpokldda koalescenci dvou a vice sousednich subzrn s nizkou vzajemnou
dezorientaci, ¢imZ vznikne zarodek o kritickém rozméru, popt. posun hranice subzrna smérem
do vedlejsiho subzrna s podobnou dezorientaci. Realizace jednotlivych mechanismu je zavisla
na riznych faktorech, napt. na energii vrstevné chyby, avSak obecné plati, ze se v ur¢ité mire
realizuji vzdy oba soucasné. [7,20,26]

V pribéhu dé&je je struktura charakterizovana  pfibyvajicim  mnozstvim
rekrystalizované struktury na tkor struktury piivodni, az do stavu, kdy je cely objem zaplnén
rekrystalizovanymi zrny (obr. 3.6). [5]

Tvareni za studena Ohrev

=V v ;
deformacné zpevnéna zrna subzrna rekrystalizaéni zarodky zrekrystalizovana zrna

Obr. 3.6: Schematické znazornéni prub&hu diskontinualni statické rekrystalizace [5]
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Rust rekrystalizovaného zarodku je na rozdil od dynamického pochodu omezen pouze
vzajemnym stykem velkouhlovych hranic a za danych podminek tedy neexistuje konecna
velikost téchto zarodki. [26]

Samotny proces diskontinudlni rekrystalizace je siln€¢ ovlivnén pfitomnosti cizich
atomu v mfizce zékladniho materidlu a je vyrazné brzdén jiz pii stopovém mnozstvi nékterych
prvki. Obdobny vliv mé pfitomnost sekundarnich fazi, kterd proces diskontinualni
rekrystalizace rovnéz brzdi a mize ho dokonce uplné potlaéit. [5,7,26]

B) Kontinudlni staticka rekrystalizace

Pokud je material vystaven velké deformaci, a je tak docileno velmi jemné struktury
(u médi € ~ 2-3) nebo se ve struktufe vyskytuje velké mnozstvi disperznich &astic, je
zpomalena nebo uplné zastavena migrace hranic zrn na dlouhou vzdalenost a k diskontinualni
statické rekrystalizaci v prib&éhu nasledného zihani nedojde. V tomto piipadé se uplatituje jiny
proces, kdy vznikaji nové zrna jako disledek ristu subzrn a postupné transformace LAB na
HAB (obr. 3.7) [5,26]. K této transformaci mize dochéazet pomoci ristu subzrna, slucovanim
LAB v pribéhu koalescence subzrn nebo akumulaci dislokaci na hranicich subzrn. K tomuto
jevu dochazi v celém objemu materidlu a nazyva se kontinualni statickd rekrystalizace.
[5,7,26]

Ke kontinuélni statické rekrystalizaci dochéazi pfedev§im u UFG materiald a také
u jemnozrnnych materiali s vysokou hodnotou energie vrstvené chyby. Dochazi k ni za
niz8ich teplot nez v piipad€ diskontinudlni statické rekrystalizace. Op¢t je siln€ ovlivnéna
piitomnosti precipitatd, které ji mohou vyrazné zpomalit popt. tplné potladit. [5,7]

subzrna zrekrystalizovana zrna

disperzni Castice

Obr. 3.7: Schematické znazornéni prub&hu kontinualni statické rekrystalizace [5]

Kontinualni staticka rekrystalizace obvykle probiha ve tfech relativné snadno
rozliSitelnych stadiich. V prvnim tzv. inkubaénim stadiu dochazi obvykle k pozorovatelnym
zménam v tvrdosti nebo vnitini napjatosti, avSak nedochazi napt. k vyznamnym zménam ve
velikosti zrna nebo primérné dezorientaci. V druhém stddiu naproti tomu dochazi
k vyraznému narustu velikosti zrna i dezorientace, zmény v tvrdosti a napjatosti jsou obvykle
také vyraznéjSi. Ve tretim stadiu zmény obvykle pokracuji, avSak v mens$i mife a napf.
hodnota primérné dezorientace mize nabyt urcité hodnoty a dale se nemeénit (obr. 3.8).
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Obr. 3.8: Zavislost tvrdosti, velikosti zrna a vnitiniho napé&ti normalizovaného smykovym modulem
(ptipadné poctu zrn mensich nez 10 pm na jednotku plochy) na dob¢ zihani:
a) nerezova ocel, b) AZ31 [5]

3.2.2.3 Metadynamicka rekrystalizace

Metadynamickou rekrystalizaci rozumime beznukleacni d¢j, ktery vyuziva zarodki
rekrystalizované struktury vzniklych v zavéru deformace. Tyto zarodky dale rostou pii vydrzi
na deformacni teploté. Probiha bez plsobeni vnéjSiho napéti stejné jako staticka
rekrystalizace, ale je oproti ni vyrazné urychlena a mnohem méné zavisla na teploté.
Neprobiha v celém objemu, ale pouze v oblastech s vhodnymi zarodky. Vysledna struktura
byva obvykle jemné&jsi nez pii statické rekrystalizaci. [5,26]

3.2.3 Sekundarni rekrystalizace

Sekundérni rekrystalizace neboli diskontinudlni (abnormalni) rist zrna je d¢j, ke
kterému dochdzi pfi dlouhodobém Zzihani, jenZ se projevuje ndhlym ristem nékolika zrn na
ukor zrn ostatnich (obr. 3.9). Stejn¢ jako pfi primarni rekrystalizaci se samotny proces
uskuteciiuje migraci hranic zrn na dlouhou vzdalenost, ale na rozdil od ni se jej neucastni
vSechna zrna. Hnaci silou je snizovani povrchové energie hranice zrna, takze k abnormalnimu
ristu dojde u zrn s hranicemi s nejvyssi energii. [26]

Zacatek sekundarni rekrystalizace je velmi pomaly a vyskytuje se urcitd Casoveé
vyznamna inkubaéni perioda. Rust urc¢itych zrn je spojen se zpomalenim ristu jinych zrn
napi. v disledku pfitomnosti vyloucené sekundarni faze, ovSem existuji 1 jiné piedpoklady,
které by zrna méla spliiovat, aby u nich sekundéarni rekrystalizace probéhla (napft. vétsi rozmeér
zrna nebo specificka orientace). Sekundarni rekrystalizace je obvykle neZzadoucim jevem. [26]
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Obr. 3.9: Model abnormalniho ristu zrna [7]

3.24 Terciarni rekrystalizace

Jedna se o specialni pfipad sekundarni rekrystalizace, pti které hrubnou piednostné
vhodné orientovana zrna nachazejici se na volném povrchu materialu, a lze ji vyrazné ovlivnit
volbou vhodné atmosféry pii zihacim procesu. Hnaci silou je rozdil povrchové energie zrn
s riiznou orientaci. [20,26]
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4 Metody zvySovani urovné mechanickych vlastnosti
materiala

U konstruk¢nich materialt vzdy existuje snaha zlepSovat jeho mechanické vlastnosti
a docilit tak jejich SirSiho vyuziti i pro aplikace, které byly do té doby nerealizovatelné.
Mechanické vlastnosti je mozné zlepSovat napf. povrchovymi uUpravami nebo
termomechanickym zpracovanim. V ptipadé povrchovych Uprav se vyuziva ptimo vlastnosti
materialu obsazeného v nanasené vrstveé, popi. dochazi k reakci se substratem, a napf. vzniku
chemickych sloucenin o pozadovanych vlastnostech v povrchové vrstveé, zatimco pii
termomechanickém zpracovani dochéazi obvykle k modifikaci vétsi Casti ptip. celého objemu
materidlu z divodii vnitinich zmén v materidlu, jeZ mohou souviset se zménami v krystalické
miizi, vylou¢enim zpeviujici faze, strukturni transformaci nebo zmeénami v hustoté
a rozmisténi dislokaci v materidlu (deformacni zpevnéni).

4.1 Deformacni zpeviiovani materialu

Pod pojmem deformacéni zpevnéni rozumime nardst kritického skluzového napéti
materidlu, jenz byl podroben plastické deformaci. S touto zménou se poji i zmény jinych
vlastnosti (napt. elektrickd vodivost), ve strojirenstvi jsou vSak nejvyznamnéj$i zmény
mechanickych vlastnosti. Samotné deformacni zpeviiovani uzce souvisi predev§im s poctem
skluzovych systémii v materidlu (je tudiz spjato s jeho krystalickou strukturou), ale souvisi
i s pfisadami, energii vrstevné chyby nebo teplotou pfi deformaci. [1,9,20]

Deformacni zpevnéni souvisi bud’ s t&€z§im vznikem dislokaci, nebo jejich omezenym
pohybem. Teorie deformacniho zpeviiovani obvykle vychazeji z ptedpokladu, formulovaného
Taylorem v r. 1934, ktery tika, Ze dislokace vznikaji snadno a zpevnéni proto souvisi se
zvySenim odporu miizky proti pohybu dislokaci. Skluzové napéti potiebné k pohybu
dislokace v napét'ovém poli je poté rovno:

_ Gb
T 2mL’

()

kde G je modul pruznosti ve smyku, b je Burgersiv vektor a L stiedni vzdalenost mezi
dislokacemi:

TR

L=p'l, ®
kde p je hustota dislokaci.

Z rovnice (7) je mozné odvodit vztah, ze kterého ziskdme parabolickou zavislost mezi
skluzovym napétim a deformaci:

=K 81/ 2, )
kde K je materialova konstanta.

Tato teorie je ovSem stejné jako vSechny ostatni velmi zjednodusend, protoZze chovani
nezavisi na chovani jednotlivych dislokaci, jako spiSe na komplexnich vlastnostech velkého
poctu dislokaci. [9,20]

Mezi nejlépe propracované patii teorie piedpokladajici tfi stadia zpeviiovani.
V prvnim stadiu je aktivni pouze jeden skluzovy systém, délka skluzu dislokaci je velka,
skluzové napéti je ur€ovano predevsim tim, jak lehce zacnou pracovat dislokacni zdroje.
V druhé fazi, v niz dochazi k aktivaci konjugovanych skluzovych systémd, se pro popis
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zpevnéni pouzivaji nasledujici modely, z nichz ovSem zadny pln¢ nevysvétluje probihajici
procesy a Vv urcitych fazich zpevnéni prestavaji platit:

- teorie pile-up: predpoklada zastaveni dislokace ze zdroji pied piekazkou
(napf. hranice zrna) a nakupeni dalSich dislokaci za ni, pfi pokracovani deformace roste pocet
bariér, az je jimi zdroj obklopeny,

- teorie dislokacniho lesa: vychazi ze skutecnosti, ze kovy s nizkou a stfedni
energii vrstevné chyby tvofi slozité¢ dislokac¢ni sité (tzv. bunécna struktura), za normalnich
podminek po dosazeni kritického napéti zacnou zdroje dislokaci pracovat a vznikajici
dislokace mohou protinat tzv. dislokacni les, za uritych podminek mohou byt ovSem
zachyceny a postupné tak snizovat napétové pole a zdroj mlze prestat pracovat,

- teorie dislokacnich skokii: je zalozena na ptedpokladu, Ze pii pohybu
vakanCnich skok ve vétSiné kova vznikaji fady vakanci, které brzdi pohyb dislokaci
nezavisle na teploté. [9,20]

M7V

Ve tietim stadiu zpeviiovani dochazi k aktivaci mechanismu pfi¢ného skluzu
a obvykle byva spojen s deformaénim odpevnénim, které plsobi proti zpevilovani a miize
vyrazn¢ snizit jeho rychlost. [20]

Vsechny vyse uvedené faktory a mechanismy byly formulovany na zéklad¢ deformace
v monokrystalech. Pfi deformaci v polykrystalech se vSak tyto mechanismy uplatiiuji také
a zaroven zde existuje velmi vyrazny vliv hranic zrn, které jsou pro dislokace
nepiekonatelnymi prekézkami, tudiz na nich dochazi k jejich hromadéni a z toho plynoucimu
zvySovani energie krystali.

Vliv hranic zrn popisuje Halltiv-Petchv vztah, ktery je platny za vétSiny okolnosti,
obvykle psany ve tvaru:

0.

-1
L =0y +Kyd, 2 (10)

VA i)

kde oy je mez kluzu, o, napéti zavislé na pohyblivosti dislokaci v miizce bez defektt, K,
materialova konstanta souvisejici s vzajemnou koordinaci tvarové zmény jednotlivych zrn a d;,
stfedni velikost zrna. [32]

V redlnych materidlech méa na zpevilovani vliv také mnoZzstvi a charakteristika ptisad
a zpusob jejich vylouceni, substruktura, energie vrstevné chyby, teplota nebo rychlost
deformace.

4.1.1 Vliv plastické deformace na vysledné vlastnosti materialu

S rostouci plastickou deformaci roste vnitini energie v materidlu a ten se miize stat
termodynamicky nestabilnim. Hodnota wvnitini energie muiZe dosdhnout pouze urcité
maximalni velikosti, kdy velikost jejiho pfirGstku pifimo souvisi s mnozstvim a charakterem
miizkovych poruch v materidlu (zjednoduSené lze fict, ze mnoZstvi absorbované energie roste
se znecisténim materidlu a s klesajici velikosti zrna). Nehomogenni deformace zptlisobi také
nehomogenni nartst vnitini energie (plati také lokalné napt. pro okoli precipitatli). Pro kovy
plati, 7e ulozena energie se miize pohybovat v rozmezi 0,044 J-g™*. [20]

S rostouci deformaci roste také hustota dislokaci, koncentrace vakanci a dochazi
k poklesu velikosti zrna a subzrn. Vysledné vlastnosti materialu nezavisi pouze na mnozstvi
a charakteru poruch, ale mohou byt také vyznamné ovlivnény jejich konfiguraci. Se vSemi
vyse uvedenymi pochody souvisi zmény mechanickych vlastnosti materidlu. S rostouci
velikosti plastické deformace obvykle roste pevnost, tvrdost i mez kluzu, a naopak klesa
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houzevnatost, taznost a kontrakce. Ke zméndm ovSem mtize dochazet také u magnetickych,
fyzikalnich nebo koroznich vlastnosti. [1,20]

4.2 Metody zpeviiovani materialu

Ke zpevnéni materialu dojde tehdy, vzroste-li jeho odpor vici plastické deformaci,
tudiz je zpevnéni materidlu podminéno zvySenim jeho meze kluzu, a souvisi tedy pfimo se
zhorSenim podminek pro generovani novych nebo pohybu jiz existujicich dislokaci
vV materialu. [1,9,20]

Dislokace je v materialu mozno ukotvit napt. pfidanim piimésovych prvkd nebo
zakotvenim rozStépenych dislokaci na vrstevnych chybach. Je mozno také zvysit napéti
potfebné k pohybu dislokaci miizkou (Peierlsovo-Nabarrovo napéti) vytvofenim napétovych
poli, shlukli atomt ptisad nebo snizenim energie vrstevné chyby. Proti pohybu dislokaci
pusobi také dislokacni sité, nepohyblivé dislokaéni smy¢ky, hranice zrn a subzrn. [1,9,20]

Mez kluzu 1ze vyrazné ovliviiovat legovanim materidlu, je vSak tfeba brat v potaz, Ze
doprovodné prvky mohou také ovlivnit vysledné vlastnosti hranic zrn a jejich celkovy vliv na
zpevnéni je tedy komplexnim vysledkem vice vlivii. Vyznamny efekt ma také odpovidajici
tepelné nebo mechanické zpracovani, které mize byt taktéz tizce spjato s legovanim. [1,9,20]

Obvykle se materidly zpeviuji pomoci kaleni, které mize zptsobit vznik za jinych
podminek nestabilni struktury s odpovidajicimi vlastnostmi, popt. vznik pfesyceného roztoku,
ktery je mozno dale tepeln¢ zpracovat a docilit vylouceni precipitati a sekundarnich fazi
V jinak obtizn¢ ziskatelné forme s ptiznivymi vlastnostmi. Komplexni charakter zpevnéni ma
tepelné mechanické zpracovani, do této skupiny zpracovani patii napt. plasticka deformace
oceli v oblasti austenitu. [1,9,20]

4.2.1 Zpeviovani metodami SPD

Ke zpevilovani materialu se také v poslednich desetiletich zac¢ind ve vysSi mife
pouzivat metod SPD. Pii metodach SPD nedochdzi ke zméndm rozmért vzorku, a proto
muZeme jejich opakovanim docilit teoreticky libovolné Urovné wvnitini deformace. Za
vhodnych podminek je takto mozno v materialu docilit az UFG struktury, ktera se obvykle
vyznacuje vyrazné odliSnymi mechanickymi vlastnostmi. Nevyhodou téchto metod je obvykle
limitovana velikost vzorku, ktery muze byt témito zplsoby zpracovan, avSak maximalni
rozméry téchto vzorku diky technologickému pokroku v poslednich letech rostou. [2,3]

Nejpouzivangj§imi metodami SPD jsou v souCasné dob&é metody ,high pressure
torsion” (HPT), ,accumulated roll bonding“ (ARB), ,equal channel angular
pressing® (ECAP) a ,,continuous forming* (CONFORM).

Metoda HPT spociva principidln€ v torzni deformaci malého disku umisténého mezi
dvéma kovadly (obr. 4.1a). Pii pouziti této metody je deformace ve vzorku nerovnomérna,
avsak mnozstvi vnesené deformace pii kazdé otacce je velmi vysoké. [2,3]

Metodou ARB je mozno pfipravovat i relativné rozmérné plechy. Metoda spociva
v opakovaném dé¢leni materialu a jeho opétovném spojeni pii konvencnim valcovani (obr.
4.1b). Nevyhodou této metody jsou vysoké pozadavky na ptipravu povrchu plechu pied
valcovanim. [2,3]

Metoda ECAP spociva v protlacovani vzorku lomenym kandlem o konstantnim
prufezu (obr. 4.1c). Je-1i thel mezi kanaly piesné 90°, je material deformovan pouze smykem,
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V praxi se ovSem castéji pouziva vyssSich thli, které umoziuji snizit silu pro protlac¢eni vzorku
kandlem. Riznymi zménami orientace mezi jednotlivymi protlatenimi je také mozno ve
vzorku aktivovat rtzné skluzové systémy a docilit tak mikrostruktury pozadovanych
vlastnosti. Vyslednou homogenitu struktury je také mozno zvysit pomoci pistu poskytujiciho

zpétny pritlak. [2,3,33]

Metoda CONFORM je v principu rozsifeni metody ECAP, kdy je vzorek ve formé
dratu navijen na disk popt. valec, kdy vytsténim je principialné kanal pro ECAP (obr. 4.1d).
Tato metoda je v soucasné dobé aplikovatelna na télesa o malém prufezu, avSak o teoreticky
neomezené délce. [2,3,34]
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Obr. 4.1: Schematické znazornéni nékterych SPD metod:

(a) ECAP, (b) ARB, () HPT, (d) CONFORM [3]
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5 Mechanické vlastnosti UFG slitin

Ditivod vyzkumu a vyroby UFG slitin je ten, ze vzhledem ke své velmi nizké velikosti
zrna by mély disponovat velmi dobrymi mechanickymi vlastnostmi. Skutecnost je ovSem
takova, ze ne vzdy to musi byt bezpodminecné pravda, nebot’ na vlastnostech slitin se
nepodili pouze velikost zrna, ale 1 jiné charakteristiky. V UFG materidlech tyto
charakteristiky obvykle souvisi s vyrobou, ktera je realizovand pomoci metod SPD a ma silny
vliv na nékteré¢ mikrostrukturni atributy, které ovliviuji dalsi vlastnosti materidlu.

5.1 Statické vlastnosti UFG slitin

Statickymi vlastnostmi budeme v této praci rozumét predevsim tahové charakteristiky
materidlu. UFG slitina mé nékdy az o nékolik fadi mensi zrno nez odpovidajici slitina
s konvenéni velikosti zrna. Pfestoze by se ztohoto tvrzeni mohlo zdat, Ze tahové
charakteristiky materialu budou také vyrazné vyssi, tak jak jiz bylo feSeno diive, je to pravda
pouze do urcité miry popt. v nekterych piipadech viibec. Zatimco ve srovnani s litym stavem
je pouziti napt. metody ECAP pro zlepSeni mechanickych vlastnosti vyhodné a vzdy vede ke
zlepseni mechanickych vlastnosti, v ptipadé, kdy je vychozim materidlem slitina v tvafeném,
konkrétné extrudovaném stavu, je reakce na ECAP rizna.

K obecnému zlepsSeni mechanickych vlastnosti dochazi obvykle u téch materidli, kde
je mozno aplikovat ECAP za pokojovych teplot, tj. u materidli s BCC a FCC mftizkou, jako je
tteba hlinik, méd’ nebo ocel. U vSech téchto materiali dochéazi pti aplikaci metody ECAP
vlivem klesajici velikosti zrna k nartstu pevnostnich charakteristik, tento nartst je vSak
provazen poklesem charakteristik deformaénich. [35-37]

Oproti tomu Mg slitiny nemohou prodélavat ECAP za takto nizkych teplot z diivoda
inherentnich vlastnosti HCP miizky matrice, proto je nutné je pfipravovat za vyrazné vyssich
teplot (obvykle 200-300 °C), kdy zacina dochazet k dynamickym odpeviiovacim pochodim
(viz kap. 3.2.1). Z tohoto divodu je efekt metody ECAP u Mg slitin méné vyrazny, a navic se
Vv téchto slitinach vice uplatiiuje vliv texturnich charakteristik, které mizou mit vliv na
vysledné mechanické vlastnosti. Z téchto divodu reaguji Mg slitiny na ECAP obvykle tak, ze
ackoli u nich dojde k vyraznému zjemnéni zrna, k nartistu pevnostnich charakteristik dochazi
pouze do urcitého poctu prichodii komorou a poté dochazi k jejich poklesu nékdy i pod
urovenl materialu v extrudovaném stavu (obr. 5.1) [38-41]. Také v téchto piipadech je
pfipadny nartist pevnostnich charakteristik doprovazen poklesem deformacnich charakteristik
a naopak, ovSem po ur¢itém poctu priichodi ECAP bylo u nékterych Mg slitin za vhodnych
podminek docileno i superplastického chovani. [42]

Ying a kol. [40] zjistil, ze ptestoze Mg slitina po ECAP mize vykazovat horsi
mechanické vlastnosti nez extrudovany materidl, mize slouzit jako polotovar k vyrobé
materidlu s vyrazné lepSimi konecnymi mechanickymi vlastnostmi. V tomto konkrétnim
piipadé bylo zjisténo, Ze slitina ZK60 dosahuje nejlepsi kombinace mechanickych vlastnosti
tehdy, je-li ptipravena pomoci dvojnasobné extruze se zafazenim ECAP procesu a Zzihani mezi
jednotlivymi procesy extrudovani. Samotnou dvojnasobnou extruzi by v tomto piipad€ nebylo
dosazeno takovych hodnot, protoze by nebylo docileno struktury s dostatecné jemnym zrnem,
kdy diky zihani je oslaben také vliv textury, ktery ma na vysledné mechanické vlastnosti
slitiny po ECAP nepfiznivy vliv.

Shrneme-li pfedchozi poznatky, mizeme fict, Ze u velkého mnozstvi materialt
dosdhneme vytvofenim UFG struktury vyrazného zlepSeni mechanickych vlastnosti, ale
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u nekterych slitin (pfedevsim slitin z HCP mitizkou) je nutné brat v potaz i jiné faktory nez
velikost zrna, proto se pii jejich zpracovani musi dbat napf. na vychozi stav, popf. je nutno
zafadit jest¢ dalsi vyrobni kroky pro dosazeni pozadovaného =zlepSeni statickych
mechanickych vlastnosti, a ne vzdy je pro tento ucel nutné dosadhnout struktury s nejmensi
moznou velikosti zrna.
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Obr. 5.1: Piiklad zmén tahovych charakteristik Mg slitiny (a) AM60 a (b) AM30 [38,39]
5.2 Chovani UFG slitin pri cyklickém zatéZovani

K mikrostrukturnim zménam v disledku dynamickych odpeviiovacich pochodu
dochdzi také v pribéhu cyklického zatézovani. Podstatou unavového procesu je postupna
akumulace cyklické plastické deformace v materidlu, coz mtze vést az k jeho poruseni, a to
I v pfipad¢, ze amplituda zatizeni nedosahuje meze pevnosti a n€kdy ani meze kluzu. [43,44]

Unavové procesy se obvykle d&li podle poéti cykli do lomu na nizkocyklovou (10*
a méné cykli) a vysokocyklovou (105 a vice cykll), v oblasti nizkocyklové unavy je
dominantni plasticka slozka amplitudy deformace, u vysokocyklové je to slozka elasticka. Pfi
unavovych zkouskach rozliSujeme také tzv. tvrdy mod (fizena amplituda deformace) a mekky
mod (fizena amplituda napéti). [43,44]

Unavovy proces se obvykle déli do tii stadii:

a) stadium zmén mechanickych vlastnosti

b) stadium iniciace tnavovych trhlin

¢) stadium $ifeni tnavovych trhlin.

V prvnim stadiu dochazi v disledku cyklického zatézovani ke zmé&ndm mechanickych
vlastnosti, které se navenek projevi jako zmeény v odporu materidlu proti deformaci. Tento
odpor muize jak naristat, pak hovofime o cyklickém zpevnovani, tak klesat, potom se jedna
0 cyklické zmé&kcovani. Obvykle obecné plati, Ze zpeviuji materidly vyZihané a zmékcuji
naopak zpevnéné. Tyto zmény se obvykle nejlépe charakterizuji pfimo pii prabéhu
unavového testovani podle tvart hystereznich smycek. [43,44]

S rostoucim poctem cykli mira téchto zmén klesd a muze dojit k tiplné saturaci
mechanickych vlastnosti, existuji ovSem i materialy, které stfidavé zmékcuji a zpeviuji
v pritbéhu celého cyklického zatézovani. [44]
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Tyto zmény jsou zpiisobeny pohybem dislokaci a jinych poruch krystalové mtize. Typ
vysledné dislokacni struktury souvisi jak s amplitudou plastické deformace, tak s typem,
stavem a vlastnostmi materialu. Existuji diagramy, resp. mapy, z nichz lze vyslednou
dislokacni strukturu odhadovat napt. v zavislosti na energii vrstevné chyby materialu a poc¢tu
cykli do lomu (souvisi s velikosti amplitudy plastické deformace), (obr. 5.2). [44]
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Obr. 5.2: Typ dislokaéni struktury v zavislosti na energii vrstevné chyby
a poétu cykla do lomu (FCC) [44]

Pfi druhém stadiu dochazi k nukleaci unavové trhliny, a to obvykle na povrchu
materialu, ov§em vyjime¢né muze dojit i k iniciaci uvnitt, a to zpravidla z divodi existence
vnitinich defektt.

Existuje nékolik modelti zptisobti nukleace inavovych mikrotrhin, mezi néz patii napft.
nukleace kiehkym prasknutim v kofeni intruze nebo vznik trhliny kondenzaci vakanci, zadny
z téchto modelti ovSem neni pln¢€ uspokojujici. [44]

V tietim stadiu dochazi k Sifeni a koalescenci vzniklych trhlin (obvykle pouze jedna
tzv. magistralni trhlina) a je ukonc¢eno nahlym lomem soucastky. [44]

Vliv na Gnavovy proces ma také velikost stfedniho napéti jednoho cyklu a obecné
plati, ze inavova odolnost klesa se vzristajici hodnotou stfedniho napéti. Dale je unavova
odolnost ovlivnéna druhem zatézovani, kvalitou povrchu realné soucasti a velikosti zrna. [44]

Piestoze podstata unavového procesu UFG materialli neni stale dokonale popsana,
vysledky experimenti predpokladaji velmi podobny pribéh jako u materiald s konvenéni
velikosti zrna. Ackoliv UFG materidly vykazuji vy$$i pevnost nez materidly s konvencni
velikosti zrna, jejich odezva na cyklické zatéZzovani byva riznd. Obvyklym jevem je nartist
Zivotnosti v oblasti vysokocyklové unavy a pokles v oblasti nizkocyklové tnavy (obr. 5.3).
Toto chovani lze pomérné jednoduSe vysvétlit skutecnosti, ze UFG slitiny jsou obvykle
pevnéjsi, ale maji mensi taznost neZ slitiny s konvencni velikosti zrna, tudiZ zména celkové
odezvy odpovida zméné reakce na prisluSnou dominantni slozku amplitudy celkové
deformace. [45,46]

Unavové vlastnosti UFG slitin vykazuji obvykle jistou zavislost na ose namahani
vzhledem ke struktufe, a to i pfesto, ze ta se na prvni pohled jevi homogenni. Tento jev je
zpusoben vlivem oslabené textury. [47]

Zvolenim vhodnych parametrii pfi piipravé UFG materidli je teoreticky mozné
kontrolovat vysledné vlastnosti materialu pii cyklickém zatézovani, a zvolit proto takové
podminky, pfi kterych bude dosazeno nejlepsi kombinace vlastnosti. [45,46]

Unavové vlastnosti UFG materidli vyrobenych metodou ECAP pii cyklickém
namahani jsou zavislé na vice parametrech, jako napft. Cistota materidlu, zpiisob namahani, ale
1 parametry samotného procesu ECAP, jako napfi. pocet priichodd, thel kanalu nebo teplota.
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Napt. dle Wu a kol. [47] dochazi u slitiny AZ31B ke zlepSeni tinavovych vlastnosti pouze do
dvou prichodli ECAP a poté dochéazi k postupnému poklesu, pouziti zpétného piitlaku pfi
ECAP jesté déle zlepSuje unavové vlastnosti. Podobné chovani bylo pozorovano i u nékterych
hlinikovych slitin. [46,48]
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Obr. 5.3: Zavislost amplitudy celkové deformace na po¢tu cykli do lomu pro €isty hlinik [46]

Velka c¢ast lehkych UFG slitin vykazuje zlepSeni vydrZze v oblasti vysokocyklové
unavy, avSak zlepSeni samotné meze unavy mize byt velmi mirné, popt. dochdzi dokonce
K jejimu zhorSeni (obr. 5.4). Pomér mezi mezi Ginavy a pevnosti materialu v tahu je v pfipadé
slitin s konven¢ni velikosti zrna obvykle mirné vyssi nez 0,5, zatimco pro UFG slitiny to je
maximalng 0,5 a ve vétsiné pripadii o néco méné. [49]

Lze tedy fict, Ze pfi souCasné urovni znalosti nelze jednoznacné urcit vliv UFG
struktury na Ginavové vlastnosti materidlu, protoZe vliv je velmi komplexni a zavisi na mnoha
faktorech a mechanismech, z nichz nekteré jesté nejsou dostatecné dobie pochopeny. Je vsak
mozn0 Kkonstatovat, ze chovani a predevsim stabilita UFG mikrostruktury v pribéhu
zatéZovani hraje v této oblasti kli¢ovou roli.

CG CP Al 99.5% Al [50]

UFG CP Al ECAP 8Bc d=350 um [50]
CG Al-2Mg [50]

UFG Al-2Mg ECAP 8Bc [50)
UFG Al-4.8Mg (AA5056) ECAP 8Bc (7]
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Obr. 5.4: Unavové chovani hlinikovych slitin s komeréni &istotou [49]
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6 Stabilita UFG slitin

Jak bylo feceno vyse, odezva materidlu na tepelné ¢i mechanické zatézovani je silné¢
ovlivnéna jeho vnitini strukturni stabilitou. Tato stabilita je ddna vnitini energii materilu
a z termodynamického hlediska obecné plati, Ze materidly s vysSi vnitini energii jsou za
pusobeni vné&jSich vlivii méné stabilni. V pfipadé UFG slitin dochazi ptfi jejich vyrobé
ke zna¢nému nartstu vnitini energie (pfedev§im dochazi k narastu celkové energie hranice
zrn), kdy tato energie pusobi za vhodnych podminek jako hnaci sila pro déje, ke kterym by
Vv pfipadé¢ materidlu s konven¢ni velikosti zrna materidlu nedoslo, piipadné by probihaly
vyrazné pomaleji. [26]

Stabilita vSak mtize byt ovlivnéna i jinymi vlastnostmi hranic zrn, které se sice odviji
od jejich energie, ale mohou byt zavislé také na dalSich faktorech, které souvisi napft. s energii
vrstevné chyby. [6,26]

6.1 Teplotni stabilita UFG slitin

Za zvySenych teplot dochazi k hrubnuti zrna, mira a rychlost tohoto procesu je zavisla
na stabilit¢ hranic zrn materidlu. K degradaci struktury za zvySenych teplot obvykle dochéazi
az po dosazeni urcité tzv. kritické teploty. Hodnoty kritickych teplot jsou u nékterych slitin
natolik nizké, Ze dany materidl nemusi byt pouzitelny za redlnych podminek. Samotna
degradace a ,rozpad“ UFG struktury se uskuteCiiuje pomoci nékterého z odpeviiovacich
pochodii popsanych v kap. 3.2.

Kim a kol. [50] zkoumali zménu mikrostruktury slitiny AZ31 po ¢tyinasobném ECAP
Vv pritbéhu Zihani v teplotnim rozsahu 200-500 °C po dobu 30 minut. Vychozi struktura
nebyla vtomto pfipadé zcela homogenni, patrné¢ z divodu vysoké teploty pii prvnich
pruchodech ECAP, primérna velikost zrna byla 2,5 pm. Na zakladé ziskanych vysledka (obr.
6.1) bylo zjisténo, Ze struktura se stdva vysoce nestabilni po piekroceni teploty 400 °C, kdy
dojde ke skokové zméné v rychlosti riistu zrna. Podle analyz dochéazi ke strukturnim zménédm
ve struktuie 1 pod touto teplotou, avSak jsou méné vyrazné.
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Obr. 6.1: Velikost zrna slitiny AZ31 v zavislosti na zihaci teploté pii Zihani po dobu 30 min [50]
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Protoze je u UFG slitin nestabilita mikrostruktury podminéna vysokou vnesenou
vnitini energii & neni je mozné ptipravit zptisobem, ktery by do jejich struktury vysokou
vnitini energii nevnesl, je nutné tyto slitiny bud’ né¢jakym zpiisobem alesponn ¢astecné
stabilizovat, popt. dostatecné podrobné zmapovat jejich chovéni, aby bylo jasné, do jakych
teplot je jesté mozné je vyuzit, aniz by doslo k vyrazné degradaci struktury.

Hranice nékterych slitin je mozno stabilizovat dopovanim ruznymi prvky (napt. Ca
nebo prvky vzacnych zemin), coz vede ke vzniku teplotné stabilnich precipitati nebo
intermetalik, které za zvySenych teplot mohou napf. brzdit difazni procesy nebo blokovat
pohyb dislokaci, ¢imz mohou pfispivat k celkové stabilité. Radi a kol. [51] napt. zjistili, ze
ptidani 1-2 % Al,O3 do hoic¢ikové slitiny AZ31 vede ke vzniku stabilnich precipitatd, které
vedou ke vzniku mens$ich zrn v pribéhu ECAP (z pivodnich 6 na 4 um po ECAP) a také
stabilizuji hranice natolik, Ze napf. aktivacni energie riistu zrna vzroste v zavislosti na teploté
az 0 10 %, a také ze k degradaci vlastnosti, jako napt. pevnosti, dochazi znatelné pomaleji.

Obecné plati, ze pfitomnost sekundarnich fazi muze mit velmi vyrazny vliv na
celkovou stabilitu struktury. Klicova je velikost popf. tvar téchto ¢&astic, protoze pii
nespravnych rozmérech mohou sice Castice pfispivat k teplotni stabilité, avSsak mohou také
vyrazn€¢ zhorSovat pevnost materidlu, popfipadé usnadnovat realizaci nckterého jinak
nedosazitelného deformacniho mechanismu nebo dokonce urychlovat difizni ¢i
rekrystaliza¢ni d&je a nejsou tedy v globalnim pohledu ve struktufe vyhodné. [51-53]

Mira vlivu sekundarnich fazi na celkovou stabilitu je také zavisld na samotné Zihaci
teploté a je vyznamna spiSe za nizSich teplot, protoze v piipadé vysokych Zihacich teplot
probéhnou odpeviiovaci pochody diive, nez dojde k vylouceni precipitati, které¢ by ptipadné
stabilizovaly strukturu. [6,7]

6.2 Mechanicka stabilita UFG slitin

Jak bylo feceno vyse, na rozdil od jinych mechanickych vlastnosti, které¢ u UFG slitin
obvykle vykazuji vice ¢i méné vyznamné zlepSeni bez neptiznivych vlivii nestabilni UFG
mikrostruktury, ptip. jednozna¢ny trend ve zménach vlastnosti, na tnavové vlastnosti nema
UFG mikrostruktura jednozna¢ny vliv. [49]

Dtvodem je vliv mnoha faktorG na celkovou stabilitu UFG struktury, hlavnimi
ovliviiyjicimi faktory jsou [46]:

a) Cistota zkoumaného materialu,

b) mdd unavového zatéZovani a vnéjsi vlivy (teplota),

¢) parametry vyrobniho procesu zodpovédné za vyslednou distribuci LAB a HAB (typ
prachodu, pocet priichodd, teplota, ...).

V kap. 5.2 byly obecné popsany unavové vlastnosti UFG slitin. Nebyl vSak vénovan
prili§ velky prostor samotnym zméndm mechanickych vlastnosti téchto slitin v pribchu
mechanického zatézovani, ani strukturnim a substrukturnim zménam, které jsou pfiicinou
téchto zmén.

Zmény v mikrostruktufe jsou piisuzovany dynamickym odpevilovacim pochodim
(kap. 3.2.1). Protoze se jedna o tepelné aktivované déje, jsou mikrostrukturni zmény za
nizsich teplot méné vyrazné a kinetika téchto procesti zaroven vysvétluje mensi miru zmén
v mikrostruktufe v ptipadé vzorkd s malou Ginavovou Zzivotnosti, kdy plné probéhne pouze
dynamické zotaveni (které se projevuje pouze poklesem hustoty dislokaci) a dynamicka
rekrystalizace (spojena s hrubnutim zrna) probéhne pouze ¢asteéné, piipadné vubec. [54]
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Disledkem odpeviiovacich pochodi jsou obvykle nésledujici makro- a mikroskopické
projevy [46]:

a) vyrazn¢ vyssi uroven cyklického napéti v materialech zatézovanych v rezimu fizené
amplitudy deformace,

b) vice ¢i méné vyrazné cyklické zmekceni v rezimu fizené amplitudy deformace
a obvykle bezvyznamné zméckcéeni vrezimu fizeného napéti (vyjimeéné dochazi
i k cyklickému zpeviiovani) [49],

¢) vznik makroskopickych skluzovych pasti na povrchu materialu a v jeho blizkosti,
velikost té€chto past mize vyrazné prevysovat velikost zrna (obr. 6.2) a pasy samotné obvykle

.....

roviny posledniho prichodu ECAP, ke vzniku téchto past vSak nemusi vzdy dojit [49],

d) obvykle mén¢ vyrazné zmény spojené se vznikem skluzovych past ve vnitinim
objemu materidlu, cyklicka nestabilita v ptipadé UFG materidlu projevuje Castéji lokalnim
zhrubnutim struktury, vznikla struktura je obvykle bimodalni,

e) snizenim zivotnosti v Oblasti nizkocyklové unavy a zvySenim v oblasti
vysokocyklové.

Nemalou roli (pfedevsim v kiehkych materialech) hraji také residualni napéti, jez pii
SPD metodach vznikaji. Vyvoj zmén v jejich rozlozeni a velikosti, jak v pribéhu pfipravy,
tak pfi samotném namahdni, vSak neni zatim plné¢ zmapovén, tudiZ jejich role neni plné
pochopena. [49]

V UFG materidlech z divodu piili§ malé velikosti zrna prakticky vibec nevznikaji
perzistentni skluzové pasy typické pro unavové namahani materidli s konvenéni velikosti
zrna. [56]

Obr. 6.2: Makroskopicky skluzovy pas v UFG hliniku [46]

Vyse popsané projevy na sob€ nejsou nezavislé, ale naopak spolu obvykle velmi tzce
souvisi. Pravé cyklické zmekéeni je dusledek lokdlniho hrubnuti struktury a vzniku
skluzovych pasi, ptipadné presekédvani mékkych precipitath pohybem dislokaci. Vysledny
mechanismus vzniku tnavovych trhlin je také zavisly na skluzovém modu daného materidlu.
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Nejpodrobnéji zmapovana odezva na cyklické zatéZzovani je u UFG médi, kde je silné
zavisla na amplitudé plastické deformace. Dle Hoppela a kol. [54] pfi stiednich velikostech
amplitudy plastické deformace (2-107* < Ae,;/2 <1-107%) vykazuje méd’ v rezimu
fizené deformace s klesajici amplitudou plastické deformace rostouci miru hrubnuti zrna, pti
vyssi amplitudé€ plastické deformace neni hrubnuti struktury vyrazné a vice se projevi az po
snizeni rychlosti deformace (stale je vSak mén¢€ vyrazné nez hrubnuti pfi stfednich hodnotach
amplitudy plastické deformace). V rezimu fizeného napéti mira hrubnuti s klesajici
amplitudou plastické¢ deformace klesa. S hrubnutim zrna koresponduje cyklické zméekéeni
materidlu, ¢asto provazeno vznikem smykovych past ve zhrubnutych zrnech.

Odezva mikrostruktury jinych UFG materiali neni dostate¢né zmapovéana a zaroven
neni tak jednozna¢na jako u meédi. U hliniku a jeho slitin dochazi také k hrubnuti zrna
a vzniku smykovych pasii, ale zmény jsou obecné méné vyrazné, nez je tomu u meédi.
U hoi¢ikovych slitin dochazi do jisté miry také k hrubnuti zrna, ale zaroven se v oblastech bez
vylouéenych sekundarnich ¢astic mize objevit cyklicky indukované dvojcaténi. [55,57]

V piipadé hoic¢ikové slitiny AZ31 Zhu a kol. [58] pozorovali pfednostné orientované
lokalni hrubnuti, delsi osa rekrystalizovanych zrn byla v tomto ptipad¢ orientovana v tthlu 45°
vici ose namdhani. I v tomto pfipadé byla pozorovana souvislost s poslednim prichodem
ECAP. Jako rekrystaliza¢ni zarodky totiz v tomto piipad¢ fungovala mista lokalni deformace,
ktera byla orientovana rovnobézn¢ se skluzovou rovinnou posledniho prichodu.

Dle Fintové a kol. [59] dojde u slitiny AZ91 po ECAP Kk vyraznému zvySeni zivotnosti
Vv oblasti vysokocyklové unavy oproti téze slitiné v litém stavu, avSak samotnd mez unavy se
zvysi pouze mirn€. Z mikrostrukturni analyzy vyplyva, Ze zkoumany material mé bimodalni
strukturu a skluzové pasy vznikaji v oblasti hrubSich zrn, podél nichz dochazi k iniciaci
unavovych trhlin. Podle podrobnéjsich analyz tyto pasy vznikaji pouze pii amplitudach napéti
vysSich nez 120 MPa, pod timto napétim pasy nevznikaji a k iniciaci tnavovych trhlin
dochéazi mechanizmem praskani podél hranic zrn v jemnozrnnych oblastech.

Stabilitu mikrostruktury UFG slitin je mozno zvysit Zihdnim, ovSem samotna
stabilizace ma u riznych materialti riiznou pfic¢inu. U médi dochazi pfi zihani k castecnému
zhrubnuti a vysledkem je bimodalni struktura stéméf totoZnymi pevnostnimi
charakteristikami, ale vyrazn€ lepSimi deformacnimi charakteristikami, coZz se projevi
pfizniv€é 1 pii cyklickém namahani. U hlinikovych a hotc¢ikovych slitin je stabilizace
zpusobena ¢astenou relaxaci nerovnovaznych vysokoenergetickych hranic, ptip. vyloucenim
sekundérnich céstic s pfiznivou morfologii v pribéhu zihani. Tyto Castice poté brzdi pfip.
uplné zabranuji pohybu hranice zrn, takze hrubnuti struktury je omezené. Takto stabilizovana
mikrostruktura obvykle vykazuje lepSi odolnost proti nizkocyklové tunavée, ale celkova
unavova zivotnost je snizena. [55,56,60]

V soucasné dobé¢ je cyklicka nestabilita UFG struktury stale natolik velky problém, Ze
zamezuje efektivnimu pouziti té€chto materidlli v aplikacich, pfi kterych k cyklickému
zatézovani dochazi. Divodem je skuteCnost, Ze pfestoze riznymi metodami zpracovani je
mozné docilit u UFG slitin uspokojivych vlastnosti, u slitin s konven¢ni velikosti zrna 1ze
obvykle docilit srovnatelnych vlastnosti s nezanedbatelnou tusporou ndkladd piip. Casu.
Ocekava se vsak, ze s plnym pochopenim podstaty pribehu tnavového poskozovani u UFG
struktur bude mozné pln€ vyuzit jejich potencial a zvolenim vhodnych podminek pti vyrobé
bude mozné docilit idealni kombinace vlastnosti, jinymi metodami nedosazitelnych. [49]
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7/ Analyza odpeviiovacich pochodii a mikrostrukturnich
zmén

Pro kvantifikaci a interpretaci odpevitovacich pochodl je mozné pouzit rizny ptistup.
Obvykle se sleduje bud® zména mechanickych vlastnosti, nebo se analyzuji zmény
mikrostruktury pfed a po teplotni expozici ¢i mechanickém namdhani. Pii zpracovavani
materidlu se oCekava vyssi efekt deformaéniho zpevnéni nez dynamickych odpeviiovacich
pochodil a s tim souvisejici narlst pevnostnich charakteristik, popf. zjemnovani struktury (pfi
nevhodné zvolenych podminkdch mize ovSem vliv dynamickych odpeviiovacich pochodu
pfevazit a vysledny materidl mize mit 1 horsi vlastnosti nez vychozi stav), u zihacich pochodt
pusobi v uréité mife pouze odpeviiovaci pochody, tudiz se ocekava opacny efekt. [6]

V ptipad¢ méfeni mechanickych vlastnosti se obvykle porovnava vliv
mikrostrukturnich zmén na vice mechanickych charakteristikdich materidlu (napf. zména
tvrdosti spolecné s porovnadnim pevnosti a taznosti pti zkouSce tahem). Pii zkouméni zmén
mikrostruktury se ¢asto méii pouze zmény v primérné velikosti zrna, ale nékdy je provedena
také detailnéjsi analyza napt. difrakce zpétné odrazenych elektronti (EBSD), kterd poskytuje
informace napft. o zméné v rozlozeni a charakteru malothlovych a velkouhlovych hranic atd.

Hure detekovatelné a interpretovatelné¢ odpeviiovaci pochody a jiné mikrostrukturni
zmény mohou byt detekovany také pomoci diferencialni skenovaci kalorimetrie (DSC), jejimz
principem je méfeni zmén energie absorbované ¢i uvolnéné zkoumanym materidlem/vzorkem
jako funkce teploty piipadné ¢asu. [61]

7.1 Zmény mechanickych vlastnosti

Hodnoceni mechanickych charakteristik je mozno vyuzit jak pifi zpracovavani napf.
pro ovéfeni, zda za danych podminek zpracovani nejsou odpeviiovaci pochody pfili§ vyrazné,
tak i k méfeni zmén v prub&hu teplotni expozice. Experimentalni vysledky byvaji casto
doplnéné o zakladni informace o mikrostruktute, obvykle pomoci svételného mikroskopu.

B. Chen a kol. [62] zkoumal vliv pocétu priichodt a teplot pti procesu ECAP na tahové
vlastnosti hot¢ikové slitiny AZ91. Byl zkouman jak postupny vyvoj mikrostruktury, tak
zmeény chovani materialu v priibéhu zkousky tahem vlivem odliSnych detaild ptipravy vzorka
pomoci ECAP. Bylo zjisténo, Ze po pocatecnich prichodech dochazi k postupné rekrystalizaci
a poté, co je tato dokoncena, nastaiva homogenizace struktury (obr. 7.1). Pevnostni
charakteristiky s po¢tem prichodu rostly, u deformacnich charakteristik s rostoucim poctem
dochazelo jak jejich nardstu, tak i poklesu (obr. 7.2).

Z. Ziberova a kol. [63] zkoumala vliv metody pfipravy materialu na tahové vlastnosti
za zvySenych teplot. V tomto pfipadé¢ byly porovnany vlastnosti slitiny AZ31 ptipravené
pomoci metody squeeze-casting, valcované za tepla a valcované za tepla s dodatecnym
ctyfndsobnym ECAP. Bylo zjisténo, Ze nejlepsi tahové charakteristiky za pokojovych teplot
vykazuje slitina po prodélani ECAP, ovSem zaroven u ni pii vysSSich teplotdch dochézelo
k vyrazné rychlejsi degradaci téchto vlastnosti az k postupné ztraté unikatnich vlastnosti
jemnozrnné struktury po SPD procesu. Naopak slitina, ktera prod€lala pouze squeeze-casting,
vykazovala sice horsi vlastnosti, které vsak s rostouci teplotou méné degraduji (obr. 7.3).
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Obr. 7.1: Vyvoj mikrostruktury slitiny AZ91 v prabéhu ECAP: a) 1xECAP, b) 2xECAP,
c) 3xECAP, d) 4xECAP, e) 5xECAP, f) 6xECAP — svételny mikroskop [62]
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Obr. 7.2: Prabéh tahovych zkousSek pii rizném poétu pruchodi [62]
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Obr. 7.3: Srovnani prub&éht zkousky tlakem na slitiné AZ31 SC, HR
a HR—4ECAP za riznych teplot [63]

U nékterych hotcikovych slitin  (AZ31, AZ91 piipravena pomoci HPT,
Mg-7,5Al-0,2Zr) je za zvySenych teplot pozorovana superplasticita ¢i taznost blizici se
hodnotam superplasticity [42,64—66]. Toto chovani je Casto kromé teploty podminéno i
jinymi faktory, jako je napt. rychlost deformace nebo pouzitda SPD metoda, jejichz vliv je
natolik komplexni, Ze i u témét totozného materidlu nemusi byt dosazeno stejnych vysledkt
[65,66]. Na superplastickém chovani jemnozrnnych slitin se podili ptedevsim teplotni
aktivace dalSich skluzovych systémt a pokluz po hranicich zrn, ktery je s klesajici velikosti
zrna vyhodnéjsi, ale uréitou roli hraji i pochody spojené s creepem [64,65].

7.1.1 Zmény inavovych vlastnosti

Unavové vlastnosti hoiéikovych slitin zpracovanych procesem ECAP jsou jiz dlouho
pfedmétem zkoumadni. Jak bylo feceno dfive, vysledky jsou Casto nejednoznaéné a silné
z&vislé na mnoha parametrech, pfedevSim na samotném typu materidlu a reZimu cyklického
zatézovani, tudiz v dneSni dobé stile neni jednoznaéné popsadn vliv metody piipravy
jemnozrnné struktury na unavové charakteristiky. Unavové vlastnosti se ¢asto porovnavaji
s tahovymi vlastnostmi materidlu a obvykle se také méti primérnd velikost zrna testovaného
materidlu a hledaji se ptipadné souvislosti mezi témito udaji navzajem, piip. souvislosti mezi
vyslednymi vlastnostmi a vyrobou.

Kupfikladu Kim a kol. [67] zkoumali tahové a Unavové vlastnosti jemnozrnné
hot¢ikové slitiny AZ31 ptipravené pomoci ctyfnasobného ECAP s prichodem typu Bc, ¢imz
bylo dosazeno primérné velikosti zrna 2,5 pm. Bylo zji§téno, Ze pevnost materidlu nejprve
mirn¢ klesa a poté roste, ale nedosahne stejné urovné jako pied ECAP (obr. 7.4a), ale i piesto
Vv pritbéhu celého zpracovani roste tvrdost. Material byl dale cyklicky namahan v tahové
oblasti v pulzujicim a mijivém cyklu, kdy vysledky ukazuji, Zze Gnavové charakteristiky ve
stavu po ECAP procesu jsou mirné horsi nez ve stavu bez ECAP zpracovani (obr. 7.4b).
Pokles unavové pevnosti je vysvétlovan tak, ze velikost zrna ma lokalni zpeviujici charakter
(narGst tvrdosti), kdezto celkova anizotropie textury zpusobuje zmekceni, které ma vyrazny
efekt v makroskopickém meéfitku (zhorSeni tahovych vlastnosti). Pokles meze unavy je
spojovan s poklesem meze kluzu, coz vede ke zkraceni faze iniciace trhliny a méné
vyraznému zavirani trhliny pfi odtéZovani.
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Obr. 7.4: Zkousky tahem a Wohlerovy kiivky pro slitinu AZ31
po ruzném poétu prichodi ECAP [67]

Podobnych vysledkt docilili Fereshteh-Saniee a kol. [68] pti zkoumani slitiny AZ80
pfipravené pomoci Sestinasobného ECAP s prichodem typu Bc. V materidlu doslo ke
zjemnéni zrma z 12,8 na 1,4 um. S rostoucim poctem prichodli pevnost nejprve roste, poté
klesa az na hodnoty mensi nez v puvodnim protlacovaném stavu (obr. 7.5a). Tento jev je
vysvétlovan opét vlivem anizotropie textury a/nebo zménou deformacniho mechanismu na
dvojcaténi s klesajici velikosti zrna (kritickd velikost 7,9 pm). Obdobny trend je pozorovan
i u meze tnavy (obr. 7.5b), je opét vysvétlovan zkracenim faze iniciace trhliny.
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Obr. 7.5: Zkousky tahem a Wohlerovy kiivky pro slitinu AZ80
po rizném poctu priachodtt ECAP [68]
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7.2 Mikrostrukturni analyza

Jak bylo feceno vySe, mikrostrukturni analyza se provadi obvykle pro urcovani
zékladnich charakteristik materidlu. Obvykle se vSak jedna pouze o srovnavaci snimky
struktury ziskané pomoci svételného mikroskopu, popt. ukazkové snimky z TEM.

Zkoumany materidl mize byt vSak podroben mnohem komplexnéj$i mikrostrukturni
analyze, napt. metodé¢ EBSD nebo RTG difrakci, které mohou poskytnout kvalitativné zcela
odlisné¢ informace oproti analyze zmén mechanickych vlastnosti. Tyto informace pak slouZzi
k odhaleni podstaty zmén, ke kterym v mikrostruktufe dochazi, a které jsou pfi¢inami zmén
mechanickych vlastnosti.

7.21 EBSD

Tato metoda vyuziva skuteCnosti, ze pii interakci primarniho elektronu se vzorkem
vznika signdl v podobé sekundérnich elektronti, zpétné¢ odrazenych elektronl, Augerovych
elektront, RTG zafeni a jiné, pficemz metoda EBSD detekuje signal zpétné odrazenych
elektronti (BSE), ktery muZze poskytovat informaci o chemickém slozeni, morfologii
i krystalové struktute vzorku. [69]

Klicova je detekce tzv. difrakénich stop EBSD, jejichz uspofadani poskytuje
informace o krystalografickych vlastnostech vzorku (napt. nato¢eni a typ miizky). [69]

Zpracovani stop probiha automaticky pomoci vhodného programu a vystupni data jsou
dale zpracovavana a poskytuji dalsi informace o materialu. K pochopeni interpretovanych dat
je tieba vysvétlit nasledujici pojmy [70]:

a) orientace — thlovy vztah mezi nato¢enim krystalové miizky v analyzovaném
bodé¢ a vnéjSim soufadnym systémem, spojenym s makroskopickou podobou vzorku
(obr. 7.6). Pouziva se napt. notace pomoci Eulerovych uhlu, ptipadné notace rovina-smér
pomoci Millerovych indexd,

b) dezorientace — v podstaté totozna s orientaci, jen za referencni systém je
volen krystalovy soufadny systém jiného datového bodu; zavedenou notaci je par osa-uhel
(smérovy vektor prostorové obecné orientované osy, okolo které dojde provedenim rotace o
definovany uhel ke sjednoceni obou systému) (obr. 7.6), kvili jednozna¢nosti zapisu se voli
hodnoty kterych je dosazeno pomoci nejmensiho uhlu rotace,

C) zrno — vychazi se z definice, ze pfi rekonstrukei struktury z orienta¢nich dat,
zjisténych metodou EBSD pfislusi pixely stejnému zrnu, jsou-li splnény podminky [70]:

- dezorientace pixelti nepiesahuje zvolenou maximalni mez,

- pocet pixela pfisluSici jednomu zrnu neni mensi nez stanovené minimum,
velikost zrna (GS — grain size) se poté napt. udava jako prumér kruhu o stejné plose jako zrno,

d) inverzni pélovy obrazec — ,,inverse pole figure® — IPF) — znazornuje vztah
zvoleného krystalografického sméru v souradném systému vzorku vzhledem k vyznamnym
smérim dané krystalografické soustavy. Tento vztah je zakreslen do zakladniho
stereografického trojuhelniku (obr. 7.7),

e) mapa IPF — pfifazeni barevného kontrastu zakladnimu stereografickému
trojuhelniku a nasledné pfifazeni téchto barev pixelim v analyzované oblasti podle jejich
orientace, vzdy se sestrojuje pro jeden konkrétni sledovany vnéjsi soutadny smér (obr. 7.8),
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f) parametr KAM (,kernel average misorientation”) — tzv. prumeérna
dezorientace na jadfe; jednd se o rozsifeni konven¢ni dezorientace na $irsi okoli sledovaného
pixelu, v Sestithelnikové nebo ¢tvercové siti je klasicka dezorientace definovana jako soubor
samostatnych hodnot, které urcuji thlovou odchylku mezi krystalografickymi orientacemi
zkoumaného pixelu a Sesti jeho nejblizsimi sousedy (obr. 7.9a), parametr KAM je oproti tomu
definovan jako hodnota pfifazena pixelu ve stiedu jadra odpovidajici primérné hodnoté thlu
dezorientace mezi sledovanym pixelem a vSemi jeho sousedy, ktefi lezi na kruznici o
poloméru jadra (obr. 7.9b); z diivodt eliminace napt. velkouhlovych hranic jsou z vypocétu
vylouceny vSechny pixely ptekracujici zvolenou prahovou hodnotu; hlavni vyznam tohoto
parametru spoc¢iva v tom, Ze je schopen zachytit miru distorze mftizky.
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Obr. 7.6: Orientace a dezorientace [69]
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Obr. 7.7: Vztah zvoleného sméru v soufadném systému vzorku
a vyznamnych sméra (krychlova soustava) [69]
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Obr. 7.8: Priklad mapy IPF s vloZzenymi simulovanymi polohami
zakladni bunky a barevnym klicem [69]

Obr. 7.9: (a) Schematické porovnani vypoctu standardni dezorientace,
(b) vypocet parametru KAM (druhy nejblizsi soused) [69]

Saxl a kol. [71] napf. zkoumali vyvoj rozloZzeni a mnozstvi malothlovych (<10°)
a velkothlovych (>15°) hranic v Al a Cu v pribéhu n¢kolikanasobného ECAP pomoci EBSD.
Celkova hustota hranic je u obou materidli podobnd a v podstaté nezavisld na poctu
priuchodu, ovSem silné se méni vzajemny podil, v Al S rostoucim poctem priachodu silné klesa
pocetni podil malothlovych hranic (po ¢tyfech prichodech z 94 % na 36 %), zatimco v médi
se vyrazn€ nemeéni (~33 %). Obé slitiny jsou tudiz charakterizovany velkym poctem malych
zrn, které jsou v médi pfitomny jiZ od prvnich priichodl, zatimco v hliniku jsou nejprve
tvofeny subzrny, které se s rostoucim poctem prichodi méni na zrna (obr. 7.10, obr. 7.11).
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Obr. 7.10: Hranice v hliniku po ¢tyfnasobném ECAP
(a) vSechny hranice >2° (b) HAB >15° (EBSD) [71]

Oum '

Obr. 7.11: Hranice v médi po étyfnasobném ECAP
(a) vSechny hranice >2° (b) HAB >15° (EBSD) [71]

Mishin a kol. [72] analyzovali rozlozeni a typ hranic v hlinikové sliting
Al-55Mg-2,2Li-0,12Zr piipravené pomoci ECAP (8 pruchodi pii teplot¢ 400 °C
nasledovanych 4 prichody pii teploté 200 °C, vSechny typu Bc) , pfiemz vychazeli
z predpokladu, ze hranice mezi LAB a HAB je 15° a hranice s mensi dezorientaci
nez 2° lze povazovat za deformac¢né indukované hranice (viz. kap. 3.1, tyto nebyly
zahrnovany do celkového mnozstvi LAB). Analyzou bylo zjisténo, Ze se mikrostruktura
sklada ze shlukti mensich zrn s velkothlovymi hranicemi bez piitomnosti LAB uvnitt jejich
objemu a z velkych zrn, jejichz vnitini objem je rozdélen LAB na rovnoosa subzrna
(obr. 7.12a). Material obsahoval také velké mnozstvi deformac¢né indukovanych hranic
(obr. 7.12b).

Analyzou péti oblasti bylo zjisténo, ze se podil LAB pohybuje mezi hodnotami
30-56 %. Tento velky rozptyl byl zptisoben predevsim LAB s dezorientaci vyssi nez 10°,
jejichz podil se v danych oblastech ménil nejvice (obr. 7.13).
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Obr. 7.12: Rozlozeni hranic v Al-5,5Mg-2,2Li-0,12Zr po ECAP — a) po filtraci (>2°), b) pted filtraci
(LAB — tenké ¢ary, HAB — tlusté ¢ary) [72]

30

@ Region 1
© Region 2
@ Region 3
© Region 4
@ Region 5

n
o
1

Pocetni podil [%]
]
]

]

0-5 5-10 10-15
Uhel dezorientace [°]

Obr. 7.13: Rozdé¢leni LAB podle jejich dezorientace v riznych zkoumanych oblastech [72]

Biswas a kol. [73] se =zabyvali zpracovanim ¢istého hoi¢iku pomoci
nékolikanasobného ECAP, pfi€emz prvni Ctyfi prichody byly provadény pii 250 °C, paty
prachod pi1 200 °C, Sesty a sedmy pii 150 °C a posledni priichod pti pokojové teplote,
vSechny typu A. Pro popis pochodi probihajicich v materidlu v pribéhu ECAP procesu
vyuzili EBSD analyzy, kdy zkoumali velikost zrna a zmény v dezorientaci mikrostruktury
véetné lokalni distorze mfize pomoci parametru KAM (obr. 7.14, obr. 7.15, obr. 7.16). Diky
této analyze byl zjistén napt. pokles v mnozstvi dvojcatovych hranic mezi prvnim a ¢tvrtym
priachodem a jejich op€tovny naruast v nasledujicich prichodech. Podobnou zménu vykazoval
i parametr KAM, ktery nejprve rostl, avSak v zavére¢nych prichodech klesal, coz odporovalo
puvodnim pfedpokladim. Na zaklad¢ téchto analyz autofi zjistili, Ze pii ECAP za nizkych
teplot dochazi ve vSech skluzovych rovinach k diskontinudlni dynamické rekrystalizaci,

zatimco pii zvySenych teplotach se v prizmatické a pyramidalni roviné tento mechanismus
méni na kontinudlni dynamickou rekrystalizaci.
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Obr. 7.14: Mapa IPF a odpovidajici distribuce velikosti zrna pro ¢isty Mg —
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Obr. 7.15: Distribuce uhlu dezorientace v ¢istém Mg —
a) puvodni stav, b) IXECAP, c) 4xECAP, d) 6xECAP, e) 7xECAP, f) 8xECAP [73]
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Obr. 7.16: Zména parametru KAM v prabéhu piipravy ¢istého Mg pomoci ECAP [73]
722 TEM

Ackoli analyza pomoci SEM, resp. EBSD obvykle poskytuje dostatecné informace
o vzhledu a ptipadnych zménach mikrostruktury i sub-mikrostrukturnich charakteristik, byva
v nékterych ptipadech doplnéna analyzou s vyuZzitim TEM.

Dlvody pro pouziti TEM analyzy jsou pfedev§im vyssi dosazitelnd zvétSeni, kterd
mohou byt i o fad vyssi neZ je tomu v piipadé konven¢niho SEM. Obvykle je pouziti TEM
vyhodnéjsi v pfipadé, Ze je v materidlu ocekavano velké mnozstvi malouhlovych hranic,
z divodu omezené rozliSovaci schopnosti vétSiny rastrovacich mikroskopd, ktera obvykle
neni vy$si nez 2° resp. 1° i u velmi kvalitnich FEG zdroji [74]. Dale mtze byt v nékterych
pfipadech vyroba kvalitniho vzorku pro EBSD natolik problematickd, Ze vyroba folie pro
TEM bude vyhodnéjsi. V neposledni fadé nebyva analyza TEM zatizena chybou, kterou
mohou vykazovat EBSD analyzy v pfipadé velmi jemnych zrn (tato chyba je zpusobena
podstatou samotné EBSD analyzy, kdy je struktura snimana po jednotlivych pixelech; pfi
volbé ptili§ velkého kroku dojde ke ztrat€ rozliSeni, a naopak pfi pfili§ malém kroku enormné
vzroste ¢asova narocnost analyzy).

Velmi vyhodné je piti TEM analyze zobrazeni pomoci difraktogramu, ktery ve své
podstaté dokaze kvantifikovat orientaci zrna, je-li ziskan pouze z oblasti tomuto zrnu
ptislusici a zaroven dokaze poskytnout jistou informaci o charakteru hranic v materialu, je-li
ziskan z vétsi oblasti. Sklada-li se takto ziskany difraktogram z diskrétnich bodi, znamena to,
Ze v materialu se nachazi ptevazné velkouhlové hranice (obr. 7.17a), v ptipadé, Ze se misto
diskrétnich bodi zobrazuji spojité ¢asti kruZznic, ptipadné kruznice celé, znamend to, Ze
v mikrostruktufe se nachdzi mnoho zrn s velmi podobnou orientaci, coz indikuje vyskyt
vyznamného mnozstvi subzrn a malothlovych hranic (obr. 7.17b).
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Obr. 7.17: Difrak¢ni obrazce hlinikové slitiny Al-7034 —
a) vychozi stav (spray cast), b) 1xECAP [75]

Pomoci analyzy TEM je také mozné analyzovat distorzi mfize, a to na znacné
detailngjsi Grovni nez pomoci EBSD (parametr KAM). V oblastech materialu s velkou lokalni
distorzi mfizky je pomoci TEM mozno pozorovat tzv. extinkéni kontury, které indikuji vnitini
napjatost materialu (obr. 7.18). Tuto skute¢nost je mozno efektivné vyuzit pii zkoumani
teplotni stability n€kterych materialt, jako tomu bylo i v ptipad¢ Ferrasse a kol. [76], ktery
zkoumal vliv typu prichodu ECAP na teplotni stabilitu mikrostruktury hlinikové slitiny 3003.
Z vysledkt vyplyvalo, Ze zatimco v pfipad¢ vyzihani materialu, ktery byl pfipraven pomoci
pruchodu typu A dojde k vymizeni extinkénich kontur, a ve struktufe jsou dokonce jasné
patrné rekrystalizaéni zarodky (obr. 7.19b). V ptipadé¢ materidlu piipraveného pomoci
prichodu typu B extinkéni kontury nevymizi zcela (obr. 7.19d), coz poukazuje na méné
vyrazny prubeéh odpeviiovacich pochodd, a tudiz teplotné stabiln€jsi mikrostrukturu.

Obr. 7.18: Extinkéni kontury v Al-Mg-Mn sliting po ECAP [77]

Ackoli v minulosti byla v ptipadé¢ zkoumani mikrostrukturni stability obvykle
upfednostiiovana analyza pomoci TEM, s nastupem novych metod a se zdokonalovanim
metod ,,starSich® se dostala caste¢né do pozadi. PiestoZe stile dokaZe poskytnout cenné
a mnohdy i jinak nezjistitelné informace o mikrostruktuie a jeji stabilité, pouziva se dnes
prevazné spolecné s jinymi metodami jako napt. EBSD, kde slouzi spiSe jako jakysi néstroj
pro ovéteni ziskanych dat pomoci jiného analytického pfistupu, nebo napt. slouzi jako néstroj
pro obrazovou analyzu a identifikaci termickych pochodii v ptipadé pouziti metody DSC
(viz nize).
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Obr. 7.19: Al slitina 3003 po ECAP a nasledném zihani —
a) 4xECAP (prtichod A), b) 4xECAP (prichod A) + 140 °C/1 h,
c) 4xECAP (prichod Bc), d) 4xECAP (pruchod Bc) + 140 °C/1 h [76]

7.3 DSC

Jak bylo feeno vySe, diferencialni skenovaci kalorimetrie (DSC) je termicka
analytickd metoda, jejiz princip je zalozen na sledovani teplotné aktivovanych procest, ke
kterym dochazi ve vzorku v disledku fyzikalnich procesu ¢i chemickych reakci (exotermni
I endotermni), fazové pfemény a jinych energetickych zmén. Principem je soucasné méfeni
energetickych bilanci v pribéhu pozvolné zmény teploty na znamém referencnim vzorku
a srovnani s hodnotami na vzorku méteném. [61]

Klasifikovat je mozno jak energetickou bilanci, tak napt. pfesnou teplotu, pti které
k jevu dochazi, popt. Cas, ktery je k pfeméné potiebny, tj. zmény lze vyjadfit jako funkci
teploty i casu.

Fazové premény jsou charakterizovany tepelnym tokem v materialu a peaky v signalu
tohoto toku poskytuji semikvantitativni informace o pribéhu pfemén (napf. oblast pod/nad
peakem proporcionalné odpovida entalpii déje, z posunuti peaku vzhledem ke zménam
teploty Ize vypocitat aktivaéni energii pfemény, atd.)

Ziskany signal je imérny mnozstvi uvolnéné ¢i spotiebované energie, z ¢ehoz plyne,

vvvvvv
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V piipadé potieby je mozné provadét méfeni jak v inertni, tak v reaktivni atmosféie.
Ruizna zatizeni k DSC mohou poskytovat zkoumany rozsah teplot od —180 az do 1750 °C.

Zvolenim vhodnych podminek je mozné identifikovat i jinak velmi obtizné
detekovatelné zmény. Guan a kol. [78] provedli kalorimetrickou analyzu na slitiné AZ91D,
kdy z vyslednych kiivek urcili aktivac¢ni energii pro rozpousténi/precipitaci a eutektickou
transformaci Mg;7Al12. Na DSC kiivkach (obr. 7.20) se vyskytuji dva peaky, peak 1 (8iroky),
ktery podle vSeho odpovida rozpusténi/precipitaci lamelarniho Mgi7AlL,, a peak 2 (azky
a ostry), ktery odpovida rozpousténi/precipitaci objemového Mgi7Al,. Peak 1 je méné
vyrazny pii vy$si rychlosti ohfevu z divodu nedostate¢ného ¢asu pro pfeménu a naopak vice
vyrazny pii vy$si rychlosti ochlazovani z divodu vétsi potiebné energie pro preménu, Kterou
vzorek odebira ze substratu. Pii ruznych rychlostech ohfevu/ochlazovani dochazi také
k posunu peakii z divodu vyskytu piehrati/prechlazeni.
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Obr. 7.20: Kiivky DSC slitiny AZ91D pro ruzné rychlosti zmény teploty:
(a) ohiev, (b) ochlazovani [78]

Pro zjisténi zmén probihajicich v materialu je nutno data ziskana z DSC experimentu
korelovat se stavem materialu (pro dané podminky) s vyuzitim dal$ich vhodnych analytickych
metod, napi. elektronové mikroskopie. Mingler a kol. [79] provedli DSC analyzu na
hot¢ikové slitiné AM60 pripravenou pomoci desetindasobného ECAP provadéného pfti
riznych teplotach. Vysledna DSC kiivka ziskana pti ohfevu (obr. 7.21d) vykazovala celkem
Ctyfi peaky, které byly postupné pomoci porovnani kiivek piislusicich riznym teplotam pti
ECAP a se snimky v TEM (obr. 7.22) interpretovany. V tomto konkrétnim piipadé byl prvni
peak piisouzen zotaveni vakanci, protoze se objevuje i v materialu nezpracovaném pomoci
ECAP a vizualn€ neni v mikrostruktufe pozorovatelna zadna zména. Druhy peak poté patrné
reprezentuje jistou zménu V rozlozeni dislokaci, protoze se nevyskytuje v ,nezpracovaném-
materialu a zaroven na snimcich z TEM neni patrna vyraznd zména Vv hustoté dislokaci, proto
se nejspi§ jedna pouze o jejich urc€ité pieskupeni. Z davodi absence precipitata po ohfati na
400 °C (obr. 7.22d) a skutecnosti, ze Se nachazi i U nezpracovaného materialu, odpovida treti
peak pravdépodobné rozpousténi precipitatt, zaroven dochazi k zanikani dislokaci v ramci
odpeviiovacich pochodii. Ctvrty peak je na zakladé svého tvaru a umisténi povazovan za
indikaci rozpousténi Al precipitati souvisejici S maximalni rozpustnosti hliniku Vv tuhém
stavu.
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Obr. 7.21: Mikrostruktura slitiny AM60 po ECAP provedeného pii a) 350 °C, b) 210 °C, ¢) 150 °C,
d) kiivky DSC slitiny AM60 pti ruznych teplotach ECAP (ohiev) [79]

Obr. 7.22: Vyvoj mikrostruktury slitiny AM60 po ECAP provedeného pii 150 °C s rostouci teplotou;
a) 100 °C, b) 230 °C, ¢) 330 °C, d) 400 °C [79]
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8 Cile prace

Tato prace je zaméfena na komplexni analyzu jemnozrnné Mg struktury AZ91 vcetné
mechanickych vlastnosti a jeji mechanickou a teplotni stabilitu. Byly stanoveny tyto dil¢i cile:

e Urceni zakladnich mechanickych vlastnosti slitiny AZ91 za pokojovych a
zvysenych teplot Vv litém, extrudovaném a jemnozrnném stavu docileném pomoci
metody ECAP.

¢ Analyza mikrostrukturnich zmén U jemnozrnné slitiny v prib&hu teplotni expozice
s vyuzitim metody EBSD.

e Analyza odezvy mikrostruktury jemnozrnné slitiny na cyklické zatézovani
v rezimu fizené sily za pokojové teploty.
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9 Experimentalni material

Vychozim experimentdlnim materidlem byly hoic¢ikové slitiny AZ91 s chemickym
slozenim uvedenym v tab. 1 v litém a extrudovaném stavu. Ob¢ tyto slitiny byly zpracovany
pomoci ECAP za riznych podminek, avSak ve vSech ptipadech byla osa vysledného vzorku
totozna se smérem ECAP (a smérem extruze v pfipadé extrudovaného materialu). Slitina
S vychozim litym stavem byla zpracovana v Ufa State University, Rusko, pomoci
Sestinasobného pruchodu typu B¢ pii teploté 300 °C, thel mezi kanély byl 120°, vysledné
vzorky mély tvar vélce o priméru 15 mm a délce cca 100 mm. Slitina ve vychozim
extrudovaném stavu byla zpracovana na Politecnico di Milano, Italie, pomoci ¢tyfnasobného
prichodu typu Bc pii teploté 200 °C, thel mezi kanaly byl 110°, vysledné vzorky mély tvar
valce o priméru 10 mm a délce cca 90 mm.

Tab. 1: Chemické sloZeni vychozich slitin AZ91 (v hm. %)

. ostatni
Stav Al Cu Fe Mn Si Zn (celkem) Mg
lity 9,043 - 0,003 0,144 - 0,748 - zb.
extrudovany | 8,700 0,001 0,003 0,200 0,040 0,670 <0,030 zb.

9.1 Vychozi mikrostruktura

Pro prvotni mikrostrukturni analyzu byly vzorky nejprve déleny na metalografické pile
LECO VC-50. Plocha urcend k analyze byla poté konven¢né brousena a lesténa. Ve vSech
pifipadech byla analyzovéana plocha orientovana rovnobézné s 0sou vzorku. Naslednd piiprava
se lisila v zavislosti na zptisobu analyzy:

a) vzorky urcené¢ pro svételnou mikroskopii a SEM byly leptany pomoci acetic picralu
(5 ml kys. octové, 5 g kys. pikrové, 10 ml destilované vody a 100 ml etanolu), piip. ve smési
kys. dusi¢né (1 ml), kys. octové (32 ml), ethylenglykolu (50 ml) a destilované vody (17 ml).

b) vzorky urcené k analyze pomoci EBSD byly elektrolyticky leStény ve smési
etoxyethanolu a kys. chlorovodikové pfi teploté —18 az —12 °C a napéti 60 V po dobu 20 s.

Analyzy byly provadény na svételném mikroskopu Zeiss Axio Observer Zlm
a rastrovacim elektronovém mikroskopu Zeiss Ultra Plus.

Material v litém stavu vykazoval typickou litou dendritickou mikrostrukturu s velmi
hrubymi zrny a velkym mnozstvim eutektika vylou¢enym po hranicich zrn (obr. 9.1a).
Priimérnd velikost zrna byla vyssi nez 500 um.

Po nasledném ECAP doSlo v materidlu k vyraznému zjemnéni zrna. Vysledna
struktura byla bimodalni, pficemZ rozlozeni zrn (jemna vs. hrubd) bylo spojeno S rtiznou
distribuci sekundarni faze Mgj;Al;,; oblasti bohaté na tuto fazi byly jemnozrnné a oblasti, ve
kterych byl této faze nedostatek, byly hrubozrnné (obr. 9.2, Pfiloha 1). V celém objemu
materidlu se také nachéazelo relativné vysoké mnoZzstvi rovnomérné distribuovanych vmeéstki
na bazi manganu. Primérna velikost zrna byla v tomto pfipadé 6,1 um.
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Obr. 9.2: Slitina AZ91 stav ECAP —
a) celkovy pohled, b) detail bimodalni oblasti (SEM)

Ve vychozim extrudovaném stavu byla mikrostruktura materidlu tvofena prevazné
rovnoosymi zrny ruzné velikosti (obr. 9.3, pfiloha 1). V materialu byla taktéz pfitomna faze
Mgi7Al;, v ocekavané formé podélnych shlukti orientovanych ve sméru osy extruze (obr.
9.3b). Primérna velikost zrna byla v tomto piipad¢ 15,9 um.

Po nasledném ECAP (dale oznacen jako stav exECAP) doslo v materialu k jesté
vyraznéjSimu zjemnéni zrna neZ v piipadé materidlu lit¢ho a néasledné podrobeného procesu
ECAP. Vysledna struktura se skladala prevazné z velmi jemnych zrn s nékolika zbytkovymi
hrubymi zrny o praméru ~10 um (obr. 9.4a, pfiloha 1), celkovy plo$ny podil téchto hrubych
zrn byl mensi nez 5 %. V tomto stavu bylo velmi obtizné naleptat hranice zrn materialu, proto
bylo nutno materidl analyzovat pomoci EBSD. Pozorovani pomoci svételného mikroskopu
a zobrazeni pomoci SE (SEM) materialu v naleptaném stavu se ovSem ukazalo jako vhodné&jsi
pii pozorovani distribuce faze Mgi7Al1p, ktera se po ECAP procesu nachazi s vysokou
Cetnosti V podstaté v celém objemu materialu ve formé velmi jemnych castic (obr. 9.4b).
Tmavé shluky pfipominajici zrna, viditelné na snimcich ze svételného mikroskopu (obr. 9.4c),
jsou ve skutecnosti vysledkem reakce velmi jemnych ¢astic Mgi7Aly, pii naleptani, které
svym tvarem ptiblizné€ odpovidaji zrnlim po prvnim prichodu ECAP. Pomoci EBSD a EDS
analyzy bylo zjisténo, Ze tyto Gtvary jsou az na vyjimky shluky/kolonie velmi jemnych zrn
bohatych na fazi Mgi7Al1,, jevici se ve svételném mikroskopu jako velké zrno. Vysledna
primérna velikost zrna materialu v exECAP stavu byla v tomto piipadé 1,6 pm.
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Obr. 9.3: Slitina AZ91 v extrudovaném stavu — a) pfi¢ny smér, b) podélny smér

Obr. 9.4: Slitina AZ91 — stav exECAP — a) mapa inverzniho polového obrazce (EBSD),
b) sekundarni elektrony (SEM), c¢) svételny mikroskop
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10 Mechanické vlastnosti

Na vzorcich vyrobenych ze zkoumaného materidlu byly provedeny mechanické
zkousky. Jmenovité byly za pokojovych teplot méfeny tahové charakteristiky a mikrotvrdost
vSech Ctyf stavll a tlakové charakteristiky extrudovaného materidlu a materidlu ve stavu
exXECAP. Dale byly za zvySenych teplot méfeny tahové charakteristiky extrudovaného
materialu @ materialu ve stavu exECAP.

Tahové zkousky probihaly dle EN ISO 6892 na univerzalnim zkuSebnim stroji Zwick
7250. Rozméry pomérnych zkuSebnich téles pro tahové zkousky za pokojovych teplot byly
dle DIN 50125 & 6 mm x 30 mm v ptipadé littho a ECAP materialu, & 8 mm x 40 mm
Vv piipad¢ extrudovaného materialu a & 5 mm x 25 mm v piipad¢ materialu ve stavu exECAP.
Rozmeéry téles pro tahové zkousky za zvySenych teplot byly ve vSech piipadech & 6 mm x 30
mm. Osa vzorku pro tahovou zkousku byla ve vSech piipadech totozna s osou biletu po
ECAP. Rychlost zatézovani byla ve vSech piipadech 2 mm/min. Tlakové zkousky byly
provedeny na Politecnico di Milano, Italie, dle ASTM E9-09 na univerzalnim testovacim
stroji MTS Alliance RT 100. Rozméry testovacich téles byly ve vsech ptipadech & 10 mm x
20 mm a rychlost zatézovani byla totozna s tahovymi zkouskami, tj. 2 mm/min. Vysledky
tlakovych zkousSek jsou se svolenim spolupracujiciho pracovisté (prof. Vedani — POLIMI)
vyuzity v této dizertacni praci pro komplexni popis chovani zkoumaného materidlu.

Mikrotvrdost HV 0,1 byla méfena na mikrotvrdoméru LECO LM 247AT.

10.1 Mechanické vlastnosti za pokojové teploty

Cilem téchto zkousek bylo porovnani zmén mechanickych vlastnosti zptisobenych
zpracovanim pomoci ECAP a piipadny vliv vychoziho stavu materialu. Dle vysledkt (obr.
10.1, tab. 2.) ma podle ocekavani vyrazné horsi vlastnosti material v litém stavu, jehoz
smluvni mez kluzu a pevnost v tahu dosahuje hodnot pouze 87, resp. 168 MPa. Jeho
deformacni charakteristiky jsou také velmi nizké, jmenovité taznost dosdhla hodnoty pouze
3,1 %. Po nasledném ECAP doSlo k vyraznému zlepSeni vSech sledovanych vlastnosti,
smluvni mez kluzu doséhla 160 MPa a pevnost v tahu 321 MPa. ZvySeni taZnosti bylo jesté
vyrazné&jsi, pficemz jeji hodnota byla 15,6 %.

Material v extrudovaném stavu dosahoval i pies svou vétsi velikost zrna (15,9 um vs.
6,1 um) vyznamné lepSich pevnostnich charakteristik, nez tomu bylo u materialu ve stavu
ECAP. Jeho smluvni mez kluzu byla 260 MPa a pevnost v tahu 366 MPa. TaZnost nabyvala
hodnot srovnatelnych, okolo 15 %. Po nasledném ECAP (eXECAP) nedoslo v materialu i ptes
vyrazné zjemnéni zrna k o¢ekavanému zlepSeni mechanickych vlastnosti a s mezi kluzu 251
MPa a pevnosti v tahu 359 MPa byly vlastnosti spiSe mirn€ horsi, taznost podle ocekavani
mirné poklesla na 11,9 % ve srovndni s extrudovanym stavem.

Na rozdil od ostatnich mechanickych vlastnosti mikrotvrdost vcelku dobfe
korespondovala s velikosti zrna (tab. 2) a nejvyssich hodnot 106 HV 0,1 bylo dosazeno
u materialu ve stavu exECAP.
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Obr. 10.1: Tahové¢ kiivky slitiny AZ91 v ruznych stavech
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Tab. 2: Porovnani mechanickych vlastnosti slitiny AZ91v riznych stavech za pokojovych teplot

P_rﬁmérné R R A HV 0,1
Stav veli Ifﬁrsrtl]zrna [MPB';] M Ig]a] %] [
lity >500 87 168 3,1 64
ECAP 6,1 160 321 15,6 89
extrudovany 15,9 260 366 15,7 74
exECAP 1,2 251 359 11,9 106

V tlaku vykazovala zkoumand slitina odliSné chovéani. V extrudovaném stavu
dosahovala smluvni mez kluzu v tlaku hodnoty 193 MPa a pevnost v tlaku 468 MPa, pomérné
pietvoreni nabyvalo hodnoty 10 %. Po nasledném ECAP doslo k vyraznému narastu smluvni
meze kluzu na 293 MPa, naopak pevnost v tlaku mirné poklesla na 430 MPa. Na pomérné

ptetvoreni nemélo ECAP zpracovani vliv.

Z porovnani vysledka tahovych a tlakovych zkousek (obr. 10.2, tab. 3) je patrné, ze
extrudovana slitina vykazuje vyraznou napétovou i deformacni asymetrii. Po nasledném
ECAP doslo v obou ptipadech ke snizeni této asymetrie.
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Tab. 3: Mechanické vlastnosti slitiny AZ91 v tahu a v tlaku v extrudovaném a exECAP stavu za

pokojové teploty
Typ zatéZzovani Stav Reo2 [MPa] Rm [MPa] A [%]
ah extrudovany 260 366 15,7
al
eXECAP 251 359 11,9
Reiw,2 [MPa] Rt [MP3] A [%]
Hak extrudovany 193 468 10
a
eXECAP 293 430 10

Tahové napéti 500

[MPa] .
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Obr. 10.2: Tahové a tlakové kiivky slitiny AZ91 v extrudovaném a exECAP stavu

10.1.1 Fraktograficka analyza

Lomovd plocha vpfipadé¢ littho materidlu odpovidala svym vzhledem
transkrystalickému kvazi-Stépnému porusSeni. Nalomové ploSe byly pozorovatelné jak
prevladajici Stépné fazety, tak tvarné poruseni s jamkovou morfologii, pfi¢emz jamky byly
velmi jemné a mé¢lké (obr. 10.3a). Po nasledném ECAP vykazuje lom stale charakteristiky jak
Stépného, tak tvarného poruSeni, ovSem nyni s jednoznacné prevladajicim mnozstvim
tvarnych jamek (obr. 10.3b). Mechanismus poruseni materialu jak v extrudovaném stavu, tak
ve stavu eXECAP byl podobného charakteru, kdy lomové plochy vykazovaly prvky st€pného
i tvarného poruseni s mirné vy$$im pomérem tvarnych jamek oproti litému materialu
(obr. 10.3c, d). Snimky pfi jiném zvétseni jsou uvedeny Vv piiloze 2.
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ity material, b) stav ECAP,
¢) extrudovany material, d) stav exECAP

10.2 Mechanické vlastnosti za zvySenych teplot

Pro posouzeni vlivu zvysené teploty na mechanické vlastnosti UFG struktury byly na
analyzovaném materidlu v extrudovaném a exECAP stavu provedeny tahové zkousky za
zvySenych teplot. Pro testovani byly zvoleny teplotni hladiny 100, 135, 165, 200, 250
a 300 °C. Zkusebni télesa byla pifed samotnou zkouskou ponechiana 30 minut v teplotni
komote/peci na dané teplotni hladiné.

Na zaklad¢ provedenych zkousek (tab. 4) bylo zjisténo, Ze vlivem zvySenych teplot
doslo k poklesu pevnostnich a nartstu deformacnich charakteristik. U extrudovaného
materidlu byla pfi teploté¢ 300 °C hodnota smluvni meze kluzu pouze 46 MPa a pevnosti
v tahu 52 MPa, taznost pfi téchto teplotach dosahovala 100 %. Zmény vlastnosti materialu ve
stavu exXECAP byly stejného charakteru avSak vyraznéjsi, smluvni mez kluzu byla pti 300 °C
pouze cca 7 MPa a pevnost v tahu 12 MPa. Vyraznéj$i narust taznosti byl na prvni pohled
patrny uz ze vzhledu zkuSebnich téles po provedené zkousce (obr. 10.4), kdy pii 300 °C
dosahovala hodnot vyssich nez 250 %.

Na vzorcich byla po tahové zkousce provedena metalograficka analyza v oblasti diiku
(cca 5 mm od mista lomu), a to jak v podélném, tak v pficném sméru. Jako reprezentativni
byla vybrany vzorky zatézované pii pokojové teploté, 100 °C a 300 °C.
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Tab. 4: Mechanické vlastnosti slitiny AZ91 v extrudovaném a exECAP stavu za zvySenych teplot

Extrudovany EXECAP
T Reo.2 Rn A z Reo.2 Rn A z
[°C] | [MPa] [MPa] [%] [%] [MPa] [MPa] [%] [%]
300 46 52 100,3 96,6 ~7 12 ~263,8 95,9
250 104 118 63,7 82,5 ~12 24 ~216,7 99,3
200 153 172 60,2 82,2 37 67 ~104,0 98,2
165 200 241 48,9 65,5 122 174 93,7 93,7
135 232 316 351 48,2 174 245 69,6 69,6
100 253 361 18,7 249 213 320 35,6 35,6
RT 260 366 15,7 21,0 251 359 11,9 8,5
a B S 1 *{ b
| W 100°C | EE— "
| N 135°C | Wi 135 °C
| Bl 165 °C | @ @@ 165°C
?-—i zzg g \ Ei— s 200 °C
B—— | 300 °C | e —— TN ;
: : %————-———'s—nﬂwo C‘

0 1 2 3 & S 6 7 8 9 0 i 12 13 % 15 % 17 8 19 20 21 22 23 2% 25 ‘}<>-;‘,_L"h7gg1{,“|2H(L‘5|5\73G'»?.’02‘1:’:51‘~."

Obr. 10.4: Vzhled zkuSebnich téles po tahovych zkouskach za zvysenych teplot —
a) extrudovany material, b) stav exECAP

Podle metalografické analyzy dochazi pii zatéZovani u extrudovaného materidlu pfi
100 °C pouze k minimalnim zméndm ve srovnani se zatéZovanim pii pokojové teplote
(obr. 10.5a, obr. 10.6a), struktura obsahuje velké mnozstvi deformaénich dvojcat
a nevykazuje pozorovatelnou smérovost — obr. 10.5b, obr. 10.6b (s vyjimkou faze Mg;7Al 12,
kdy smérovost ma souvislost se zptsobem vyroby, viz kap. 9.1). V pribéhu zatézovani pti
300 °C doslo k vyraznému zjemnéni mikrostruktury a vymizeni dvojcat, zaroven Ize
jednozna¢né pozorovat vyrazn€¢ zvySené mnozstvi a veétsi velikost Castic faze Mgi7Al
(obr. 10.5c¢), v pti¢ném fezu (obr. 10.6¢) ktery byl pofizen ve vétsi vzdalenosti od mista lomu
1ze také pozorovat tmava zrna, v tomto piipad€ se jedna o zrna majici v celém svém objemu
velmi jemné Castice této faze.

Chovani materidlu ve stavu eXECAP je vyrazné odlisné. Po zatéZovani za pokojovych
teplot (obr. 10.5d, obr. 10.6d) je struktura takika totozna ve srovnani se stavem pied
zatézovanim (obr. 9.4c), bez vyrazné smérovosti, s vyjimkou manganovych vmeéstki, jez jsou
ve smeéru zatézovaci osy protazené a porusené. Po zatéZovani pii 100 °C jsou ve struktufe jiz
na prvni pohled vyrazné zmény, pfedev§im castecné zhrubnuti a znatelnd smérovost v ose
zat¢zovani (obr. 10.5e, obr. 10.6e). Po zatézovani pii 300 °C mizeme pozorovat
mikrostrukturu sklddajici se ze siln¢ zhrublych zrn (hrubSich nez v ptipadé extrudovaného
materialu pii stejném zatézovani) a také siln¢ zhrublych castic Mgi7Al1 (obr. 10.5f,
obr. 10.6f).
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Osa zatézovani

Obr. 10.5: Mikrostruktura v oblasti dfiku po tahové zkousce — podélny fez:
extrudovany material — a) pokojova teplota, b) 100 °C, c) 300 °C,
stav exXECAP — d) pokojova teplota, e) 100 °C, f) 300 °C
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Obr. 10.6: Mikrostruktura v oblasti diiku po tahové zkousce — pti¢ny fez:
extrudovany material — a) pokojova teplota, b) 100 °C, ¢) 300 °C,
stav exECAP — d) pokojova teplota, e) 100 °C, f) 300 °C

10.2.1 Fraktograficka analyza

Fraktografickou analyzou lomovych ploch po provedenych zkouSkach tahem za
zvysenych teplot bylo zjisténo, ze se S rostouci teplotou méni charakter poruseni. Pii vyssich
teplotach roste podil tvarného poruseni, kdy mnoZstvi §t€épnych fazet klesé a lom je pak 100%
tvarny. U materialu v extrudovaném stavu dojde ke zméné kvazi-stépného poruseni na tvarné
pfi teploté zkousky 165 °C (obr. 10.7a), zatimco u materialu ve stavu exECAP k této zméné
dochazi jiz pii 100 °C (obr. 10.7b). S dalsim nartstem teploty lze pozorovat postupné
prohlubovani tvarnych jamek na lomové plose a vyrazngjsi lokalni zmenseni prafezu (vys$si
hodnoty kontrakce), pfi¢emz u materialu ve stavu exECAP dochazi za stejnych teplot
K vyraznéj$imu narastu kontrakce, nez je tomu u extrudovaného materialu (obr. 10.4). Snimky
lomovych ploch a jejich detaily pfi ostatnich teplotach jsou uvedeny v piiloze 3.
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Obr. 10.7: Vzhled lomovych ploch: a) extrudovany stav — zkouska tahem pfi 165 °C
b) stav exECAP — zkouska tahem pti 100 °C

10.3 Diskuze vysledkt

Ackoli zpracovani lit¢tho materidlu pomoci ECAP vede k vyraznému zlepSeni
mechanickych vlastnosti, stejnym postupem jsme u extrudovaného matridlu docilili
prinejlepSim srovnatelnych vlastnosti, a to i pfes vyznamné zjemnéni zrna, ke kterému
ve struktufe prokazatelné doSlo. Zaroven je nutné¢ podotknout, Ze uz samotny extrudovany
material vykazoval znateln¢ lepsi vlastnosti nez material ve stavu ECAP. Toto chovani neni
u podobnych slitin ojedinélé a byva pfipisovano texturnim modifikacim, ke kterym v prabéhu
ECAP dochazi a které puisobi proti pozitivnimu efektu zjemnéni zrna [80,81]. V ptipad¢ stavu
ECAP bude jistou roli hrat pravdépodobné i bimodalita struktury. V piipad¢ stavu exECAP
ma vyznamny vliv (pfedev§im na deformacni charakteristiky) pravdépodobné ptitomnost
Castic Mgj7Aly,, které puisobi jako piekazka pro pohyb dislokaci a nelze zcela vyloudit vliv
zbylych hrubych zrn, avSak vzhledem k jejich nizkému plosnému podilu je jejich piipadny
vliv spise méné vyznamny. Da se také ocekavat, ze diky niz8i anizotropii by material ve stavu
ECAP i exECAP vykazoval v piicném sméru lepsi vlastnosti nez material extrudovany.

Pfestoze mechanické vlastnosti materialu v extrudovaném a eXECAP stavu jsou, jak
Jiz bylo feceno, v nejlepSim piipade srovnatelné, je patrnd zmeéna tvaru tahovych kiivek téchto
materialt v elasticko-plastické oblasti. Tato zména by mohla poukazovat na jisté zmény
Vv mechanismu zpevnéni, pfipadné¢ v deforma¢nim mechanismu jako takovém, zplsobené
zpracovanim pomoci ECAP. Je pravdépodobné, ze v tomto piipad¢ je zména zplsobena
predevsim vyrazné rozdilnou morfologii sekundarni faze Mgi7Al12 (kap. 9).

Na charakteristiky ziskané zkouskou tlakem ma zpracovani pomoci procesu ECAP
vyraznéjsi vliv, dochazi k jednozna¢nému nardstu smluvni meze kluzu v tlaku, zatimco
pevnost Vv tlaku mirné klesa. Deformacni charakteristiky v tlaku nejsou procesem ECAP
ovlivnény. Zména ve tvaru kiivky je velmi podobna zmén¢ v piipadé tahovych zkousek.

Napétova a deformacni asymetrie v tahu a v tlaku i jeji zmirnéni dodatecnym ECAP je
pro tuto i jiné Mg slitiny typické. Samotna asymetrie ma divod v rizném dominantnim
deforma¢nim mechanismu, pii tahu se jednd o bazédlni skluz a pii tlaku o dvojcaténi.
V jemnozrnné struktufe je dvojcaténi obtizné, proto se rozdily zplisobené riznym typem
zatézovani snizuji [82,83].

V obou pfipadech ma zpracovani pomoci ECAP (tj. jak u litého tak extrudovaného
vychoziho polotovaru) vliv na mechanismus poruSeni materidlu, ktery piechazi
z kvazi-stépného lomu na lom pifevazné tvarny s potlacenim vyskytu Stépnych fazet.
V ptipadé vychoziho litého polotovaru je tato zména doprovazena také vyraznym zlepSenim
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mechanickych vlastnosti a jak zména mechanickych vlastnosti, tak zména mechanismu
poruseni ma puvod ve vyznamnych zménach v mikrostruktufe. V pripadé vychoziho
extrudovaného materialu (stav eXECAP) dochazi v pribéhu zpracovani SPD také ke zménam
v mikrostruktufe, které vSak nejsou doprovazeny vyraznymi zménami mechanickych
vlastnosti.

Pozorované zmény v mechanickych vlastnostech za zvySenych teplot (obr. 10.8) byly
ocekavané a Uzce souvisi se zménami mikrostruktury, které jsou podminény samotnou
pfipravou materidlu. Dvojcaténi je pii dané velikosti zrna u extrudovaného materialu
ptirozenym déjem a jeho absence pii 300 °C je zpusobena pouze okamzitym vyzihanim, ke
kterému za danych teplot dochazi, pozorované zjemnéni mikrostruktury je u takto relativné
hrubozrnnych materiala taktéz ocekdvané a je zpiisobeno dynamickou rekrystalizaci, ktera za
danych teplot probihd velmi snadno [84]. Je vhodné zduaraznit, Ze s takika totoznou
mikrostrukturou extrudovaného materidlu po zkousce tahem za pokojovych teplot a pii
100 °C silné koresponduji i velmi podobné vlastnosti na téchto teplotnich hladinach.
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Obr. 10.8: Vyvoj mechanickych vlastnosti slitiny AZ91 pfi rostouci teploté —
a) extrudovany material, b) stav exECAP
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V porovnani s témito vysledky dochazi ke zménam mechanickych vlastnosti za
zvysenych teplot u materialu ve stavu eXECAP rychleji a s vétsi intenzitou. Tato skutec¢nost je
S nejvetsi pravdépodobnosti zplisobena pritomnosti velkého mnozstvi nerovnovaznych hranic
vzniklych pti ECAP procesu. Tyto hranice, resp. jejich vznik vnasi do materidlu znacné
mnozstvi vnitini energie a ta pii termodynamickych pochodech funguje jako hnaci sila
pricemz vyznamné meéni kinetiku daného zotavovaciho a rekrystalizaéniho pochodu. Vyrazné
vyssi taznost pii teploté 300 °C je zpusobena casteéné diky hrubSimu zrnu materialu ve stavu
eXECAP, nez je tomu v pfipadé¢ extrudovaného materialu (obr. 10.5f, obr. 10.6f).
K samotnému hrubnuti dochéazi pravé v disledku nerovnovaznych hranic, které hrubnuti
urychluji a to pisobi proti zjemiujicimu efektu dynamické rekrystalizace. Tento jev byva
pozorovén i u jinych slitin vyrobenych pomoci SPD [5]. Céste¢ny vliv na vysokou taznost
muze mit také mechanismus deformace pomoci pokluzi po hranicich zrn, ktery byva casto
pozorovan u UFG materiald [85]. NiZsi taznost extrudovaného materialu mize mit souvislost
se shluky kiehké faze Mgi7Al;, pozorovanych na obr. 10.6c.
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11 Mikrostrukturni stabilita

Jak jiz bylo feceno vySe, podstatou zmén vlastnosti materialii zjemnovanych pomoci
SPD metod jsou odpeviiovaci pochody, a to jak statické, tak dynamické. Ve své rozvinuté fazi
se tyto pochody projevuji napt. pravé zménami mechanickych vlastnosti, avSak v jejich
pocateCnich fazich je nutno pouzit jiné metody analyzy. Velmi casto se pouziva
analyza pomoci EBSD, pficemz se obvykle porovnavd nékolik mikrostrukturnich ¢i
sub-mikrostrukturnich charakteristik, obvykle velikost zrna a uhel dezorientace (viz kap. 7).

11.1 Teplotni stabilita

ProtoZe pfedmétem naSeho zdjmu byla stabilita materidlu vyrobeného pomoci ECAP,
byl analyze podroben pouze materidl ve stavu ECAP a eXECAP. Postup ptipravy vzorki pro
mikrostrukturni analyzu byl identicky s postupem popsanym v kap. 9.

Zkoumany materidl byl izochronicky zihan po dobu 30 min pii teploté¢ 300, 325 a
350 °C (teplotni hladiny byly zvoleny na zaklad¢ vysledkd ptedchozich experimentt [86,87])
Vv trubkové peci Heraeus ROS 4/50 v ochranné atmosféte argonu, teplota byla métena pifimo
na vzorku pomoci termoclanku Pt100 a fizena s ptesnosti +0,3 °C.

Mikrostrukturni analyza probihala na rastrovacim elektronovém mikroskopu Zeiss
Ultra Plus pomoci EBSD. Zkoumanymi parametry byly velikost zrna (,,grain size* — GS),
vzdjemny pomér malotthlovych a velkothlovych hranic (,,low angle boundaries/high angle
boundaries“ — LAB/HAB) — ptipadné pocetni podil malotihlovych hranic a parametr KAM
(kap. 7.2.1). Zkoumané parametry byly porovnavany ve stavu pred a po zihani. Byl pouzit
pristup ,,site specific”, coz znamend, Ze byla pozorovédna stejna oblast pfed 1 po teplotni
jakym je Mg slitina, avSak v pfipadé¢ zkoumani nékterych mikrostrukturnich parametra
(obzvlast’ u materidlli s heterogenni strukturou) poskytuje presné€jsi vysledky. Stejné jako
v piipadé¢ analyzy vychozi mikrostruktury byla mikrostruktura po teplotni expozici
analyzovana v podélném fezu (vztaZzeno k podélné ose biletu).

Definice sledovanych sub-mikrostrukturnich parametri

EBSD analyza probihala s vyuzitim ctvercové sité S krokem 0,1 um. Urychlovaci
napéti svazku elektrond (SEM) bylo 20 kV a proud svazku se pohyboval v rozmezi 3,3-8,6
nA.

- MA: Uhel dezorientace byl definovan v rozmezi 1-100° z divodi rozliSovaci
schopnosti systému EBSD, ktera se pohybovala mirné pod 1°. Jako hranice mezi LAB a HAB
byla zvolena hodnota 15°.

- GS: Zrno bylo definovano jako oblast oddélena od svého okoli hranici s dezorientaci
alespont 5°, skladajici se z minimaln€ 5 pixeld. Samotny primér zrna byl definovan jako
pramér zrna kruhového tvaru o stejné ploSe jako zrno analyzované, z cehoZz plyne ze
minimalni detekovatelna velikost zrna byla pfiblizn¢ 0,25 pum.

- KAM: Parametr KAM byl pocitan v intervalu jadrovych dezorientaci 0-3°, pramér
na jadie byl roven 2 (tj. vypocet z pravé druhého nejbliz§iho souseda), jako charakteristicka
hodnota je poté vybrana hodnota nejcastéjsi (modus).
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11.1.1 Slitina AZ91 ve stavu ECAP

Vzorky pro hodnoceni teplotni stability byly vyrobeny z materidlu zpracovaného
procesem ECAP z lit¢ho polotovaru (Sada I) — postup pfipravy viz kap. 9. Na kazdém vzorku
byly analyzovany alespon dvé oblasti. Jak bylo uvedeno vyse, na zaklad¢ [86] a [87] byly pro
experiment zvoleny teploty 300, 325 a 350 °C a ¢as expozice 30 minut (do této hodnoty neni
zapocitavana doba ohfevu a chladnuti).

V piipadé¢ teploty 300 °C byla pro dalsi analyzy uvedené v této praci zvolena doba
zihani 60 minut, a to na zaklad¢é skute¢nosti, ze material vykazoval téméf identické chovani
ve srovnani S materialem vzorku zihaného po dobu 30 minut. Divodem této volby byla také
skutec¢nost, ze u vzorku byla pii delsi teplotni expozici zkouména vyrazné vétsi oblast, a proto
maji vysledky ziskané na tomto vzorku ze statistického hlediska vétsi vahu.

Naméiené hodnoty primérné velikosti zrna, pocetniho podilu LAB a parametru KAM
jsou uvedeny vtab. 5. Zvysledkd vyplyva, ze pii 300 °C dochazi k mirnému nardstu
pramérné velikosti zrna, ale na zakladé porovnani map IPF a distribuce velikosti zrna
(obr. 11.1, obr. 11.2) nelze jednozna¢n¢ prohlasit, Ze se jedna o hrubnuti zrna vlivem teplotni
expozice ve smyslu ztraty stability mikrostruktury zrn, protoze jak je vidét z grafii na
obr. 11.2a, b, dochazi ke vzniku novych tiid velikosti zrna a zaniku ¢i zmén¢ tiid ptuvodnich.
Po expozici na hladin¢ 325 °C material vykazuje vyraznéjsi lokalni zménu mikrostruktury,
vyrazn&ji se méni i plo$ny podil jednotlivych tiid velikosti zrn (obr. 11.2¢, d). Pfi 350 °C je
jiz hrubnuti zrna velmi vyznamné, pticemz primérna velikost zrna je prakticky dvojnasobna
ve srovnani se stavem pied expozici. Je nutno zminit, ze hodnota primérné velikosti zrna
oblasti 2 u vzorku zihaného pii 350 °C je ve skuteCnosti vyrazné vyssi nez vypoctena
hodnota, a to z toho divodu, Zze se néktera zrna nenachazejici v analyzované oblasti celou
svou plochou a jsou ze statistického vypoctu vyloucena kvuli filtraci (off-set). K tomuto
zkresleni dochazi také v oblasti 1 pfi stejnych teplotach, avSak neni tak znacné.

V ptipad¢ urcovani typu hranic bylo ve vétSin¢ analyzovanych oblasti zjiSténo
piekvapivé vysoké mnozstvi LAB (~90 %). Toto mnozstvi v pritbéhu teplotni expozice jesté
nartstalo, coz bylo v rozporu s chovanim popisovanym v literature [88,89].

Zména parametru KAM pfi teplot€¢ 300 °C castecné odpovidala narlistu mnoZstvi
LAB. Pii teploté 325 °C byl také pozorovan nartst parametru KAM, avsak jeho zména jiz
nijak vyznamné nesouvisela se zménou mnozstvi LAB. Pii teploté 350 °C vyvoj parametru
KAM nebyl v jednotlivych oblastech stejny (viz tab. 5). Tento nesoulad je nutno spojovat
s vySe uvedenym vyloucenim zrn, kterd nelezi celd v analyzované oblasti a tim dochazi ke
zkresleni 1 parametru KAM (ukazky map parametru KAM jsou uvedeny v ptiloze 4).

Tab. 5: Zména sledovanych parametrti v prabéhu zihani — AZ91 ECAP

primérna velikost zrna LAB KAM [°]
o (vazeny pramer) [pum] (pocetni podil) [%]
parametry zihani
vychozi »ihéno vychozi sihano | Y¥ehod o
stav stav stav
oblast 1 7,26 7,55 93,60 95,90 1,05 1,15
36%0m§1/ oblast 2 6,25 6,61 88,30 92,80 0,65 0,85
oblast 3 9,61 9,79 90,60 96,20 0,75 1,25
3050c/ oblast1 6,01 6,98 63,30 69,80 0,35 0,35
30min  pplast 2 5,47 5,59 64,30 78,10 0,25 0,35
350 °C, oblast1 5,95 10,87 93,90 94,70 0,75 0,95
30min  pplast 2 6,01 6,60+ 98,60 98,90 0,85 0,75
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Obr. 11.1: Slitina AZ91 ve stavu ECAP — lity vychozi material — mapy IPF vybranych oblasti:
300 °C/60 min — oblast 1: a) vychozi stav, b) po Zihani
325 °C/30 min — oblast 1: ¢) vychozi stav, d) po Zihani
350 °C/30 min — oblast 2: e) vychozi stav, f) po zihani
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Obr. 11.2: Slitina AZ91 ve stavu ECAP (lity vychozi material) —
distribuce velikosti zrna vybranych oblasti:
300 °C/60 min — oblast 1: a) vychozi stav, b) po zihani
325 °C/30 min — oblast 1: ¢) vychozi stav, d) po Zihani
350 °C/30 min — oblast 2: e) vychozi stav, f) po zihani




11.1.2 Slitina AZ91 ve stavu exECAP

Vzorky pro hodnoceni teplotni stability byly vyrobeny z materialu zpracovaného
procesem ECAP z extrudovaného polotovaru (Sada II) — postup piipravy viz kap. 9. Na vSech
vzorcich byly analyzovéany tii oblasti. Vzorky byly zihany na stejnych teplotnich hladinach
jako sada vzorkt I., expozi¢ni Cas byl opét 30 minut.

Namétené hodnoty primérné velikosti zrna, pocetniho podilu LAB a parametru KAM
jsou uvedeny v tab. 6. Material vykazoval chovani odli§né ve srovnani S materialem ve stavu
ECAP, kdy vychozi polotovar byl lity. Velikost zrna jednozna¢né rostla jiz pii expozici na
teploté 300 °C. Z map IPF (obr. 11.3) je navic patrné, Ze piestoze hrubnuti probihalo podle
vseho v celém objemu materialu, v urcitych oblastech bylo méné vyrazné nez v jinych,
a mikrostruktura vykazuje jisty stupen bimodality (obr. 11.3, obr. 11.4 — s nejcetné;jsi velikosti
zrna cca 3 a 9 um v piipadé¢ zihani pti 300 °C, resp. 6 a 14 pm pii 325 °C).

Pocetni podil malotihlovych hranic pii 300 °C spiSe roste a pii vysSich teplotach
naopak klesa, tyto zmény vSak nejsou jednozna¢né a podle vysledkil siln¢ zavisi na stavu
konkrétni analyzované oblasti. Trend ve vyvoji pocetniho podilu LAB je tedy spise
nejednoznacny.

Parametr KAM je ve vychozim stavu relativné nizky a i ten v prub¢hu zihani nadale
klesa (hodnoty vtab. 6 predstavuji modus ve form¢ stiedu nejobsazengjsi tiidy, tudiz
1 pfestoze se samotny modus neméni, z celkového méteni vyplyva, ze parametr KAM ve
vSech piipadech mirn¢ klesa, mapy parametru KAM jsou uvedeny Vv piiloze 4).

Jak pokles pocetniho podilu LAB, tak pokles parametru KAM jsou ocekavanou reakcei
na teplotni expozici na zvolenych teplotnich hladinach.

Tab. 6: Zména sledovanych parametra slitiny AZ91 v prib&hu zihani — stav exECAP

primérna velikost zrna LAB
. wml (pocetni podil) [%] KAMT']
parametry zihani (vazeny primeér)
vychozi #thano vychozi sihano | YYROZ iino
stav stav stav
oblast 1 1,74 5,47 63,10 45,90 0,25 0,25
WL oblast2 | 145 4,89 55,20 61,80 025 025
oblast 3 1,50 4,75 56,00 71,10 0,25 0,25
oblast 1 1,48 5,89 61,00 17,90 0,25 0,15
2O oblast2 | 186 6,77 58,50 25,10 025 015
oblast 3 1,74 6,88 59,50 23,30 0,25 0,15
oblast 1 1,59 10,09 74,20 49,30 0,35 0,25
335()()”:5]/ oblast 2 1,56 9,51 60,20 66,10 0,25 0,25
oblast 3 1,61 10,35 80,40 44,30 0,45 0,25
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Obr. 11.3: Slitina AZ91 ve stavu po ECAP — extrudovany vychozi material —
mapy IPF vybranych oblasti:
300 °C/30 min — oblast 1: a) vychozi stav, b) po Zihani
325 °C/30 min — oblast 3: c¢) vychozi stav, d) po Zihani
350 °C/30 min — oblast 3: ) vychozi stav, f) po zihani
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Obr. 11.4: Slitina AZ91 ve stavu po ECAP — extrudovany vychozi material —
distribuce velikosti zrna vybranych oblasti:
300 °C/30 min — oblast 1: a) vychozi stav, b) po Zihani
325 °C/30 min — oblast 1: ¢) vychozi stav, d) po Zihani
350 °C/30 min — oblast 2: e) vychozi stav, f) po zihani
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11.1.3 Diskuse vysledku

Porovnanim vychozich hodnot sledovanych parametri (tab. 7) bylo zjisténo, Ze
material ve stavu ECAP ma vice nez Ctytikrat vyssi ptivodni velikost zrna, a navic primérna
velikost zrna relativné siln€ kolisd v zavislosti na analyzované oblasti, ve srovndni
s materidlem ve stavu exECAP, kdy tento vykazuje relativné vysokou shodu hodnot
pramérnych velikosti zrna u vSech analyzovanych oblasti.

Prekvapivé je u materidlu ve stavu ECAP pred teplotni expozici vyssi jak pocetni
podil LAB, tak hodnota parametru KAM, nez je tomu v piipadé stavu exECAP i pfesto, ze
vzhledem K velikosti zrna byl o¢ekavan spise opa¢ny vysledek. Rozptyl hodnot téchto dvou
parametri je u obou vychozich stavli (pfed teplotni expozici) materidll proporcionalné
podobny, piesto mirn¢ mensi v ptipadé stavu exECAP.

Dale byly porovnavéany pribéhy zmén pozorovanych parametri obou stavlii materialu
(tab. 8), pfipadné byl hledan trend v jejich zméné v zavislosti na Zihaci teploté (obr. 11.5).

V piipadé zmény velikosti zrna dochazelo v materialech v obou stavech k hrubnuti, pfi
vyssich teplotdich vyraznéj§imu. Hrubnuti zrna bylo, zejména za vysSich teplot, vice
konzistentni v ptipadé materialu ve stavu exECAP. Jak zména pocetniho podilu LAB, tak
zména parametru KAM nevykazovala ani jak ve stavu ECAP, tak v exECAP vyrazngjsi trend.
Navic, az na vyjimku v pfipadé zmény pocetniho podilu LAB u materidlu ve stavu ECAP,
dochazelo k velkému rozptylu v naméfenych hodnotach v zavislosti na analyzované oblasti.

Je nutno dodat, ze ze statistického hlediska se ve vSech pfipadech porovnavani
vychozich hodnot sledovanych parametri a jejich zmén jedné o relativné malé soubory, proto
jsou tyto vysledky (pfedevSim rozptyly hodnot) zatizeny pomérné velkou mirou nepiesnosti.

Tab. 7: Sledované parametry — vychozi stav materialu

stav ECAP stav exECAP
oy smeérodatna oy smérodatna
prumer odchylka prumer odchylka
Pmnzlfnr;‘a[:r‘ﬂ]‘ko“ 6,65 3,46 1,61 0,39
LAB [%] 84,66 35,76 63,12 24,13
KAM [°] 0,66 0,68 0,28 0,20

Tab. 8: Zména sledovanych parametrd v prib¢hu Zihani

Doba stav ECAP stav exECAP
ihani primér smérodatna primér smérodatna
odchylka odchylka

300 °C 0,18 0,16 3,47 0,34
[Au(r}ns] 325°C 0,55 0,60 4,82 0,52
350 °C 2,76 3,06 8,40 0,57
300 °C 4,13 2,38 1,50 23,68
A[L%A]B 325°C 10,15 5,16 -37,57 7,06
350 °C 0,55 0,35 -18,37 30,76
300 °C 0,27 0,29 0,00 0,00
A%M 325 °C 0,05 0,07 0,10 0,00
350 °C 0,05 0,21 -0,10 0,14
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Obr. 11.5: Primérna zména sledovanych parametri v zavislosti na Zihaci teploté:
a), C), e) material ve stavu ECAP, b), d), ) material ve stavu exXECAP
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Nameétené vysledky v mnoha ohledech neodpovidaly ocekdvanim zalozenych na
literarnich tdajich. Piekvapivé byly pfedev§im vysoké vychozi hodnoty parametru KAM
a pocetniho podilu LAB u materialu ve stavu ECAP. Tato skute¢nost mtize mit nékolik piicin,
jako napf. nezanedbatelny vliv relativné vysoké teploty pii samotném ECAP procesu
(300 °C), pii které uz mohlo dochazet k ¢aste¢né precipitaci anebo hrubnuti faze Mgi7Al12,
ktera je vyrazné tvrdsi nez zakladni matrice, a tudiz by zpisobila nartst lokalni deformace
a mohla by také fungovat jako zdroj novych dislokaci a zvysit tak i mnozstvi LAB.

Vysoka teplota pii ECAP muze byt také pri¢inou vyrazné hrubsiho zrna u materialu ve
stavu ECAP v porovnani se stavem exECAP. Pii takto vysoké teploté existuje moznost, zZe jiz
Casteéné prob&hne rekrystalizace, a tudiz zrno do jisté miry zhrubne jiz pfi pfipravé. Dalsi
pti¢inou hrubsiho vychoziho zrna mtze byt skutecnost, ze vychozi velikost zrna byla u lit¢ho
materidlu vice nez 500 um a ani Sest prichodit ECAP nedokazalo zrno dostate¢né zjemnit.

Budeme-li podrobngéji zkoumat vyvoj velikosti zrna v zavislosti na zihaci teploté, lze
pozorovat narUstajici miru hrubnuti, mirn¢ siln€j$i u materidlu ve stavu eXxECAP. Toto
chovani je standardni a bylo u Mg slitiny fady AZ pozorovano [50]. Na prvni pohled
stabiln&jsi chovani pfi teplotni expozici materidlu ve stavu ECAP miize mit né¢kolik pficin.
Prvni z nich mtze byt prosty fakt, ze v materialu ve stavu eXECAP je diky nizsi teploté pti
prichodu ECAP komorou a také z divodu vychoziho extrudovaného stavu vnesena vyrazné
vys§i deformace, a tudiz je také vyS$§i mira celkové vnitini energie u tohoto materialu.
V prubéhu teplotni expozice poté tato energie slouzi jako hnaci sila pro odpeviiovaci pochody
a ty tudiz probihaji rychleji, pfipadné s vétsi intenzitou nez je tomu U materidlu ve stavu
ECAP (podobny jev byl sledovan mezi extrudovanym materidlem a materidlem ve stavu
eXECAP pii tahovych zkouskach za zvysenych teplot, (kap. 10). Dalsim divodem muze byt
opéet teplota 300 °C pii ECAP procesu litého materialu, diky které v tomto materialu uz
castecné, pripadné Upln€ probehly odpeviiovaci pochody na této teplotni hladiné, a tudiZ pfi
opakované teplotni expozici do 300 °C jiz k zZaddnym rekrystalizacnim pochodiim nemusi
dojit. Urcitou pozornost ovSem zasluhuje skutecnost, Ze v pfipad€ materidlu ve stavu eXECAP
je 1 po teplotni expozici do 325 °C velikost zrna mensi nez vychozi velikost zrna v materialu
ve stavu ECAP. Rovnéz by mél byt zdlraznén fakt, Ze materidl ve stavu eXECAP byl Zihan
pouze po dobu 30 minut, a neni tedy jisté, zda rekrystalizace prob&hla v materialu kompletné,
¢i zda bude hrubnuti zra pokraCovat pii delSim zihacim case. Z vysledkil pro Zihani pfi
350 °C lze usuzovat vyssi nachylnost materialu ve stavu ECAP k abnormalnimu ristu zrna
(kap. 3.2).

Nartst pocetniho podilu LAB a parametru KAM v pribéhu teplotni expozice
u materidlu ve stavu ECAP lze vysvétlit predpokladanou precipitaci a hrubnutim faze
Mgi7Al1, (ovéteno pomoci EBSD [86], ptiloha 5), ktera (jak bylo feCeno vyse) muze do
materialu vnaset dal$i lokalni distorzi mfize. Bude-li tento vliv silngjsi nez vliv
odpeviiovacich pochodl probihajicich v materialu, mize byt celkové chovani totozné s naSim
pozorovanim.

Opacny trend u materialu ve stavu eXECAP (tj. pokles pocetniho podilu LAB
a parametru KAM) muze byt opét ptisuzovan vyssi vnitini energii materialu a tudiz silnéj$im
odpevinovacim pochodim, které v tomto pripad¢ piekonaji vliv predpokladané precipitace
a hrubnuti faze Mg17A|12.

Jak jiz bylo feceno vySe, kolisdni hodnot a relativné vysoké rozptyly u zmény
pocetniho podilu LAB Vv obou pfipadech maji pravdépodobné¢ plvod ve statisticky
nedostatecné velkém souboru, ze kterého byly trendy pocitany. Jista podoba ve tvaru trendu
zmeény parametru KAM u obou druhti materidlu je v tomto pifipadé spiSe dilem nédhody, avSak
obecné by mélo platit, Ze s rostouci teplotou bude lokalni distorze miizky klesat intenzivnéji,
tudiz by 1 celkovy trend zmény parametru KAM mél mit s rostouci teplotou klesajici prib¢eh.
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Protoze chovani faze Mgi7Al, pii teplotni expozici nebylo mozno zcela popsat
pomoci EBSD analyzy (limitace metody), byla na vzorcich provedena analyza DSC, ktera
méla potvrdit nebo vyvratit predpoklad precipitace a hrubnuti faze. Protoze se jedna pouze
o ovéfovaci a svym charakterem spiSe prvotni studii, nejsou jeji vysledky zafazeny
v kapitolach 11.1.1 ani 11.1.2. Analyza probihala na simultannim termoanalyzatoru Setsys
Evolution, rychlost ohfevu byla 10 °C/min. Z vysledku (obr. 11.6) vyplyva, ze v materialu
mezi teplotami cca 250 a 400 °C existuji tfi zaporné peaky odpovidajici tfem ruznym
probihajicim endotermickym reakcim. Tato skute¢nost je v rozporu s ptedpoklddanou
precipitaci faze Mgi7Al1, protoze precipitace by se musela v analyze projevit jako
exotermicky peak. Na zakladé téchto zjisténi lze tedy prohlasit, ze v prubchu teplotni
expozice dochazi pouze k hrubnuti faze Mgi7Al2, nikoli K jeji precipitaci. Zdanlivou absenci
precipitatd ve vychozim stavu pii EBSD analyze lze v tomto ptipadé vysvétlit pfili§ malym
prumérem precipitati, nachazejicim se pod rozliSovaci schopnosti mikroskopu pii daném
nastaveni (kap. 11.1). Existuje moznost, Ze precipitace skutecné probiha, ale jeji vyskyt se
kryje s n¢kterou z nize uvedenych endotermickych reakci a jeji energeticka bilance je natolik
nizka, ze dojde k Gplnému odecteni exotermického peaku, tato moznost je vSak méné
pravdépodobna. Zaroveni je na zaklad¢ analyzy podobné hoicikové slitiny [79] mozno
usuzovat, ze jeden z prvnich dvou peakti odpovida preskupovani dislokaci v materidlu a druhy
pravdépodobné hrubnuti faze Mgi7Al,. Treti peak bude pravdépodobné spojen s celkovou
rekrystalizaci matrice a bude v tomto pfipadé odpovidat hrubnuti zrna (toto tvrzeni podporuje
skuteCnost, Ze se rozsah teplot pouzitych pifi Zihacich experimentech, pii kterych bylo
hrubnuti materidlu ve stavu eXECAP jednozna¢né pozorovano ve vSech piipadech, nachazi
cely pravé v oblasti tietiho peaku). Peak odpovidajici zotaveni bodovych poruch se vyskytuje
okolo teploty 200 °C a z tohoto zpracovani vysledkd analyzy byl vypustén. Ovétreni vyse
uvedenych tvrzeni a jejich piipadné ptesnéjsi urCeni neni bohuzel bez dalSich méteni
a srovnavacich testli mozné.
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Obr. 11.6: Vysledky analyzy pomoci DSC
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11.2 Mikrostrukturni stabilita pri mechanickém zatéZovani

Material ve stavu EXECAP byl dale analyzovan zhlediska své mechanické
mikrostrukturni stability pfi cyklickém zatéZzovani v rezimu ohyb za rotace. Pro vlastni
experimenty byly pouzity valcové vzorky vyrobené z exECAP biletu s délkou mémé ¢asti 20
mm a primérem 6 mm (obr. 11.7). Vzorky byly zatézovany v rezimu konstantni amplitudy
sily se symetrickym tvarem cyklu (R = —1). Stav mikrostruktury vybranych tnavovych
vzorkll po provedené Unavové zkouSce byl analyzovan pomoci EBSD na rastrovacim
elektronovém mikroskopu Zeiss Ultra Plus, kdy odbér vzorka byl proveden z oblasti mérné
délky v podélném fezu (vztazeno k podélné ose unavového vzorku) postup ptipravy vzorka
pro mikrostrukturni analyzu byl opét totozny s postupem popsanym v kap. 9. Snimky z EBSD
jsou orientovany tak, ze svisly smér odpovida orientaci osy tnavového vzorku (obr. 11.7).
Sledovana byla opét zména velikosti zrna a zména pocetniho podilu LAB a parametru KAM
za totoznych okrajovych podminek analyzy jako v pripadé teplotni mikrostrukturni stability
(kap. 11.1).
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Obr. 11.7: Oblast analyzovanych mist (Cervené Srafovani) a orientace snimku vici vzorku (velikost
oblasti zamérné zvétSena)

11.2.1 Vysledky inavovych zkouSek

Na zakladé ziskanych méfeni (tab. 9) byla zkonstruovana Wohlerova kiivka pro
analyzovany material (obr. 11.8) a sestavena rovnice ve tvaru:

6, = 258,69 (N;) (11)
apro 10’ cykll vypoctena hodnota meze unavy oy = 176 MPa.

Jako referen¢ni byly vybrany vzorky €. 4, 5, 10 a 11. Protoze v tomto ptipad¢ vzorky,
resp. stav substruktury nebyly zkoumany pted tnavovou zkouskou, byly jako vychozi
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hodnoty sledovanych mikrostrukturnich parametrti pouzity primérné hodnoty uréené na
zaklad¢ vsech vychozich stavl (které byly ziskdny pii analyzach v rdmci zkoumani teplotni
stability slitiny ve stejném stavu zpracovani — eXECAP, viz kap. 11.1.2).

Z EBSD analyzy (tab. 10) pro sledované podminky plyne, ze pii amplitudé¢ 160 MPa
pocetni podil LAB klesa, avSak s dale rostouci amplitudou napéti dochdzi k jeho postupnému
nariistu a to az o cca 20 % v ptipad€ zatéZovani s amplitudou 220 MPa. Parametr KAM
vykazuje stejny trend, avSak celkova zména je proporcionalné mensi nez je tomu v piipade
zmény pocetniho podilu LAB (obr. 11.9).

Velikost zrna vykazuje spiSe mirné zmény (reakce na zménu zatézovani) S vyjimkou
vzorku zatézované¢ho amplitudou napéti 180 MPa (obr. 11.9). Tato zména je také patrna
zmap IPF (obr. 11.10) kdy na této hladin¢ cyklického zatéZovani zrno materialu lokalné
hrubne, kdy bylo také pozorovano nataceni pfiblizné¢ ve sklonu 45° k ose zatézovani (tato
orientace v§ak nemuze byt ztotozilovana s rovinou posledniho priichodu ECAP komorou).

Tab. 9: Vysledky tnavovych zkousek pro slitinu AZ91 — stav exXECAP (ohyb za rotace)

¢. vzorku Amplituda nap&ti Pocet cykla stav vzorku
[MPa] []

1 140 5735 000 poruseny
o |
3 180 6 724 000 neporuseny
4 220 24 000 poruseny
5 200 34 000 poruseny
6 200 1 852 000 poruseny
8 200 1704 000 poruseny
9 180 87 000 poruseny
10 160 16 651 000 neporuseny
11 180 7 063 000 neporuseny
12 200 40 000 poruseny
13 180 3138 000 poruseny
14 160 1997 000 . u‘;‘ﬁi‘j‘gs .
15 160 5228 000 neporuseny
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Obr. 11.8: Wohlerova kiivka analyzované slitiny ve stavu eXECAP — ohyb za rotace

Tab. 10: Zména sledovanych parametrii v priabéhu tinavovych zkousek — stav exECAP

LAB [%] GS [um] KAM [°]
vychozi stav 63,1 1,61 0,25
onota | ALAB | G00CR | AGS | fdom | AKAM
vz. 10 45,70 -17,40 1,46 -0,15 0,15 -0,10
G2 = 160 MPa 53,40 -9,70 1,70 0,09 0,15 -0,10
N =16 651 000 53,10 -10,00 1,67 0,06 0,25 0,00
vz, 11 68,80 5,70 2,28 0,67 0,35 0,10
G2 = 180 MPa 69,70 6,60 2,03 0,42 0,35 0,10
N =7 063 000 70,30 7,20 1,80 0,19 0,25 0,00
Vz.5 70,60 7,50 1,64 0,03 0,35 0,10
G2 = 200 MPa 74,90 11,80 1,34 -0,27 0,35 0,10
N =34 000 58,70 -4,40 1,69 0,08 0,25 0,00
vz, 4 83,20 20,10 1,78 0,17 0,45 0,20
G2 = 220 MPa 76,40 13,30 1,79 0,18 0,35 0,10
N =24 000 81,30 18,20 1,95 0,34 0,35 0,10
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Obr. 11.10: Slitina AZ91 po tnavové zkousce — mapy IPF —
amplituda napéti: a) 160 MPa, b) 180 MPa, c) 200 MPa, d) 220 MPa

11.2.2 Diskuse vysledki

Z vysledki unavovych zkousSek je patrné, Ze zkoumany materidl pii cyklickém
zatézovani vykazuje velky rozptyl vysledki a pocet cykli do lomu na jedné zatézovaci
hladin€ se v n¢ktery piipadech li§i i o dva fady. Zaroven v né€kolika piipadech doslo
k poruSeni vzorku jinde nez v mérné Casti, coz poukazuje na vrubovou citlivost materialu a
tyto konkrétni vysledky by mély byt brany pouze jako orienta¢ni. Dle rovnice (11) byla
konvencné pro 10’ cykll ur€ena mez inavy 176 MPa.

Pokles parametru KAM v ptipad¢ amplitudy napéti 160 MPa je zptsoben poklesem
lokdlni distorze miizky s ¢imz pfimo souvisi také pokles pocetniho podilu malouhlovych
hranic, které jsou jejim vyznamnym zdrojem (disloka¢ni hrance). Samotny pokles parametru
KAM mize byt zptisoben dynamickymi odpeviiovacimi pochody, které mohou pusobit proti
kumulaci dislokaci zptsobenou cyklickym zatézovanim, kterd muze byt v pifipadé této
amplitudy zatézovani mén¢ intenzivni. S rostouci amplitudou zatéZovani je pravdépodobné;si
i vyraznéjsi kumulace dislokaci a jeji vliv celkové narista, tudiz dochazi i k celkovému
nartstu parametru KAM a pocetniho podilu LAB.
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Zmeéna velikosti zrna nevykazuje zadny trend, s vyjimkou lokalniho zhrubnuti
mikrostruktury pti zatézovani amplitudou 180 MPa. Vzhledem Ktomu, ze v piipadé
hodnoceni mechanické mikrostrukturni stability nebyly na materidlu provedeny EBSD
analyzy ve vychozim stavu, je nutno vzit v uvahu také moznost, byt mélo pravdépodobnou,
ze dany vzorek mél hrubsi strukturu jiz pfed samotnym zatézovanim. Druhou moznosti muze
byt kombinace vyssi amplitudy cyklického napéti, ktera zptisobi v materialu vyraznéj$i zmény
nez pii amplitudé 160 MPa, v kombinaci se zatézovanim na hladin€ vypoctené meze tnavy,
kterd vyusti ve vyrazné vyssi pocet zatéznych cykld (a tedy celkové delsi dobu cyklického
zatézovani) nez je tomu pii amplitudach 200 a 220 MPa, na kterych muze byt hrubnuti
vyraznéjsi, avSak pfi fadové pouhych desetitisicich cykli nemusi probéhnout kompletné. S
ohledem na skutecnost, ze v dostupné literatute je informaci o vlivu inavového zatézovani na
mikrostrukturu jemnozrnnych hoiéikovych slitin pfipravenych pomoci metod SPD velmi
malo [58], pfipadné informace zcela chybi, nelze vySe uvedené piedpoklady potvrdit, ¢i
vyvratit a to ani srovnanim se slitinami ze stejné série hot¢ikovych slitin, tj. typu AZ ¢i slitin
obdobnych.

Stejné€ jako v ptripadé teplotni mikrostrukturni stability je nutno poznamenat, Ze ze
statistického hledisky se jedna o malé soubory a vysledky jsou opét zatizeny chybou (s ¢imz
souvisi také vysoké rozptyly namétenych hodnot).
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12 Shrnuti dosazenych vysledkii

Zpusob zpracovani slitiny AZ91 ma zasadni vliv na strukturu, jeji stabilitu a vysledné
vlastnosti. Tento vliv nelze snadno kvantifikovat a zalezi vzdy na konkrétni aplikaci a zatizeni
materialu.

V ptipadé mechanickych vlastnosti nevykazuje nejvyssi pevnost material ptipraveny
pomoci extruze a nasledného ECAP procesu, ktery méa nejmensi primérnou velikost zrna, ale
material zpracovany pouze extruzi, kdy je stfedni velikost zrna o ¥ad vyssi. Divodem je slabsi
vliv textury v daném sméru, ktera byla oslabena v pribéhu nasledného zpracovani procesem
ECAP. I pifes srovnatelné ¢i spi§ mirné horSi tahové charakteristiky materidlu ve stavu
eXECAP je vSak patrny vliv na tvar tahové kiivky v oblasti meze kluzu. Pti zatézovani tlakem
ma materidl ve stavu eXECAP vyrazné vys$i mez kluzu a mirné men$i pevnost nez
extrudovany materidl. Zména tvaru zatézovaci kiivky v disledku ECAP je takika stejné jako
Vv pfipadé tahového naméhani.

Z vysledku tahovych zkousek za zvysenych teplot vyplyva, ze ve struktufe materialu
ve stavu eXECAP dochdzi ke zménam pfi teplotdch nizSich, nez je tomu u extrudované¢ho
materialu, coZz se projevi na mechanickych vlastnostech. Zatimco extrudovany material pfi
100 °C vykazuje témét shodnou strukturu a mechanické vlastnosti jako pii zatéZovani za
pokojové teploty, u materialu ve stavu eXECAP jiz dochazi ke zna¢nému poklesu pevnostnich
a naristu deformacnich charakteristik. Tato zména je zpiisobena velkym mnoZstvim vnesené
vnitini energie ve form¢é nerovnovéaznych hranic, kterda mize fungovat jako aktivacni nebo
hnaci energie nékterych pochodld. Zmény ve struktufe také probihaji v materidlu ve stavu
eXECAP intenzivnéji a jejich celkovy vliv je vyraznéjsi, proto za teplot okolo 300 °C
dosahuje vyrazné nizSich pevnostnich charakteristik a deformacnich charakteristik, na jejichz
zékladé bychom mohli hovofit o pseudo-superplasticité. S rostouci teplotou dochazi také
Kk postupné zméné mechanismu lomu, ktery se méni z kvazi-§tépného poruseni na poruseni
tvarné. Na lomovych plochach lze pozorovat postupné vymizeni Stépnych fazet
a prohlubovani tvarnych jamek. Tato zména nastava u materialu ve stavu exECAP za nizsich
teplot, nez je tomu u extrudovaném materialu, coz opét pravdépodobné souvisi s vyssi vnitini
energii vnesenou do materialu v pritbéhu ECAP procesu.

Mikrostruktura matrice materialu ve stavu ECAP je az do 300 °C vicemén¢ stabilni.
Pod touto teplotou v materialu dochazi pouze k minimalnim zménam, které mohou byt
Castecn¢ zpusobeny napf. zotavenim bodovych poruch. Nad teplotou 325 °C dochazi
k intenzivnimu hrubnuti matrice, které je zpusobeno piedevsim kontinualni statickou
rekrystalizaci a pifi vySSich teplotach také rekrystalizaci sekundarni, coz se projevi
abnormalnim zhrubnutim/riistem nékterych zrn. I za teplot nizsich nez 300 °C vSak dochazi
v materialu k ¢astenému hrubnuti faze Mgi7Al12, kterda ma na nékteré mikrostrukturni
parametry, predev§im na lokalni distorzi mfizky, nezanedbatelny vliv. Tento vliv je natolik
silny, Ze 1 pfi znatelném hrubnuti matrice (coZ byva interpretovano naristem pocetniho podilu
HAB a poklesem pocetniho podilu LAB) dochazi dokonce oproti ocekavani k nartstu lokalni
distorze miizky materilu, a to 1 pfi teploté 350 °C.

Materidl ve stavu exXECAP vykazuje podobné trendy v chovani, avSak k ¢astecnému
hrubnuti matrice u n¢j dochazi za nizsich teplot nez u materialu ve stavu ECAP. Hrubnuti
matrice je intenzivnéjsi, avSak vzhledem k velkému rozdilu vychozi velikosti zrna materialu
ve zminénych stavech je po stejnych dobéach zihani primérna velikost zrna niZsi neZ je tomu
u materialu ve stavu ECAP pfi stejné Zihaci teplote. Pii teploté 350 °C, tj. nejvyssi teploté ze
sledovaného rozsahu, material ve stavu eXECAP nevykazuje znamky abnormalniho rtstu
zrna, coz muze byt zplisobeno rovnomérngj$im vyskytem faze Mgi7Al1,, kterd mize mit ve
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vztahu K rastu zrna brzdici vliv. Faze Mg;7Al1; stejné jako Vv piipad¢é stavu ECAP hrubne
Vv celém analyzovaném teplotnim rozsahu, ale nad teplotou 300 °C je jiz vliv hrubnuti matrice
vyraznéj$i a dochazi k celkovému poklesu lokalni distorze miizky i pocetniho podilu
malothlovych hranic.

Prestoze material ve stavu eXECAP hrubne jiz za nizSich teplot nez ve stavu ECAP,
vysledna nizsi praimérna velikost zrna po teplotni expozici Se V tomto piipadée jevi vyhodnéjsi
pro vysledné vlastnosti. Na zaklad¢ predpokladu vyssi vnitini energie a z toho plynouci vyssi
kinetiky rekrystaliza¢nich pochodi v materidlu ve stavu exECAP lze predpokladat, ze dané
odpeviiovaci pochody zcela (pfip. téméf zcela) probéhly jiz béhem 30 minutové teplotni
expozice, a proto je pravdépodobné, ze primérna velikost zrna materialu ve stavu exECAP
bude nizsi nez ve stavu ECAP i pii delSich zihacich ¢asech. Jako vyhoda se téz jevi absence
sekundarni rekrystalizace a obecné uniformnéjsi chovani materialu pti zihani s mensimi
rozdily mezi jednotlivymi analyzovanymi oblastmi.

Pti cyklickém zatézovani dochazi v mikrostruktufe jako takové spise k mensim
zménam, které maji pii zatézovani s niz§imi amplitudami napéti charakter poklesu lokalni
distorze mifize, ktery by mohl indikovat silngj$i vliv odpeviiovacich pochoda a slabsi vliv
kumulace dislokaci. S rostouci amplitudou napéti patrné€ roste vliv kumulace dislokaci, coz se
promitlo i na celkovém nartstu lokalni distorze mfize. Z tohoto hlediska se material chova
nejstabilnéji v blizkosti meze unavy, pii téchto amplitudach cyklického napéti maji zmény

M7

Vv lokalni distorzi mtize i v po¢etnim podilu malothlovych hranic nejmensi rozptyl.

Zména velikosti zrna nevykazuje Zadny jednoznacny trend a sama o sob& neni piili§
vyznamna pii zatézovani na z4dné hladin¢ amplitudy napéti. Urc€ité zhrubnuti a mozna zmeéna
tvaru zrna na hladiné meze Unavy je diskutabilni a vzhledem k poctu analyzovanych oblasti
nelze jednoznaéné vyvodit relevantni zavéry. Obecné je mozné konstatovat, ze velkost zrna
zUstava pi1 vSech zatézovacich hladinach relativné neménna.
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13 Zavéry

Na slitiné AZ91 ve stavu litém nasledovaném ECAP a extrudovaném nésledovaném
ECAP (exECAP) byla provedena analyza vlivu zpracovani na mechanické vlastnosti
a posouzena teplotni mikrostrukturni stabilita jemnozrnnych stavi a mechanicka
mikrostrukturni stabilita stavu eXECAP pfi cyklickém zatézovani. Na zaklad¢ vysledkl byly
vyvozeny nasledujici zavery:

e Mechanické vlastnosti slitiny AZ91 nejsou odvozeny pouze od velikosti zrna
a nejlepSich hodnot dosahuje materiadl v extrudovaném stavu, tésn¢ nasledovan
materidlem ve stavu exECAP.

e Za zvySenych teplot klesaji pevnostni a rostou deformacni charakteristiky a tato
zmeéna je nejvice intenzivni u materialu ve stavu exECAP.

e V pribéhu zihani je matrice materialu ve stavu ECAP aZ do teploty 300 °C stabilni
a pii zvySenych teplotach dochazi k jejimu abnormalnimu hrubnuti. Matrice
materialu ve stavu exECAP hrubne za niz$ich teplot, nez je tomu u materialu ve
stavu ECAP, avSak 1 pfes intenzivnéjSi zmény je vyslednd struktura vice
homogenni.

e [ pfi nizSich teplotdich (z vySetfovaného rozsahu) dochdzi k hrubnuti faze
Mgi7Al,, které se projevuje na zméné sub-mikrostrukturnich parametrd,
konkrétné na nariistu lokalni distorze mfizky a pocetniho podilu LAB. Hrubnuti
faze Mgi7Al1, pisobi (ve vztahu k parametru KAM a pocetnimu podilu LAB) proti
hrubnuti matrice a v materialu ve stavu ECAP ani pfi teplot¢ 350 °C nedojde
k jejimu potlaceni, u materialu ve stavu eXECAP je jiz pii teploté 325 °C vliv
hrubnuti matrice na vyse uvedené parametry vyraznéjsi a dochazi k jejich poklesu.

e Pii cyklickém namahdni dochazi u materidlu ve stavu exECAP na niZSich
hladinach amplitudy napéti k poklesu lokalni distorze miizky a pocetniho podilu
LAB. S rostouci amplitudou cyklického napéti jak lokalni distorze miizky, tak
pocetni podil LAB postupné nartsta.

e Zména velikosti zrna nevykazuje pfi cyklickém namahani jednoznaény trend a lze
fict, ze velikost zrna se v prubehu cyklického zatézovani témef nemeni.
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15 Pouzité symboly a zkratky

Am

Ay
ARB
BCC

CG

CONFORM
DDW

DSC
E
Eo

EBSD
ECAP

jednotkova energie hranice zrna

pomérnéa deformace

sttedni velikost amplitudy plastické deformace
zakftiveni hranice

Poissontiv pomér

hustota dislokaci

napéti

napéti zavislé na pohyblivosti dislokaci v miizce bez defekth
amplituda cyklického napéti

mez unavy pii daném poctu cykla

mez kluzu

skluzové napéti potiebné k pohybu dislokace
uhel dezorientace

pfevracena hodnota hustoty mtizkovych poloh spolecnych pro dvé
sousedici zrna

sklon roviny hranice zrna

miizkovy parametr

Burgersiiv vektor

stfedni velikost zrna

Boltzmannova konstanta

normala rozhrani

velikost jadra dislokace

smér osy rotace zrn viuci sobé

rychlost pohybu hranice

taznost

materialova konstanta zavisla na lokalni dezorientaci a vlastnostech
dislokaci

pomérné pretvoreni v tlaku

»accumulated roll bonding* — kumulativni valcovani
,body-centered cubic* — télesove stiedéna kubicka (mftizka)
»canventional grained* — s konvencni velikosti zrna
»continuous forming® — kontinuélni protlacovani

,,dense dislocation walls* — disloka¢ni stény

ndifferential scanning calorimetry* — diferencidlni skenovaci
kalorimetrie

modul pruznosti v tahu

materialova konstanta zavisla na orientaci hranice a makroskopickych
elastickych konstantach

»electron backscatte diffraction — difrakce zpétné odrazenych elektron
»equal channel angular pressing‘ — bezkontrakéni kanalové protlacovani
hnaci sila
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Rmt
Rpo,2
Rpo,2t
SEM
SPD

TEM
UFG

»face-centered cubic — plosné stfedénd kubické (mfizka)

»field emission gun‘ — autoemisni zdroj elektron

modul pruznosti ve smyku

»geometrically necessary boundaries — geometricky podminéné hranice
,»grain size* — velikost zrna

,»high angle boundary/ies* — velkothlovéa/¢é hranice

,hexagonal close packed — hexagondlni nejtésnéji usporadana (miizka)
,,high pressure torsion‘ — Krut za vysokého tlaku

»incidentally dislocation boundaries* — ndhodné dislokacni hranice
»inverse pole figure* — inverzni poélovy obrazec

materialova konstanta

materialova konstanta souvisejici s vzajemnou koordinaci tvarové
zmény jednotlivych zrn

sttedni vzdalenost mezi dislokacemi

,kernel average misorientation* — primérna dezorientace na jadie
,low angle boundary/ies* — malotthlova/¢é hranice

,,JJamellar dislocation boundaries* — lamelarni dislokac¢ni hranice
mobilita hranice

teplotné nezdvisly pre-exponencialni faktor

»microbands* — mikropasy

pocet cyklu

pocet cykli do lomu

aktivacni energie

parametr asymetrie cyklického zatéZovani

mez pevnosti v tahu

mez pevnosti v tlaku

smluvni mez kluzu v tahu

smluvni mez kluzu v tlaku

skenovaci (rastrovaci) elektronova mikroskopie/mikroskop
»severe plastic deformation® — intenzivni plastickd deformace
teplota

transmisni elektronova mikroskopie/mikroskop

,ultra fine grained* — ultrajemnozrnny

kontrakce



16 PFilohy

Priloha 1: Mapy IPF vychozich stavli (pfed teplotni expozici)
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Obr. P2: Mapy IPF slitiny AZ91 — stav ECAP
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Obr. P3: Mapy IPF slitiny AZ91
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Piiloha 2: Fraktograficka analyza vzorka po zkousSce tahem za pokojové teploty
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Obr. P4: Vzhled lomové plochy — slitina AZ91:
a), b) lity stav, c), d) stav ECAP

Obr. P5: Vzhled lomové plochy — slitina AZ91:
a), b) extrudovany stav, c), d) stav exECAP
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Priloha 3: Fraktografick4 analyza vzorkl po zkouSce tahem za zvySenych teplot

Obr. P6: Vzhled lomové plochy — slitina AZ91 — extrudovany stav:
a), b) 100 °C, ¢), d) 135, e), f) 165 °C, g), h) 200 °C, i), j) 300 °C
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Obr. P7: Vzhled lomové plochy — slitina AZ91 — stav exECAP:
a), b) 100 °C, ¢), d) 135, e), ) 200 °C, g), h) 250 °C, 1), j) 300 °C
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Piiloha 4: Zmény parametru KAM ve vybranych oblastech
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Obr. P8: Slitina AZ91 ve stavu ECAP — lity vychozi material — mapy KAM vybranych oblasti:
300 °C/60 min — oblast 1: a) vychozi stav, b) po Zihani
325 °C/30 min — oblast 1: ¢) vychozi stav, d) po Zihani
350 °C/30 min — oblast 2: e) vychozi stav, f) po Zihani
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Obr. P9: Slitina AZ91 ve stavu po ECAP — extrudovany vychozi material —
mapy KAM vybranych oblasti:
300 °C/30 min — oblast 1: a) vychozi stav, b) po Zihani
325 °C/30 min — oblast 3: c¢) vychozi stav, d) po Zihani
350 °C/30 min — oblast 3: e) vychozi stav, f) po zihani
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Piiloha 5: Faze Mgi7Al12 v prubéhu teplotni expozice

25 um 25 um

Obr. P10: Zmény v distribuci faze Mg;;Al;, v prub&hu teplotni expozice —
a) stav ECAP — 325 °C/30 min, b) stav exECAP — 325 °C/30 min
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